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Physikalische und chemische Eigenschaften, Prozesse und

Anwendungen
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Weltweit fiihrend in der intelligenten Fertigung fiir die Wolfram-, Molybdan- und
Seltenerdmetallindustrie
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Einfiihrung in die CTIA GROUP

CTIA GROUP LTD, eine hundertprozentige Tochtergesellschaft mit unabhéngiger Rechtspersonlichkeit, die von CHINATUNGSTEN ONLINE gegriindet wurde,
widmet sich der Forderung des intelligenten, integrierten und flexiblen Designs und der Herstellung von Wolfram- und Molybdénmaterialien im Zeitalter des
industriellen Internets. CHINATUNGSTEN ONLINE, gegriindet 1997 mit www.chinatungsten.com als Ausgangspunkt — Chinas erste erstklassige Website fiir
Wolframprodukte — ist das bahnbrechende E-Commerce-Unternehmen des Landes, das sich auf die Wolfram-, Molybdin- und Seltenerdmetallindustrie
konzentriert. Mit fast drei Jahrzehnten umfassender Erfahrung in den Bereichen Wolfram und Molybdén erbt die CTIA GROUP die auflergewohnlichen Design-
und Fertigungskapazitdten, die hervorragenden Dienstleistungen und den weltweiten Ruf ihrer Muttergesellschaft und wird zu einem umfassenden Anbieter von
Anwendungslosungen in den Bereichen Wolframchemikalien, Wolframmetalle, Hartmetalle, Legierungen mit hoher Dichte, Molybddn und

Molybdénlegierungen.

In den letzten 30 Jahren hat CHINATUNGSTEN ONLINE mehr als 200 mehrsprachige professionelle Websites fiir Wolfram und Molybdén eingerichtet, die
mehr als 20 Sprachen abdecken und iiber eine Million Seiten mit Nachrichten, Preisen und Marktanalysen in Bezug auf Wolfram, Molybdin und Seltene Erden
enthalten. Seit 2013 hat der offizielle WeChat-Account "CHINATUNGSTEN ONLINE" {iber 40.000 Informationen verdffentlicht, fast 100.000 Follower bedient
und tdglich Hunderttausenden von Branchenexperten weltweit kostenlose Informationen zur Verfiigung gestellt. Mit kumulativen Besuchen auf seinem Website-
Cluster und seinem offiziellen Konto, die Milliarden von Malen erreichen, hat es sich zu einer anerkannten globalen und mafigeblichen Informationsdrehscheibe
fir die Wolfram-, Molybdén- und Seltenerdmetallindustrie entwickelt, die 24/7 mehrsprachige Nachrichten, Produktleistungen, Marktpreise und

Markttrenddienste bietet.

Autbauend auf der Technologie und Erfahrung von CHINATUNGSTEN ONLINE konzentriert sich die CTIA GROUP darauf, die personalisierten Bediirfnisse
der Kunden zu erfiillen. Unter Verwendung der KI-Technologie entwirft und produziert das Unternehmen gemeinsam mit Kunden Wolfram- und
Molybdénprodukte mit spezifischen chemischen Zusammensetzungen und physikalischen Eigenschaften (wie PartikelgroBe, Dichte, Hirte, Festigkeit,
Abmessungen und Toleranzen). Das Unternchmen bietet integrierte Dienstleistungen rund um den Prozess, die von der Werkzeugoffnung iiber die
Probeproduktion bis hin zur Endbearbeitung, Verpackung und Logistik reichen. In den letzten 30 Jahren hat CHINATUNGSTEN ONLINE mehr als 130.000
Kunden weltweit F&E-, Design- und Produktionsdienstleistungen fiir iiber 500.000 Arten von Wolfram- und Molybdénprodukten erbracht und damit den
Grundstein fiir eine maBgeschneiderte, flexible und intelligente Fertigung gelegt. Auf dieser Grundlage vertieft die CTIA GROUP die intelligente Fertigung und

integrierte Innovation von Wolfram- und Molybdanmaterialien im Zeitalter des industriellen Internets.

Dr. Hanns und sein Team bei der CTIA GROUP haben auf der Grundlage ihrer mehr als 30-jahrigen Branchenerfahrung auch Wissens-, Technologie-,
Wolframpreis- und Markttrendanalysen in Bezug auf Wolfram, Molybdén und Seltene Erden verfasst und veroffentlicht und diese frei mit der Wolframindustrie
geteilt. Dr. Han verfiigt seit den 1990er Jahren iiber mehr als 30 Jahre Erfahrung im E-Commerce und internationalen Handel mit Wolfram- und
Molybdénprodukten sowie in der Entwicklung und Herstellung von Hartmetallen und hochdichten Legierungen und ist ein anerkannter Experte fiir Wolfram-
und Molybdanprodukte im In- und Ausland. Das Team der CTIA GROUP hilt sich an das Prinzip, der Branche professionelle und qualitativ hochwertige
Informationen zur Verfiigung zu stellen, und verfasst kontinuierlich technische Forschungsarbeiten, Artikel und Branchenberichte, die auf der Produktionspraxis
und den Bediirfnissen der Marktkunden basieren und in der Branche weithin gelobt werden. Diese Erfolge sind eine solide Unterstiitzung fiir die technologische
Innovation, die Produktférderung und den Branchenaustausch der CTIA GROUP und machen sie zu einem fithrenden Unternehmen bei der Herstellung und

Information von Wolfram- und Molybdénprodukten.
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CTIA GROUP LTD
Ammoniummetawolframat Produkteinfithrung

1. Produktiibersicht

Ammoniummetawolframat (AMT) mit der chemischen Formel (NHa)sH2W12040-xH20, ist eine
hochldsliche Wolframverbindung mit einem weillen oder gelblichen kristallinen Pulver. AMT ist
ein wichtiger Zwischenrohstoff fiir die Herstellung von Wolframprodukten und anderen
Wolframverbindungen und wird aufgrund seiner hervorragenden Wasserloslichkeit (Loslichkeit bis
zu 303,9 g/100 g H20 bei 20 °C) und seiner thermischen Stabilitét in vielen industriellen Bereichen

eingesetzt.

Zweitens, Produkteigenschaften

Aussehen: Weilles oder gelbliches kristallines Pulver

Reinheit: >99,95%

Loslichkeit: Hohe Wasserloslichkeit, unloslich in Ethanol

Dichte: ca. 2,3 g/cm?

Thermische Stabilitét: zersetzt sich oberhalb von 300 °C in Wolframtrioxid (WOs)

Sicherheit: Es ist leicht sauer und reizend, daher miissen Sie bei der Verwendung auf den Schutz

achten

3. Produktspezifikationen

WO; 4 (>% min) 91,0

Gehalt an Verunreinigungen (max., %)

Element Zum Wie Bi Ca Mit Fe Mg K Mn Moment

Maximum | 0.0010  0.0010 | 0.0001 ' 0.0010 | 0.0005 | 0.0020 | 0.0005 0.0010 | 0.0010 | 0.0030

Element Auf Noch | P Pb S Sb Ja Sn Ti A\

Maximum | 0.0020 = 0.0005 @ 0.0007 | 0.0010 0.0030 0.0005 0.0010 0.0010 | 0.0010 | 0.0010

4. Verpackung und Gewiihrleistung

Verpackung: Innere versiegelte Vakuum-Plastiktiite, dullere Eisentrommel oder Kunststofftrommel,
Nettogewicht 50 kg, feuchtigkeitsbestindig und oxidationsbestindig.

Garantie: Mit Qualitétszertifikat, Wolframgehalt, Verunreinigungsanalyse (ICP-MS), Partikelgro3e
(FSSS-Methode), Schiittdichte- und Feuchtigkeitsdaten, Haltbarkeit von 12 Monaten (versiegelte

und trockene Bedingungen).

5. Informationen zur Auftragsvergabe
Postfach:sales@chinatungsten.com Telefon: +86 592 5129696

Weitere Informationen zu Ammoniummetawolframat finden Sie unter China Tungsten Online

(www.ammonium-metatungstate.com).
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Kapitel 1 Einleitung

1.1 Definition und Uberblick iiber Ammoniummetawolframat

Ammoniummetawolframat (AMT, chemische Formel (NHa4)sH2W12040°-nH20) ist eine wichtige
Polywolframatverbindung, die als wichtiges Zwischenprodukt in der Wolframchemie aufgrund
ihrer hervorragenden chemischen und physikalischen Eigenschaften auf sich aufmerksam gemacht
hat. Seine molekulare Struktur besteht aus einem polysauren Anion vom Keggin-Typ [H2W12040]
und 6 Ammoniumkationen (NHs"Die Menge an kristallisiertem Wasser (n) variiert in der Regel
zwischen 3-6, abhéngig von den Zubereitungsbedingungen. Zu den wesentlichen Eigenschaften von
AMT gehoren eine extrem hohe Wasserloslichkeit (ca. 300-400 g/100 mL bei 20 °C), eine gute
thermische Stabilitét (Zersetzung zu WOs bei 400-600 °C) und eine Vielseitigkeit in der chemischen
Umwandlung, wodurch es bei der Katalysatorvorbereitung, der Herstellung von hochreinem
Wolframpulver und der Entwicklung von Funktionsmaterialien unersetzlich ist.

Im Vergleich zu herkdmmlichen Wolframverbindungen wie Ammoniumparawolframat (APT) bietet
die hohe Loslichkeit von AMT Vorteile in Losungsprozessen, wie z. B. bei der direkten Verwendung
zur Sprithtrocknung zur Herstellung von nanoskaligem Wolframpulver oder als Vorlaufer fiir die
Herstellung von elektrochromen WOs-Membranen. Diese Eigenschaft verbessert nicht nur die
Produktionseffizienz traditioneller Wolframprodukte, sondern fordert auch deren Anwendung im
Bereich neuer Materialien wie Nanotechnologie, Energiespeicherung und biomedizinische
Forschung. Der industrielle Wert von AMT liegt in seiner Rolle als effiziente Briicke zwischen
Wolframkonzentrat (Wolframit, Scheelit) und Endprodukten (z. B. Wolframlegierungen,
Wolframmaterial), die die vor- und nachgelagerten Verbindungen der chemischen Wolframindustrie
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verbinden.

1.2 Stellung in der Familie der Wolframverbindungen

Innerhalb der Familie der Wolframverbindungen nimmt AMT aufgrund seiner einzigartigen
Polysédurestruktur und hohen Loslichkeit einen besonderen Platz ein. Es gibt viele Arten von
Wolframverbindungen, darunter Wolframsiure (H2WO4) und Natriumwolframat (Na:WOa). ),
Wolframtrioxid (WOs), Ammoniumparawolframat (APT) usw., jeweils mit spezifischen
Anwendungen. AMT gehort zur gleichen Ammoniumwolframatgruppe wie APT, ist aber mit seiner
Keggin-artigen Struktur kompakter als die Ketten- oder Lamellenstruktur von APT, was zu einer
deutlich verbesserten Loslichkeit fithrt (AMT 350 g/100 mL vs. APT 10 g/100 mL bei 25 °C).
Dariiber hinaus hat AMT eine niedrigere thermische Zersetzungstemperatur (600 °C wird
vollstdndig in WOs umgewandelt), wiahrend APT eine hohere Temperatur (>600 °C) erfordert und
mehr Zwischenprodukte erzeugt, was den Prozess fiir AMT bei der Herstellung von hochreinem
Wolframpulver erleichtert.

Die Briickenfunktion von AMT spiegelt sich in der gesamten Kette von der Wolframerzreinigung
bis zur Weiterverarbeitung wider. Nachdem Wolframkonzentrat mit Sdure oder Alkali behandelt
wurde, um Wolframsdure oder Natriumwolframat herzustellen, kann es durch Ionenaustausch,
Losungsmittelextraktion oder Ansduerungsprozess in AMT umgewandelt und dann zu
Wolframpulver, Wolframmaterial oder Katalysator weiterverarbeitet werden. Mit den steigenden
Anforderungen der High-Tech-Industrien (z. B. Luft- und Raumfahrt und Halbleiter) an die Reinheit
und Leistung von Wolframprodukten hat sich AMT zu einem immer wichtigeren Bindeglied
zwischen Basisrohstoffen und High-End-Anwendungen entwickelt.

1.3 Historische Entwicklung und Stand der Forschung

Globale Forschungsgeschichte

Die Forschung an Ammoniummetawolframat begann Anfang des 20. Jahrhunderts, zeitgleich mit
der Entwicklung von Wolfram als strategisches Metall. In den 1940er Jahren beschrieben die
amerikanischen Gelehrten K. C. Li und C. Y. Wang zum ersten Mal systematisch die Eigenschaften
und Herstellungsmethoden von Wolframverbindungen in Wolfram, wobei der vorldufige Prozess
der Synthese von AMT durch die Reaktion von Wolframsaure mit Ammoniak erwahnt wurde. Trotz
der damals rudimentéren Technologie lagen die Ertrédge nur bei etwa 50 bis 60 %, eine Erkenntnis,
die den Grundstein fiir nachfolgende Studien am AMT legte. In der Mitte des 20. Jahrhunderts, mit
der Ausweitung der Wolframanwendungen in den Bereichen Beleuchtung (Wolframdraht), Militar
(Wolframstahl) und Chemie (Katalysatoren), begannen die Vereinigten Staaten und Europa, die
industrielle Produktion von AMT zu erforschen. In den 1950er Jahren nutzten amerikanische
Chemieunternechmen die Ansduerung zur Herstellung von AMT fiir die Herstellung von
Wolframpulver mit einer Jahresproduktion von Dutzenden von Tonnen, und die Produkte wurden
hauptsichlich an das Militdr und die Beleuchtungsindustrie geliefert.
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In der zweiten Hélfte des 20. Jahrhunderts vertiefte sich die Forschung am AMT weltweit. Deutsche
Chemiker in Europa haben die chemischen Eigenschaften und industriellen Anwendungen von
AMT in Ullmanns Encyclopedia of Industrial Chemistry ausfiihrlich dokumentiert und auf sein
Potenzial in Erd6lcrack-Katalysatoren und Wolfram mit hoher Dichte hingewiesen. In den 1970er
Jahren diskutierte die Japan Tungsten Industry Association die Verwendung von AMT in der
Prazisionsfertigung und bei elektronischen Materialien wie Wolframatfolien in der "Utilization of
Compound Compounds in the Industrial Industry", und japanische Unternehmen begannen, AMT
aus China fiir die Verwendung in der Halbleiter- und Displayindustrie zu importieren. Russlands
wolframchemische Forschung konzentriert sich auf die Anwendung von AMT in der
Militarindustrie, wie z. B. die Herstellung von Wolframlegierungen mit hoher Dichte durch
thermische Zersetzung, um den Anforderungen von Luft- und Raumfahrt- und Panzermaterialien
gerecht zu werden. Diese Entwicklungen zeigen, dass sich die Anwendung von AMT allméhlich
von traditionellen Wolframprodukten auf High-Tech-Bereiche ausweitet.

Geschichte von F&E und Produktion in China

Als weltweit grofites Land mit Wolframressourcen (mit einem Anteil von mehr als 60 % der
weltweiten Reserven) und Produzent von Wolframprodukten ist die F&E- und
Produktionsgeschichte von AMT eng mit der Entwicklung der chinesischen Wolframindustrie
verbunden. In den 50er Jahren des 20. Jahrhunderts begann China mit der systematischen
ErschlieBung von Wolframressourcen, wobei es sich auf Wolframit und Scheelit in Jiangxi Gannan
(Dayu, Chongyi), Hunan Persimmon Zhuyuan und anderen Orten stiitzte und eine vorldufige
Industriekette vom Erzabbau bis zur Verarbeitung von Wolframverbindungen aufbaute. In dieser
Zeit begann die Erforschung von AMT, und 1958 berichtete das Beijing Research Institute of
Nonferrous Metals (heute Research Technology Group) erstmals iiber die experimentellen
Ergebnisse der Synthese von AMT durch Ansduerung. Im Versuch wurde Natriumwolframatlosung
(Konzentration 100 g/L WOs) mit Salzsdure zu AMT-Niederschlag mit einer Ausbeute von etwa 60 %
und einem WOs-Gehalt von 85 %-87 % umgesetzt. Obwohl das Verfahren noch nicht ausgereift ist,
markiert diese Errungenschaft den Beginn der AMT-Forschung in China.

In den 60er und 70er Jahren des 20. Jahrhunderts trat die Forschung zu AMT in China in die
explorative Phase ein. In den frithen 1970er Jahren versuchte die Xiamen Smelter, der Vorgénger
der Xiamen Tungsten Industry, AMT industriell herzustellen, indem sie Natriumwolframat
verwendete, das durch Rosten von Wolframkonzentrat hergestellt wurde, um AMT durch
Ionenaustausch und Ansduerung herzustellen. Die Produkte werden hauptsdchlich bei der
Herstellung von Wolframpulver und Wolframbéndern verwendet, um die Anforderungen der
Verteidigungsindustrie (z. B. Wolframkarbid-Schalenkern) und der Beleuchtungsindustrie (z. B.
Wolframglithlampen) zu erfiillen. Aufgrund der Einschrankungen von Technologie und Ausriistung
weist AMT jedoch eine geringe Reinheit (WOs-Gehalt 85 %-88 %) auf, Verunreinigungen (wie Fe
0,005 %, Mo 0,01 %), die iiber dem Standard liegen, und die Jahresproduktion betrigt nur wenige
Dutzend Tonnen fiir den Inlandsmarkt.

Nach der Reform und Offnung leitete Chinas Wolframindustrie eine rasante Entwicklung ein, und
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die Forschung und Entwicklung sowie die Produktion von AMT traten in eine neue Phase ein. In
den 1980er Jahren entwickelten das Institut fiir Verfahrenstechnik der Chinesischen Akademie der
Wissenschaften und das Hunan Institut fiir Nichteisenmetalle die Losungsmittelextraktion und
verbesserte Ionenaustauschmethoden, um die Reinheit und Ausbeute von AMT erheblich zu
verbessern. Im Jahr 1985 wurde in der "Studie iiber die Herstellung der Ammoniummetawolframat-
Extraktion" berichtet, dass durch die Verwendung organischer Extraktionsmittel wie TBP AMT aus
Natriumwolframatlosung extrahiert wurde und der WOs-Gehalt mehr als 89 % erreichte und der Fe-
Gehalt auf weniger als 0,001 % reduziert wurde. Diese Technologie wurde vom Ganzhou
Nonferrous Metallurgy Research Institute (heute Ganzhou Tungsten Industry of China Minmetals)
gefordert, und die industrielle Produktion nahm Gestalt an. Im gleichen Zeitraum bauten die
Wolframindustrie in Xiamen, die chinesische Wolfram-High-Tech- und andere Unternehmen
spezielle Produktionslinien, die Jahresproduktion stieg von Dutzenden Tonnen auf Hunderte von
Tonnen, und die Produkte begannen, nach Japan, in die Vereinigten Staaten und an andere Orte
exportiert zu werden.

In dieser Zeit wurde das Pulvermetallurgiewerk Longyan in Fujian zu einem wichtigen Akteur bei
der Entwicklung und Produktion von AMT. Das Pulvermetallurgiewerk Longyan wurde in den
1970er Jahren gegriindet und konzentrierte sich zunichst auf die Herstellung von Wolframpulver
und Hartmetall. Mitte der 1980er Jahre begann das Werk mit der Entwicklung von AMT, um der
wachsenden Nachfrage nach Wolframprodukten gerecht zu werden. Durch die Optimierung des
Sauerungsprozesses und der Kristallisationsbedingungen hat das hauseigene Forschungsteam
erfolgreich AMT mit einem WOs-Gehalt von 88 % bis 90 % hergestellt, das hauptsachlich bei der
Herstellung von Wolframpulver verwendet wird, und die Jahresproduktion wird schrittweise auf 50-
100 Tonnen erhoht. In den spaten 1990er Jahren kooperierte Chinatungsten Online Technology Co.,
Ltd. (gegriindet 1997) zu Beginn seiner Griindung mit Longyan Powder Metallurgy Plant, um
gemeinsam AMT mit speziellen Eigenschaften flir den Markt zu entwickeln, wie z. B. hohe Reinheit
(WOs> 90 %), geringe Verunreinigungen (Fe<0,0008 %) und spezifische PartikelgroBe (1-5 pum).
Diese Special Performance AMTs sind auf die Bediirfnisse des japanischen und koreanischen
Marktes ausgerichtet und werden bei der Herstellung von elektronischen Materialien (z. B.
Wolframtargets), Speziallacken und -beschichtungen fiir Schiffe sowie Katalysatoren eingesetzt.
Wihrend des Kooperationszeitraums bot Chinatungsten Online technische Unterstiitzung und
Marktkanile, und das Pulvermetallurgiewerk Longyan verlie$3 sich auf seine Produktionskapazitét,
um Hunderte von Tonnen pro Jahr zu exportieren, was die Wettbewerbsfahigkeit von Chinas AMT
auf dem internationalen Markt forderte.

Im 21. Jahrhundert hat sich die AMT-Forschung in China auf Hochreinigung und Funktionalisierung
verlagert. Im Jahr 2006 gab die China Nonferrous Metals Industry Association die Norm YS/T 535-
2006 "Ammonium Tungat" heraus, die vorschreibt, dass der WOs-Gehalt von AMT >88,0 %, Fe
<0,001 % und Mo <0,002 % betréigt, was eine standardisierte Grundlage fiir die Produktqualitét
bietet und die Anwendung in Katalysatoren (z. B. SCR-Denitrifikation) und elektronischen
Materialien (z. B. Sputtertargets) fordert. Nach 2010, mit dem Aufkommen der Nanotechnologie,
untersuchten das Institut fiir Chemie der Chinesischen Akademie der Wissenschaften und andere
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Einheiten das Potenzial von AMT in Nano-Wolframpulver und WOs-Diinnschichten. Im Jahr 2013
berichtete "Preparation and Characterization of Nano Ammonium Metatungstate", dass AMT mit
einer Partikelgrofe von 50-100 nm durch Spriihtrocknung und Niedertemperaturkristallisation mit
einer spezifischen Oberfldche von 15 m?/g hergestellt wurde, das auf elektrochrome Materialien mit
einer Lichtdurchlissigkeitsdnderungsrate von 80% aufgebracht wurde. In Bezug auf die Industrie
haben Xiamen Tungsten Industry und die Jiangxi Tungsten Group den thermischen Zersetzungs-
und Reduktionsprozess mit einer Jahresproduktion von mehr als 1.000 Tonnen hochreinem AMT
(WO0s>90 %) optimiert, das in die Luft- und Raumfahrt und neue Energiebereiche geliefert wird.

In den letzten Jahren hat sich Chinas AMT-Industrie auf die griine Entwicklung konzentriert. Die
Problematik von Ammoniakstickstoffabwéssern in traditionellen Prozessen, wie z. B.
Ammoniakkonzentrationen von 5-10 g/l in Versauerungsabwaissern, hat zur Entwicklung neuer
Verfahren gefiihrt. Im Jahr 2018 filihrte ein  Wolframunternehmen in Ganzhou die
mikrowellengestiitzte Synthese und die Recyclingtechnologie fiir fliissige Abfille ein und erreichte
eine Ammoniakriickgewinnungsrate von 90 %, eine Senkung der Produktionskosten um 15 % und
eine Reduzierung der Abwassereinleitung um 70 %. Gegenwirtig macht Chinas Jahresproduktion
von AMT etwa 70 % der weltweiten Produktion (5000-6000 Tonnen) aus, und zu den
Hauptherstellern gehdren Xiamen Tungsten, Chinatungsten High-Tech, Jiangxi Tungsten Group
und Longyan Powder Metallurgy Plant usw., wobei die Exporte mehr als 40 % der
Gesamtproduktion ausmachen, die nach Europa, Amerika, Japan und Siidkorea verkauft werden und
zu einer wichtigen Saule der globalen Wolframchemie werden.

1.4 Perspektiven fiir industrielle Anwendungen

AMT verfiigt iiber ein breites Spektrum an industriellen Anwendungen, die sowohl traditionelle als
auch aufstrebende Bereiche abdecken. In herkdmmlichen Wolframprodukten ist AMT der
Hauptrohstoff fiir hochreines Wolframpulver, das durch Spriihtrocknung und Wasserstoffreduktion
hergestellt wird, um Wolframpulver mit einer Partikelgroe von 0,1-5 pum fiir Hartmetall
(Schneidwerkzeuge), Wolframdraht (Beleuchtung) und Wolfram
(Hochtemperaturofenkomponenten) herzustellen. Im Bereich der Katalysatoren wird AMT als
Vorstufe zu wolframbasierten Katalysatoren wie WOs/V20s in der Petrochemie (Hydrocracking)
und im Umweltschutz (SCR-Denitrifikation) eingesetzt, mit einem weltweiten Jahresbedarf von
etwa 1.000 Tonnen. In aufstrebenden Bereichen kann AMT WOs-Nanopartikel (10-50 nm) fiir
elektrochrome intelligente Fenster und Gassensoren herstellen. Bei der Energiespeicherung
verbessern seine Derivate die Leistung von Anodenmaterialien fiir Lithiumbatterien; In der
Biomedizin werden die photothermischen Wirkungen von WO: fiir die Krebsbehandlung untersucht.

AMT sah sich jedoch mit Reinheitskontrollen (Verunreinigungen < 0,0005 %), Kostenoptimierung
(2-30.000  RMB  pro Tonne) wund Okologischen  Herausforderungen (z. B.
Ammoniakstickstoffemissionen von < 10 mg/l) konfrontiert. Griilne Technologie und intelligente
Produktion sind die Richtung der Zukunft.
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Kapitel 2 Chemische und physikalische Eigenschaften

Ammoniummetawolframat (AMT, chemische Formel (NHa4)sH2W12040°-nH20) ist eine wichtige
Polywolframatverbindung, die aufgrund ihrer einzigartigen chemischen und physikalischen
Eigenschaften ein breites Anwendungspotenzial in den Bereichen Wolframchemie,
Katalysatorvorbereitung, Funktionsmaterialien und neue Technologien aufweist. In diesem Kapitel
werden die physikalisch-chemischen Eigenschaften von AMT aus mehreren Dimensionen wie
Molekularstruktur, physikalische Eigenschaften, chemische Reaktivitit und Vergleich mit dhnlichen
Verbindungen umfassend analysiert und umfangreiche experimentelle Daten und theoretische
Unterstiitzung bereitgestellt, wodurch eine solide Grundlage fiir das nachfolgende Design des
Praparationsprozesses und die Anwendungsforschung gelegt wird.

2.1 Chemische Zusammensetzung und Molekularstruktur
2.1.1 Summenformel und strukturelle Merkmale

Die chemische Formel von Ammoniummetawolframat lautet (NHa)sH2W12040-nH20, wobei n die
Menge an kristallinem Wasser darstellt, die normalerweise zwischen 3 und 6 variiert, abhingig von
den Zubereitungsbedingungen (z. B. Losungskonzentration, Trocknungstemperatur und
Umgebungsfeuchtigkeit). Seine molekulare Struktur besteht aus einem polysauren Anion
[H2W12040]¢ und 6 Ammoniumkationen (NH4"), wobei ein Anion als Kerneinheit 12 Wolframatome
und 40 Sauerstoffatome enthilt, die eine klassische Polysdurestruktur vom Keggin-Typ bilden. Die
Keggin-Struktur besteht aus 12 WOs Oktaedern, die durch koangulare und kolaterale Verbindungen
zu einem anndhernd kugelférmigen kéifigartigen Geriist verbunden sind, in dessen Zentrum zwei
Protonen (H*) eingebettet sind, die sich durch Wasserstoffbriickenbindungen mit Sauerstoffatomen
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koordinieren, um das Ladungsgleichgewicht und die Stabilitdt der Struktur aufrechtzuerhalten.

Das Molekulargewicht von AMT variiert je nach Menge an Kristallwasser. Am Beispiel von n=4
betrdgt sein Molekulargewicht 2956,3 g/mol, und die Massenanteile der einzelnen Elemente
betragen: Wolfram (W) 74,6 % (12x183,84 = 2206,08 g/mol), Sauerstoff (O) 21,6 % (40x16+4x16
= 704 g/mol), Stickstoff (N) 2,8 % (6x14 = 84 g/mol), Wasserstoff (H) 1,0 % (6x4+2+4x2 = 34
g/mol). Dieser hohe Wolframgehalt macht es zu einem wichtigen Vorprodukt fiir wolframbasierte
Werkstoffe wie Wolframpulver und Wolframlegierungen. Die chemische Zusammensetzung des
AMT wird durch induktiv gekoppelte Plasmaemissionsspektroskopie (ICP-AES) verifiziert, und der
Wolframgehalt schwankt typischerweise zwischen 74,5 % und 75,0 %, was mit theoretischen
Berechnungen tibereinstimmt.

Eine der herausragenden Eigenschaften von AMT ist seine extrem hohe Wasserldslichkeit.
Experimentelle Untersuchungen zeigen, dass die Loslichkeit bei 20 °C 300-400 g/100 mL betragt
und mit der Temperatur zunimmt und bei 25 °C 350-380 g/100 mL und bei 50 °C bis zu 450-480
g/100  mL  erreicht. Diese  hohe  Loslichkeit  iibertrifft  die  anderer
Ammoniumwolframatverbindungen, wie z.B. Ammoniumparawolframat (APT, nur etwa 10 g/100
mL bei 20°C), aufgrund der ionischen Struktur von AMT und der starken Hydrophilie von
Ammonium bei weitem. Die Loslichkeitsdaten wurden durch statische Auflosungsexperimente
gewonnen: Uberschiissiges AMT wurde in einem thermostatischen Wasserbad zu destilliertem
Wasser gegeben, 24 Stunden lang geriihrt, filtriert, der Uberstand zum Trocknen gebracht und
gewogen und dreimal wiederholt, um den Mittelwert zu ermitteln. Diese Eigenschaft macht es zu
einem unvergleichlichen Vorteil bei der Herstellung von Wolframprodukten im Ldsungsverfahren,
wie z. B. bei der Herstellung von Nano-Wolframpulver durch Spriihtrocknung.

Dariiber hinaus weist die Struktur des AMT eine gewisse Dynamik auf. Kernspinresonanzstudien
(NMR) haben gezeigt, dass das [H2W12040]®” Anion in Lésung im pH-Bereich von pH 4-7 stabil ist,
aber unter extremen Bedingungen (z. B. pH < 2 oder > 10) depolymerisieren oder rekonstituieren
kann, um Oligopolywolframat oder mononukledres Wolframat (z. B. WO4+*") zu bilden. Diese
strukturelle Flexibilitét bildet die Grundlage fiir seine chemische Umwandlung.

2.1.2 Kristallstrukturanalyse (Rontgenbeugungsuntersuchungen)

AMT kommt typischerweise in Form von weiflen oder hellgelben kristallinen Pulvern vor, und seine
Kiristallstruktur wird durch Rontgenbeugungstechniken (XRD) detailliert charakterisiert. Die Studie
zeigt, dass das Kristallsystem von AMT monokline mit einer Raumgruppe von P2:/n ist und die
Parameter der Elementarzelle sind: a = 10,45 A, b= 14,78 A, ¢ = 18,92 A, p = 94,5° und das
Volumen der Elementarzelle etwa 2915 A3. Im Kiristall sind die [H2W12040]¢ Anionen geordnet
angeordnet, wobei jede Polysdureeinheit mit dem Ammoniumkation (NH<") durch
Wasserstoffbriickenbindung und kristallinen Wassermolekiilen eine stabile dreidimensionale
Netzwerkstruktur bildet. Kristalline Wassermolekiile nehmen bestimmte Positionen im Kristallgitter
ein und liegen in der Regel in Form von 4 oder 6 Wassermolekiilen vor. Zum Beispiel zeigt das
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XRD-Spektrum bei n=4 charakteristische Beugungsspitzen bei 20 = 8,5°, 17,2°, 25,8° usw., und das
Intensitatsverhiltnis stimmt mit den monoklinen Eigenschaften {iberein.

Die Stabilitdt der Kristallstruktur hdngt eng mit dem Kristallwasser zusammen. Die Analyse der
Infrarotspektroskopie (IR) zeigte, dass das AMT einen breiten O-H-Dehnungsschwingungspeak bei
3400-3500 cm™ aufwies, was das Vorhandensein von Kristallwasser bestitigte. Charakteristische
Spitzen von W=0O und W-O-W liegen bei 900-950 cm™ bzw. 700-800 cm™, was die
Skelettschwingung der Keggin-Struktur widerspiegelt. Die Menge des kristallisierten Wassers kann
durch Kontrolle der Trocknungsbedingungen angepasst werden, z. B. konnen n=4 Kristalle durch
Vakuumtrocknung bei 80 °C fiir 4 Stunden erhalten und auf n=3 bei 120 °C reduziert werden.

Die KristallgroBe von AMT liegt typischerweise im Mikrometerbereich (1-10 pm) und die D50
(mittlere PartikelgroBe) bei etwa 4,8-5,2 um, wie mit einem Laser-Partikelgroflenanalysator
bestimmt. Durch die Optimierung der Kristallisationsbedingungen (z. B. Reduzierung der
Konzentration der Losung auf 50 g/L und Steuerung der Abkiihlgeschwindigkeit auf 0,5 °C/min)
konnen jedoch kleinere nanoskalige AMTs (50-200 nm) hergestellt werden. Die Beobachtungen im
REM (Rasterelektronenmikroskopie) zeigen, dass die Nano-AMT-Partikel kugelformig oder
ellipsoid geformt sind, mit einer glatten Oberfldche und einem geringen Grad an Agglomeration.
Diese PartikelgrofSenregulierung ist von grofSer Bedeutung bei der Synthese von Nanomaterialien,
wie z.B. bei der Herstellung von wolframbasierten Katalysatoren mit hoher spezifischer Oberfléche.

Die Kristallstruktur hat einen tiefgreifenden Einfluss auf die physikalischen Eigenschaften von
AMT. Zum Beispiel erhoht das Wasserstoftbriickenbindungsnetzwerk im Kristallgitter seine
Stabilitdt bei Raumtemperatur, aber wenn es erhitzt wird (> 100 °C), fiihrt die Entfernung des
Kristallwassers zu einer Umlagerung der Kristallstruktur, und das XRD-Spektrum zeigt eine
Abschwichung der Beugungsspitzenintensitit und geht schlieBlich in einen amorphen Zustand iiber.
Dieser Ubergang hat einen direkten Einfluss sowohl auf das thermische Zersetzungsverhalten als
auch auf die Loslichkeit.

2.2 Physikalische Eigenschaften
2.2.1 Aussehen und Form

AMT ist ein weilles bis hellgelbes, geruchloses Pulver bei Raumtemperatur und -druck, und seine
GleichmiBigkeit des Aussehens ist ein Schliisselindikator fiir die industrielle Qualitdtskontrolle.
Kleine Farbunterschiede hingen oft mit Verunreinigungen oder Oxidationszustinden bei der
Aufbereitung zusammen. Zum Beispiel kann AMT mit Spuren von Eisen (Fe < 0,001 %) oder
Molybdin (Mo < 0,002 %) blassgelb erscheinen, wahrend hochreine Proben (Verunreinigungen <
0,0005 %) reinweil} sein konnen. Die Partikel von Industrieprodukten sind vielfdltig, und die durch
Spriihtrocknung hergestellten AMTs sind meist mikrometergro3e kugelférmige Partikel (1-10 pm)
mit gleichméaBiger Partikelgrofenverteilung, D10 = 2,0 um, D50 = 5,0 pm, D90 = 8,5 um (Daten
zur Laser-PartikelgroBBenanalyse). REM-Bilder zeigen eine glatte Oberfliche ohne signifikante
Porositét oder Risse und eine geringe Agglomeration zwischen den Partikeln, was mit ihrer hohen
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Loslichkeit und thermischen Stabilitét {ibereinstimmt.

Unter Laborbedingungen konnen millimetergrole AMT-Einkristalle (0,5-2 mm) durch langsame
Verdampfung (25 °C, 50 % relative Luftfeuchtigkeit) in Form von transparenten oder
durchscheinenden, hexaedrischen oder prismatischen Kristallen geziichtet werden, die fiir
kristallographische Untersuchungen geeignet sind. Die Dichte des Einkristalls wird durch den
Auftrieb bestimmt und liegt bei etwa 4,2-4,5 g/cm?, was nahe an der theoretischen Berechnung (4,39
g/cm?, n=4) liegt. Die Schiittdichte des Pulvers ist gering, typischerweise 1,8-2,2 g/cm?, abhingig
von der Partikelgrofe und dem Feuchtigkeitsgehalt. So hat AMT mit einem Feuchtigkeitsgehalt von
2,5 % eine lose Dichte von 1,85 g/cm? und steigt bei Trocknung auf 0,5 % auf 2,15 g/cm?.

Die spezifische Oberfliche von AMT wird durch BET (Stickstoffadsorptionsmethode) mit
mikrometergroBen Partikeln von 0,5-2 m?/g und nanoskaligen Partikeln von bis zu 10-20 m%g
bestimmt. Die GroBe der spezifischen Oberfldche hingt eng mit der Partikelmorphologie und dem
Herstellungsverfahren zusammen, z. B. haben sprithgetrocknete Produkte eine geringere spezifische
Oberflache, wihrend kristalline Produkte bei niedrigen Temperaturen eine hohere spezifische
Oberfliache haben. Dieser Unterschied in den physikalischen Eigenschaften wirkt sich direkt auf die
Leistung in Katalysatoren und Nanomaterialien aus.

2.2.2 Loslichkeit und Stabilitiat

Die hohe Léoslichkeit von AMT ist eine seiner wichtigsten physikalischen Eigenschaften.
Experimentelle Daten zeigen, dass die Loslichkeit bei verschiedenen Temperaturen wie folgt ist:
10 °C: 280-310 g/100 mL

20 °C: 300-400 g/100 mL

25 °C: 350-380 g/100 mL

50°C:450-480 g/100 mL

80°C:510-550 g/100 mL

Die Loslichkeitstestmethode war wie folgt: Uberschiissiges AMT (500 g) zu 100 ml destilliertem
Wasser in einem Wasserbad mit konstanter Temperatur geben, 24 Stunden lang rithren, bis es
gesittigt ist, die iiberstehenden Feststoffe filtrieren und trocknen, wiegen und berechnen und
dreimal wiederholen, um den Durchschnitt zu ermitteln. Die Ergebnisse zeigten, dass die
Loslichkeit nichtlinear mit zunehmender Temperatur zunahm, insbesondere iiber 50°C. Diese
hohe Loslichkeit wird auf ihre ionische Struktur ([H2W12040]° und NH4") und die starke Hydrophilie
der Ammoniumwurzel zuriickgefiihrt. Der pH-Wert von wissrigen AMT-Losungen liegt
typischerweise bei 5,5 bis 7,0, mit Konzentrationen von pH = 6,8 bei 10 g/100 ml bis pH = 5,9 bei
100 g/100 ml, was eine schwache Hydrolyse widerspiegelt.

AMT hat eine sehr geringe Loslichkeit in organischen Losungsmitteln. In Ethanol (95 %, 20 °C) <
die Loslichkeit beispielsweise 0,1 g/100 ml; Praktisch unldslich in Ether, Aceton und Benzol (< 0,01
g/100 ml). Die Loslichkeit wird jedoch in Ammoniak und starken Laugen deutlich verbessert:

COPYRIGHT AND LEGAL LIABILITY STATEMENT
Copyright© 2024 CTIA All Rights Reserved BiE/TEL: 0086 592 512 9696
IR IRA S CTIAQCD-MA-E/P 2024 iR CTIAQCD-MA-E/P 2018-2024V
www.ctia.com.cn sales@chinatungsten.com

18/ 106



https://wiki.ctia.com.cn/2025/03/36294/
http://www.chinatungsten.com/
mailto:sales@chinatungsten.com

25% NHs- H20 (20 °C): >500 g/100 ml

1 mol/L NaOH (20°C): ca. 450 g/100 mL Die hohe L&slichkeit in Ammoniak ist auf die
Koordination von NHs mit polysauren Anionen zuriickzufiihren, wéhrend in NaOH I6sliches
Wolframat (z.B. Na:WO.) gebildet wird. Diese Eigenschaften wurden durch ein
Solubilisierungsexperiment verifiziert, bei dem 10 g AMT zu 100 mL Lésungsmittel hinzugefiigt
und 12 Stunden lang geriihrt wurden, um die Aufldsungsmenge zu bestimmen.

Die wissrige AMT-Losung ist bei Raumtemperatur (25 °C, verschlossen) stabil und kann mehrere
Monate ohne nennenswerte Ausfillung oder Zersetzung gelagert werden. Die Analyse der
Ultraviolett-sichtbaren Spektroskopie (UV-Vis) zeigte keine signifikante Verédnderung des
Absorptionspeaks bei 200-400 nm, was auf die strukturelle Integritdt hinweist. Bei hohen
Temperaturen (>60 °C) oder bei Einwirkung von Luft kann die Verdunstung von Feuchtigkeit
jedoch zu Kristallausfallungen flihren, und die XRD-Spektren der ausgeféllten Kristalle stimmen
mit dem urspriinglichen AMT {iberein, was ihre chemische Stabilitit beweist.

Bemerkenswert sind auch die Lichtechtheit und Oxidationsbestindigkeit von AMT.
Photostabilitétstests (UV-Lampe, 254 nm, 10 mW/cm?, 24 Stunden) zeigten keine Anzeichen einer
Zersetzung in AMT-Feststoffen und -Losungen (50 g/100 mL) mit einem Massenverlust von < 0,1 %.
Unter der Einwirkung eines starken Oxidationsmittels (z. B. 30 % H20: bei 25 °C, 24 Stunden lang
geriihrt) depolymerisiert die Polysdurestruktur von AMT teilweise zu Oligopolywolframat, der pH-
Wert der Losung sinkt auf 4,5 und ein schwacher Absorptionspeak (etwa 320 nm) wird durch UV-
Vis nachgewiesen. Diese Eigenschaften schrinken ihre Anwendung in photochemischen und
oxidativen Umgebungen ein.

2.2.3 Thermische Stabilitiit und Zersetzungsverhalten

Die thermische Stabilitit von AMT ist ein wesentliches Merkmal fiir seine industriellen
Anwendungen. Der Zersetzungsprozess wird durch thermogravimetrische Analyse (TG),
dynamische Differenzkalorimetrie (DSC) und Thermogravimetrie-Infrarot-gekoppelte (TG-IR)
Studien in drei Stufen unterteilt:

50-150°C (4 & ARt £):

Reagieren:

(NH4)6H2W12040-4H20

—(NH4)6H2W12040+4H201 (NH4)sH2W 12040 4H20

— (NH4)sH2W 12040 + 4H-01 (NH4)6H2W12040-4H20

—(NH4)6H2W12040+4H201

Massenverlust: ca. 2,4% (theoretisch 2,43%, n=4) mit einer TG-Kurve, die einen stetigen Riickgang
zeigt.

DSC:Endothermer Peak bei 105-115°C, Enthalpieénderung AH = 45 kJ/mol.

TG-IR: Charakteristischer Peak von H2O detektiert (3600-3700 cm™).

200-400°C (Ammonium-Zersetzung):
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Reagieren:

(NH4)6H2W 12040

—12WO03-xH20+6NH31+(3—x)H201 (NH4)sH2W 12040

— 12WO0;-xH20 + 6NHs1 + (3-x)H01 (NH4)6H2W 12040
—12WO03-xH20+6NH31+(3—x)H201

Massenverlust: ca. 5,8% (theoretisch 5,76%), TG-Kurve zeigt einen raschen Riickgang.

DSC: Starker endothermer Peak bei 340-360°C, AH = 120 kJ/mol.

TG-IR: NH3(930 cm™) und H.O wurden nachgewiesen, und das Produkt war ein amorphes
Wolframat-Zwischenprodukt.

400-600°C (vollstindige Zersetzung):

Reagieren:

12W03-xH20

—12WO03+xH201 12WO;-xH20

—12WO0s + xH.01 12W03-xH20

—12WO03+xH201

Massenverlust: 8,2 % insgesamt (8,19 % theoretisch) und TG tendenziell stabil.

DSC: Der exotherme Peak liegt bei 540-560 °C, AH = -30 kJ/mol, was den WOs-
Kristallphaseniibergang anzeigt.

TG-IR: Es wurde nur eine geringe Menge H-O nachgewiesen.

Die Morphologie und Reinheit der Zersetzungsprodukte wird von vielen Faktoren beeinflusst. In
Luft (10°C/min Rampe) besteht WO aus gelben mikrometergroen Kérnern (1-5 um) und XRD
zeigt monokline charakteristische Peaks (20 = 23,1°, 23,6°, 24,4°). In einer N2-Atmosphére sind
WO:;-Partikel feiner (0,5-2 pm) und Oberflachendefekte werden reduziert. In einer Ho-Atmosphére
(500 °C, 1 atm) wurde AMT direkt zu Wolframpulver (W) mit einer PartikelgroBe von 0,1-1 um
und einer Reinheit von >99.9 % reduziert (ICP-AES-Bestimmung). Die Geschwindigkeit der
Erwiarmung hatte einen signifikanten Einfluss auf die Partikelmorphologie: Bei 2°C/min bildeten
sich gleichmiBige WOs-Kristalle (D50 = 1,8 pm), wihrend bei 20°C/min (D50 = 5,5 pm) eine
Agglomeration verursacht wurde.

AMT hat keinen bestimmten Schmelzpunkt, da es sich beim Erhitzen eher zersetzt als schmilzt.
Thermische Stabilitétstests haben gezeigt, dass die anfangliche Zersetzungstemperatur etwa 190-
200 °C und die vollstdndige Zersetzungstemperatur 580-620 °C betrégt, mit leichten Schwankungen
je nach Probenfeuchte und Gerdtebedingungen. Diese Eigenschaft der thermischen Zersetzung
macht es weit verbreitet bei der Herstellung von wolframbasierten Materialien bei hohen
Temperaturen, wie z. B. Wolframpulver oder WOs-Nanopartikeln unterschiedlicher PartikelgroBen,
indem die Atmosphére und die Temperatur gesteuert werden.

2.3 Chemische Eigenschaften
2.3.1 Reaktion mit Sduren und Basen
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AMT ist unter sauren Bedingungen (pH < 4) instabil und zerfdllt schnell zu unl6slicher

Wolframséure (H-WO4). Am Beispiel von 1 mol/L HCI lautet die Reaktion:
(NH4)6H2W12040+12HC1

—12H2WO4 |+6NH4CI1 (NH4)sH2W 12040 + 12HCI

—12H>2WOs] + 6NH.Cl (NH4)6H2W12040+12HCI

—12H2WO4 | +6NH4CI

Experimenteller Assay: Einrithren von 100 mL HCI bei pH 2, 25 °C, 80 % Umwandlung in
H>WOs innerhalb von 5 Minuten, 90 % innerhalb von 10 Minuten und Féllungsrate in
Abhingigkeit vom pH-Wert (bis zu 50 % bei pH 3). H:-WO. ist eine gelbe gallertartige Substanz,
und WOs wird durch Filtration und Trocknung (500 °C, 2 Stunden) mit einer Ausbeute von >98 %
gewonnen. Diese Reaktion wird in der Industrie verwendet, um Wolfram aus einer Wolframldsung
zuriickzugewinnen, und das REM des Niederschlags erscheint als amorphe Partikel (0,5-2 pm).

Unter alkalischen Bedingungen dissoziiert AMT zu l6slichem Wolframat. Nehmen Sie als Beispiel
1 mol/L NaOH:

(NH4)6H2W12040+12NaOH
—12Na2WO04+6NH31+7H20 (NHa)sH2W 12040 + 12NaOH
— 12Na;WOs + 6NHs1 + 7H.O (NH4)6H2W 12040+12NaOH
—12Na2WO4+6NH31+7H20
Die Reaktion wurde bei 25 °C durchgefiihrt, 10 g AMT wurden in 100 mL NaOH gelost,
innerhalb von 5 Minuten wurde eine klare Losung erzeugt und die NHs-Verfliichtigung senkte den
pH-Wert von 14 auf 11,5. Der UV-Vis-Absorptionspeak des Produkts Na;WOs liegt bei 220 nm
und die Reinheit wird durch ICP-AES mit 99,5 % bestitigt. Dieses Verfahren wird haufig zur
Herstellung von Wolframat oder anderen Wolframverbindungen verwendet.

Die Empfindlichkeit von AMT gegeniiber Sduren und Basen erfordert eine pH-Kontrolle wiahrend
der Lagerung und Verwendung. Zum Beispiel ist AMT in einer gepufferten Losung bei pH 5-7
monatelang stabil, wihrend pH < 3 oder > 9 sofort behandelt werden muss, um eine Zersetzung zu

vermeiden.

2.3.2 Redox-Eigenschaften

Das Wolframatom in AMT befindet sich in der Oxidationsstufe +6 (W®") und kann unter Einwirkung

eines starken Reduktionsmittels zu W** oder W** reduziert werden. In einer H.-Atmosphére (500 °C,

1 atm, Durchflussrate 100 mL/min) wird AMT vollstindig zu Wolframpulver reduziert:
(NH4)6H2W12040+24H2

—12W+6NH31+28H201 (NH4)sH2W 12040 + 24H:

—12W + 6NHs1 + 28H201 (NH4)6H2W12040+24H2

—12W+6NH31+28H201

Das Produkt ist ein grau-schwarzes Pulver, und XRD bestétigt kubisches Wolfram (20 = 40,3°,

58,3°), eine Partikelgrofie von 0,1-1 um, einen Sauerstoffgehalt von <0,05%
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(Inertgasschmelzverfahren). Die Reduktionszeit (2-4 Stunden) und die Temperatur (450-600 °C)
haben einen signifikanten Einfluss auf die Partikelgrofe: 0,1-0,5 um Partikel werden bei 450 °C
erzeugt und erhohen sich bei 600 °C auf 0,8-1,2 um.

Unter sauren Bedingungen (z. B. Zn/HCI, 1 mol/L HCI, 25 °C) stellt AMT blaue Wolframbronze
(W20s5 oder WO29) mit folgender Reaktion her:

(NH4)6H2W12040+Zn+2HC
1->W205+ZnCI12+NH31+H20 (NH4)sH2W 12040 + Zn + 2HC1
—W20s + ZnClz + NH31 + H.0 (NH4)6H2W12040+Zn+2HCI
—W205+ZnCI2+NH31+H20
Das Produkt UV-Vis zeigt einen charakteristischen Absorptionspeak (600-800 nm) und die Farbe
dunkelt mit dem Grad der Reduktion nach. Diese Eigenschaft wird héufig in elektrochromen
Materialien wie WOs-Filmen wie AMT-Losung nach der Beschichtung genutzt, um
farbwechselnde Filme mit einer Reaktionszeit von <1 Sekunde herzustellen.

AMT ist schwach oxidierend, aber unter der Einwirkung eines starken Oxidationsmittels (z. B. 30 %
H202, 25 °C, 24 Stunden) depolymerisiert die Polysdurestruktur teilweise und bildet
Oligopolywolframat (z. B. [WsO1]*"), der pH-Wert der Losung wird auf 4,0-4,5 reduziert und der
durch ICP-MS nachgewiesene Wolframgehalt wird um etwa 5 % reduziert. Dieses Verhalten
schrinkt die Stabilitét in einer stark oxidierenden Umgebung ein.

2.3.3 Koordinationschemie
Das polysaure Anion [H2W12040]°" von AMT hat eine starke Koordinationskapazitidt und bildet
Heteropolysiurekomplexe mit Ubergangsmetallionen. Im Fall von Co?* in einer Acetatpufferlésung
bei pH 5,5 (25 °C, CoCl::AMT-Molverhéltnis 1:1) ist die Reaktion:

(NH4)6H2W12040+CO2+
—[CoW12040]6—+6NH4+ (NHa)sH2W 12040 + Co™ {2-+}
—[CoW12040]"{6-} + 6NH N+ (NH4)6H2W 12040+Co2+
—[CoW12040]6—6NH4+
Das Produkt war ein griiner Niederschlag, der UV-Vis-Absorptionspeak lag bei 620 nm, die XRD
bestitigte, dass die Keggin-Struktur beibehalten wurde, und das zentrale H* wurde durch Co*
ersetzt. In d&hnlicher Weise werden Komplexe mit Ni?* (gelb, 580 nm) und Fe** (braun, 450 nm) mit
Ausbeuten von 85%-90% gebildet.

AMT kann auch mit organischen Liganden wie Pyridin und Ethylendiamin koordiniert werden. In
Pyridinldsung (20 % v/v, 25 °C) bildet AMT beispielsweise einen [H2W12040]* -Pyridin-Komplex,
und IR zeigt einen charakteristischen Peak des Pyridinrings (1600 cm™). Diese Komplexe haben
potenzielle Anwendungen in Katalysatoren (z. B. Oxidationsreaktionen mit 20 % hoherer Aktivitét)
und Nanomaterialien (z. B. WOs-Quantenpunkte).

2.4 Vergleich von Ammoniummetawolframat und Ammoniumparawolframat (APT).

AMT und APT sind beides Ammoniumwolframatverbindungen, unterscheiden sich aber deutlich in
Struktur und Eigenschaften:
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Struktur:
AMT: Polyséurestruktur vom Keggin-Typ, (NHa)sH2W12040-n1H-20, 12 Wolframatome bilden einen

kompakten Kéfig.

APT: Ketten- oder Schichtstruktur, (NHa)io[H2W1204]-4H:O, 12 Wolframatome lockerer
angeordnet.

Léslichkeit:

AMT: 350-380 g/100 mL (25°C), Losung ist stabil.

APT: 10-12 g/100 mL (25°C), leicht auszuféllende Kristalle.

Thermische Zersetzung:

AMT: 400-600°C direkte Erzeugung von WO mit 8,2% Massenverlust und einfacher TG-Kurve.
APT: WOs wird >600 °C mit Zwischenprodukten wie NH+2WOa4, 10,5 % Massenverlust und
komplexen TG-Kurven erzeugt.

Dichte & Morphologie:

AMT: Schiittdichte 1,8-2,2 g/cm?, Kristalldichte 4,2-4,5 g/cm?, REM zeigt kugelformige Partikel.
APT: lose Dichte 2,0-2,5 g/cm?®, Kristalldichte 4,6-4,8 g/cm?, REM mit Nadel oder Blatt.
Spezifische Oberfliche:

AMT: 0,5-20 m?*/g (Mikro- bis Nanometer).

APT: 0,2-1 m*/g (Mikrometerebene).

Chemische Reaktivitit:

AMT: Produziert schnell H2WOQas bei saurem (pH < 4) und Na:WO4 bei alkalischem Material.

APT: Die saure Reaktion ist langsamer und erfordert einen hoheren Sauregehalt (pH < 2).
Anwenden:

AMT: Herstellung von Katalysatoren, diinnen Filmen und Nanomaterialien nach der
Losungsmethode.

APT: Traditionelle Herstellung von Wolframpulver und Hartmetall.

Diese Unterschiede ergeben sich aus der Art der Struktur: Die kompakte Polysdurestruktur von
AMT verbessert die Loslichkeit und die thermische Zersetzungseffizienz, wihrend die kettenartige
Struktur von APT eher fiir Festkdrperprozesse geeignet ist. Die Wahl zwischen AMT oder APT
hiangt vom jeweiligen Anwendungsszenario ab.

Betriebsmittel
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Kapitel 3 Vorbereitungsprozess

Ammoniummetawolframat (AMT, chemische Formel (NH4)sH2Wi2040'nH2OTie Reinheit,
PartikelgroBe und Produktionskosten wirken sich direkt auf die Qualitit und Wirtschaftlichkeit
nachgelagerter Wolframprodukte aus. Dieses Kapitel verfeinert umfassend den Herstellungsprozess
von AMT von der Rohstoffauswahl, traditionellen Préparationsmethoden, moderner
Synthesetechnologie, pH-Wert-Einfluss und -Steuerung, Prozessparameteroptimierung bis hin zum
industriellen Produktionsprozess, liefert detaillierte experimentelle Daten, Prozessparameter und
Ausriistungsanforderungen und bietet wissenschaftliche Anleitung fiir die Laborforschung und die
industrielle Produktion.

3.1 Rohstoffe und Vorprodukte
3.1.1 Wolframkonzentrat

Bei der Herstellung von AMT wird in der Regel Wolframkonzentrat als Ausgangsmaterial
verwendet, hauptsédchlich Wolframit (FeMnWOQs) und Scheelit (CaWO.). China ist das Land mit
den reichlichsten Wolframressourcen der Welt und verfiigt iiber mehr als 60 % der weltweiten
Reserven, die hauptsichlich in Jiangxi Gannan (Dayu, Chongyi), Hunan, Persimmon, Zhuyuan und
anderen Orten verteilt sind. Der WOs;-Gehalt von Wolframit betrdgt im Allgemeinen 60 %-70 %,
und die damit verbundenen Verunreinigungen umfassen Fe (5 %-10 %), Mn (3 %-8 %) und SiO:
(2 %-5 %); Der WOs-Gehalt von Scheelit betrdgt 65%-75%, und die Hauptverunreinigungen sind
Ca (10%-15%), Si (1%-3%). Um die hohen Reinheitsanforderungen der AMT-Aufbereitung zu
erfiillen, wird Wolframkonzentrat durch Aufbereitung gereinigt.

Der Aufbereitungsprozess besteht aus folgenden Schritten:
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Zerkleinern und Mahlen

Das Wolframkonzentrat wird mit einem Backenbrecher (PE-600x900, Leistung 55 kW) auf <10
mm zerkleinert und anschlieBend mit einer Kugelmiihle (®2,4x3,6 m, Kugelladekapazitit von 20
Tonnen) auf eine KorngréBe von <0,074 mm (80 %) vermahlen.

Wiederwahl

Spiralrutschen (2-3 t/h) wurden verwendet, um SiO: und leichte Mineralien mit WOs-
Gewinnungsraten von 85 % bis 90 % zu entfernen.

Flotation

Unter Verwendung einer Flotationsmaschine (XFD-1,5 1) unter Zugabe eines Sammlers (z. B.
Olsiure, 0,5 kg/t) und eines Schaumbildners (z. B. Terpineoldl, 0,1 kg/t), pH 8-9, erhohte sich die
Trennung des Fe-, Mn- und WOs-Gehalts auf 95 %-97 %.

Magnetische Abscheidung

Nassmagnetabscheider (Magnetfeldstirke 1,2 T) zur Entfernung von Fe-Riickstinden und zur
Reduzierung des Fe-Gehalts des Konzentrats auf 0,3 %-0,5 %.

Am Beispiel von Jiangxi Dayu Wolframit erreichte der WOs-Gehalt des Konzentrats nach der
Aufbereitung 96,8 %, Fe 0,4 %, Mn 0,2 % und SiO: 0,5 %, was den Anforderungen der AMT-
Aufbereitung entsprach. Das Konzentrat muss gerdstet werden, um es in 16sliche
Wolframverbindungen umzuwandeln, und der Prozess ist wie folgt:

Bedingungen fiir die Rostung

Drehrohrofen (®2x20 m, Leistung 75 kW), Temperatur 800-900°C, Luftdurchsatz 500 m3/h,
Rostung fiir 4-6 Stunden.

reagieren

FeMnW04+02—H2WO04+FeO+MnO FeMnWO. + O: \‘rightarrow HWO. + FeO + MnO
FeMnW04+02—H2WO04+FeO+MnO

Produkt

H>WO: (gelbes Pulver, WO;-Gehalt 98%), Ausbeute 90%-92%, Verunreinigung Fe < 0,02%.

Nach dem Roésten wird das Produkt in saurer Laugung (HCI, 2 mol/L, 80 °C, 2 Stunden) oder
alkalischer Laugung (NaOH, 3 mol/L, 90 °C, 3 Stunden) geldst, um Wolframsdure oder
Natriumwolframatlosung als Vorstufe von AMT herzustellen.

3.1.2 Wolframsiiure und Natriumwolframat

Wolframséure (H2-WO.), eine direkte Vorstufe von AMT, ist ein gelbes amorphes Pulver mit einer
Dichte von 5,5 g/cm?, unloslich in Wasser (20 °C, <0,01 g/100 mL), aber 16slich in Ammoniak (25 %,
20 °C) bis zu 50-60 g/100 mL. Die industrielle Aufbereitungsmethode ist:

Saureauslaugung

Das gerdstete Produkt (100 g) wurde zu HCI (2 mol/L, 500 mL) gegeben, geriihrt (300 U/min, 80 °C,
2 Stunden), filtriert und gewaschen (3 Mal destilliertes Wasser, je 200 mL) und getrocknet (80 °C,
4 Stunden).

Reinheit

WOs-Gehalt: 98,5%-99,2%, Fe < 0,01%, Mo < 0,005% (bestimmt durch ICP-AES).

Im Labor kann Wolframséure durch Anséuerung von Natriumwolframat hergestellt werden:

reagieren
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Na2WO4+2HCI—-H2WO4 | +2NaCl Na:WO. + 2HCl |\rightartrow H.WOQO.] + 2NaCl
Na2WO4+2HCl—-H2WO04 | +2NaCl

Zustand

Natriumwolframatlosung (100 g/L WOs), HCI (2 mol/L) auf pH 2-3, 25°C zugeben, umriihren (200
U/min, 1 Stunde), Fallungsausbeute 95%-97%.

Nachbearbeitung

Filtration (Porengrofe des Filterpapiers 10 um), Waschen (destilliertes Wasser, 500 mL), Trocknen
(80°C, 4 h).

Natriumwolframat (Na:WOs4) ist ein weiler Kristall mit hoher Wasserldslichkeit (20 °C, 73 g/100
mL; 50 °C, 90 g/100 mL), der ein iiblicher Vorldufer fiir die AMT-Aufbereitung ist. Die industrielle
Aufbereitungsmethode ist:

Rosten

Scheelit (WOs 70%) vermischt mit Na.COs (molare Ubersetzung 1:1,2) in einem Drehrohrofen
(850°C, 5 Stunden, Luftdurchsatz 600 m3/h).

reagieren

CaWO04+Na2CO3—-Na2W04+CaCO3 CaWO: + NaxCOs ‘rightarrow Na:WOs + CaCO:s
CaWO04+Na2CO3—Na2W04+CaCO3

Auslaugen

Das Produkt wurde mit Wasser (1:5 w/v, 80 °C, 2 Stunden) versetzt, filtriert (Platten- und
Rahmenfilterpresse, Druck 0,6 MPa) und Natriumwolframatlosung (WO 65 %-70 %) erhalten.
Reinigung

Durch lonenaustausch (Harz D001, Durchflussmenge 2 BV/h) wurde der Mo-Gehalt auf 0,002 %
reduziert.

Die WOs-Konzentration der Natriumwolframatlosung ist einstellbar (50-150 g/L), pH 8-9, und
Verunreinigungen werden durch Fallung oder Extraktion weiter entfernt.

3.2 Traditionelle Zubereitungsmethoden

3.2.1 Versauerung

Die Sauerung ist die traditionelle Zubereitungsmethode der AMT, bei der Wolframséure oder
Natriumwolframat als Rohstoffe verwendet werden, um die Polymerisation von
Polywolframatgruppen in Keggin-Strukturen durch Anséuerung zu induzieren. Der Prozessablauf
im Labor sieht wie folgt aus:

Auflosen: Wolframsaure (10 g, WOs 98%) wurde zu 25% Ammoniak (50 mL) gegeben und geriihrt
(300 U/min, 25°C, 1 Stunde), um eine klare Losung zu erhalten (WOs-Konzentration 180 g/L, pH
9).

Ansduerung: HCI (2 mol/L, Durchflussmenge 1 mL/min) tropfenweise, pH-Wert geregelt auf 4-5,
Riihren (400 U/min, 30 min), Reaktion ist:

12H2WO4+6NH3+HCI

—(NH4)6H2W12040+H20 12H>WO4 + 6NH; + HCI

—( NH4)sH2W 12040 + H20 12H2WO4+6NH3+HCl
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—(NH4)6H2W12040+H20

Konzentration: Hitze (80 °C, Wasserbad, 2 Stunden), um die Losung auf 300 g/L WOs zu
konzentrieren.

Kristallisation: Kiithlung (5 °C, 12 Stunden, Abkiihlgeschwindigkeit 0,5 °C/min) zur Ausfillung von
AMT-KTristallen.

Trocknung: Vakuumofen (80°C, 0,08 MPa, 4 Stunden), um weifles Pulver zu erhalten.
Experimentelle Daten:

Ausbeute: 70%-80% (basierend auf WO:3).

Reinheit: WOs 88,5% -89,2%, Fe 0,002% -0,005%, Mo 0,001% -0,003% (ICP-AES).
PartikelgroBe: 5-10 um (Laser-Partikelgroenanalyse, D50 = 7,2 um).

Beim Scale-up auf einen industriellen MafB3stab umfasst die Ausriistung:
Reaktor (500 L, Edelstahl, mit Rithrwerk 200 U/min).

Konzentrator (Diinnschichtverdampfer, 100 L/h).

Kristallisationsbehélter (Kiithlwasserzirkulation, Fassungsvermogen 300 L).

Vor- und Nachteile:

Vorteile: einfacher Prozess, geringer Gerétebedarf, geeignet fiir die Kleinserienproduktion.
Nachteile: Die Abfallfliissigkeit hat einen hohen Gehalt an Ammoniakstickstoff (5-10 g/L) und
erfordert eine Neutralisationsbehandlung (Ca(OH)., pH 7); Die Kontrolle von Verunreinigungen ist

schwierig.

3.2.2 Verfahren des Ionenaustauschs

Bei der lonenaustauschmethode wird Natriumwolframatlosung als Rohstoff verwendet, um Na* zu
entfernen und AMT unter Verwendung von Kationenaustauscherharz zu erzeugen. Die
Laborverfahren sind:

Losungsvorbereitung: Natriumwolframat (100 g, WOs 70%) wurde in destilliertem Wasser (1 1)
gelost, filtriert (Filtermembran 0,45 um) und die Losung (WOs 65 g/1, pH 8,5) erhalten.
Ionenaustausch: Durch stark saures Harz (Amberlite IR-120, H*-Typ, Harzmenge 200 g), Flussrate
2 mL/min, wurde Na* durch H* ersetzt: Na2WO4+2H+—Harz

—H2WO4+2Nat+—Harz Na2WO. + 2H*-Harz

—(H2WOa4 + 2Na*-Harz Na2WO4+2H+—Harz

—H2WO4+2Na+—Harz

Der pH-Wert der Auslasslosung betrug 2-3 und die WOs-Konzentration 60 g/L.

Ammoniak: Ammoniak (25%, 50 mL) hinzufiigen, pH-Wert auf 5-6 einstellen, umriihren (300
U/min, 25°C, 1 Stunde).

Konzentrierte Kristallisation: Erhitzen (80 °C, 2 Stunden) auf 250 g/L, Kiihlen (5 °C, 12 Stunden,
0,5 °C/min).

Trocknung: 80°C, 0,08 MPa, 4 Stunden.

Experimentelle Daten:
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Ausbeute: 85%-90%.
Reinheit: WOs 89,0 %-90,5 %, Fe < 0,001 %, Mo < 0,002 %.
PartikelgroBe: 3-8 um (D50 = 5,5 pm).

Industrielle Prozesse

Ausstattung: Ionenaustauschersdule (®0,5x2 m, Harzladekapazitit 300 1), Konzentrator (1000 1),
Zentrifuge (1500 U/min).

Regeneration des Harzes: HCI (2 mol/L, Durchflussmenge 1 BV/h), Regenerationsrate 95%.

Vor- und Nachteile:

Vorteile: Das Produkt hat eine hohe Reinheit, wenige Verunreinigungen und ist fiir hochwertiges
AMT geeignet.

Nachteile: Die Kosten fiir Harz sind hoch (ca. 50 Yuan/kg), und die recycelte Abfallfliissigkeit muss
behandelt werden.

3.3 Moderne Synthesetechnik

3.3.1 Extraktion mit Losungsmitteln

Bei der Losungsmittelextraktion handelt es sich um die Herstellung von hochreinem AMT durch
Trennung von Wolfram und Natriumwolframat mit einem organischen Extraktionsmittel. Die
Laborverfahren sind:

Losungsbereitung: Natriumwolframat (WOs 100 g/L, pH 8,5), filtriert, um Verunreinigungen zu
entfernen (Fe < 0,01%).

Extraktion: Extraktionsmittel (TBP 30% + Kerosin 70%), organische/wéssrige Phase 1:1, Riihren
(400 U/min, 25°C, 30 min), Wolfram in die organische Phase.

Anséduerung: H>SO4 (2 mol/L, 10 mL), pH 2-3, Extraktionsrate 98%.

Riickwirtsextraktion: Riickwértsextraktion mit Ammoniak (10%, 50 mL), pH 5-6,
Riickextraktionsrate 95%.

Kristallisationstrocknung: Konzentrat (80°C, 2 Stunden) auf 300 g/L, kiihl (5°C, 12 Stunden),
trocken (100°C, 4 Stunden).

Experimentelle Daten:

Ausbeute: 90%-95%.

Reinheit: WOs3 >90,5%, Fe < 0,0008%, Mo < 0,0005%.

PartikelgroBe: 1-5 um (D50 = 3,8 um).

Industrielle Prozesse:

Ausriistung: Extraktionsturm (©1x5 m, Verarbeitungskapazitét 500 L/h), Riihrbehélter (200 L, 500
U/min), Verdampfer (1000 L/h).

Parameter: Extraktionszeit 20-40 Minuten, Riickextraktion pH 5,5+0,2.

Vor- und Nachteile:

Vorteile: hohe Reinheit, ausgezeichnete Abscheideleistung von Verunreinigungen, geeignet fiir den
Export von Produkten mit hohen Spezifikationen.

Nachteile: Die Kosten fiir organische Losungsmittel sind hoch (TBP betrdgt etwa 20 Yuan/L), und
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die Abfallfliissigkeit muss recycelt werden.

3.3.2 Thermische Zersetzung

Bei der thermischen Zersetzungsmethode wird APT als Rohstoff zur Herstellung von AMT
verwendet, indem die Temperaturzersetzung gesteuert wird. Die Laborverfahren sind:

Rostung: APT (20 g, WOs 88%) im Muffelofen (250-300°C, Luft, 2 Stunden):
(NH4)10[H2W12042]-4H20

—(NH4)6H2W12040+4NH31+5H201 (NH4)1o[ H2W12042]-4H20

—( NHa)sH2W 12040 + 4NH31 + 5H.01 (NH4)10[H2W12042]-4H20
—(NH4)6H2W12040+4NH31+5H201

Auflésung: Das Produkt wurde in Wasser (80 °C, 100 mL) erhitzt, geriihrt (300 U/min, 30 min) und
filtriert (0,45 pm).

Kristallisation: Kiihlen (5°C, 12 Stunden, 0,5°C/min), Trocknen (80°C, 4 Stunden).
Experimentelle Daten:

Ertrag: 80%-85%.

Reinheit: WOs 89,2 %-90,0 %, Fe 0,001 %-0,002 %.

PartikelgroBe: 5-10 um (D50 = 6,8 pum).

Industrielle Prozesse:

Ausstattung: Kammerofen (Kapazitit 50 kg, Leistung 30 kW), Losebehilter (500 L), Zentrifuge
(1200 U/min).

Parameter: Kalzinierungstemperatur 280+10°C, Heizrate 5°C/min.

Vor- und Nachteile:

Vorteile: APT ist leicht zu beschaffen und der Prozess ist stabil.

Nachteile: Hohe Anforderungen an die Temperaturregelung, einfach zu erzeugende WO;
bei >320°C.

3.3.3 Mikrowellengestiitzte Synthese

Bei der mikrowellengestiitzten Synthese wird Mikrowellenerwédrmung verwendet, um die Reaktion
zu beschleunigen und die Effizienz zu verbessern. Die Laborverfahren sind:

Losungsvorbereitung: Wolframsaure (10 g, WOs 98%) wurde in wissrigem Ammoniak (50 mL,
25%), pH 8-9 gelost.

Mikrowellenreaktion: Mikrowelle (800 W, 80 °C, 10 min) und HCI (2 mol/L, 0,5 mL/min) wurden
tropfenweise auf pH 5 zugegeben.

Kristallisationstrocknung: Konzentrat (80°C, 1 Stunde) auf 250 g/L, kiihl (5°C, 12 Stunden), trocken
(80°C, 4 Stunden).

Experimentelle Daten:

Ausbeute: 88%-92%.

Reinheit: WO 90,0 %-91,0 %, Fe < 0,001 %.
PartikelgroBe: 1-5 pm (D50 = 3,5 um).
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Industrielle Prozesse:

Ausstattung: Mikrowellenreaktor (Leistung 10 kW, Kapazitdt 50 L), Verdampfer (500 L/h).
Parameter: Mikrowellenfrequenz 2450 MHz, Reaktionszeit 8-12 Minuten.

Vor- und Nachteile:

Vorteile: kurze Reaktionszeit (10 Minuten vs. 1-2 Stunden konventionell) und geringer
Energieverbrauch (25% weniger).

Nachteile: hohe Ausriistungsinvestitionen (ca. 500.000 Yuan/Set).

3.4 Der Einfluss des pH-Wertes von Ammoniummetawolframat auf das Anwendungsgebiet

und die Steuerung des Herstellungsprozesses

3.4.1 Einfluss des pH-Werts auf das Anwendungsgebiet

Der pH-Wert von AMT beeinflusst nicht nur die Herstellung, sondern spielt auch eine wichtige
Rolle fiir seine Leistung in nachgelagerten Anwendungen. Im Folgenden sind die
Hauptanwendungsbereiche der pH-Effekt-Analyse aufgefiihrt:

KatalysatorvorbereitungAMT ist ein wichtiger Vorliaufer von

Wolfram-basierten Katalysatoren wie WOs/V20s flir die SCR-Denitrifikation, und der pH-Wert
seiner Losung wirkt sich direkt auf die Verteilung der aktiven Zentren des Katalysators aus.
Experimente haben gezeigt, dass:

pH 5-6: Die AMT-L6sung ist stabil, die WOs-Partikel sind nach thermischer Zersetzung homogen
(Partikelgrofie 20-50 nm, spezifische Oberfldche 15-20 m?/g) und die katalytische Aktivitit ist am
hochsten (NOx-Umwandlung >95%, 300°C).

pH < 4: Die Losung ist zu sauer, zersetzt sich zu WOs-Agglomeration (Partikelgroe 100-200 nm,
spezifische Oberflache <10 m*g) und verminderte Aktivitit (Umwandlungsrate 80%-85%).

pH > 7: APT oder Oligopolywolframat wird erzeugt, WOs-Polymorph ist ungleichmiBig
(monokline und hexagonale Mischung) und die Aktivitét ist reduziert (Umwandlung 70%-80%).
Der optimale pH-Wert von 5,5+0,2 sorgt fiir eine hohe Dispersion und Aktivitit des

Katalysatorvorlaufers.

Wolframpulverzubereitung

AMT wird zur Herstellung von hochreinem Wolframpulver (z. B. PartikelgroBe 0,1-5 pm)
verwendet, wobei der pH-Wert der Losung die Partikelgro3e und Reinheit des Reduktionsprodukts
beeinflusst

pH 5-6: Die AMT-Lésung wird spriihgetrocknet, um gleichméiBige Partikel (D50 = 3-5 um) zu
erhalten, und die Hz-Reduktion (500 °C, 2 Stunden) ergibt Wolframpulver (Reinheit >99,9 %, O
<0,05 %).

pH <4: HoWOs4 wird unter sauren Bedingungen ausgefllt, die trockenen Partikel sind grob (D50 >10
pum). Nach der Reduktion agglomeriert das Wolframpulver (O-Gehalt 0,1%-0,2%).

pH > 7: Die Verunreinigungsphase (z. B. NH4&WOQO4) wird gebildet und die Reinheit des
Wolframpulvers wird reduziert (98%-99%). Optimaler pH-Wert 5-5,5, um Wolframfeinheit und
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Reinheit zu gewéhrleisten.

Funktionale Materialien (z. B. elektrochrome Folien)

AMT-Lo6sungen werden zur Herstellung von WOs-Folien verwendet, und der pH-Wert beeinflusst
die Mikrostruktur und die Eigenschaften der Folien

pH 5-6: WOs feine Korner (10-20 nm) nach der Lésungsbeschichtung, 80 % Anderung des
Transmissionsgrads und ><1 Sekunde Reaktionszeit.

pH-Wert < 4: VergroBerung des Filmkorns (50-100 nm), Anderung der Durchléssigkeit um <60 %
und verlingerte Reaktionszeit auf 2-3 Sekunden.

pH > 7: Oligomere werden in die Folie eingemischt, was zu einer verringerten Dichte und instabilen
Leistung fiihrt. Optimaler pH-Wert 5,2-5,8 fiir optimale optische und elektrochemische Leistung
diinner Schichten.

3.4.2 Kontrolle des pH-Wertes im Produktionsprozess

Im Produktionsprozess von AMT ist der pH-Wert ein Schliisselparameter, der die Struktur und
Ausbeute des Produkts bestimmt, und verschiedene Prozesse haben unterschiedliche Anforderungen
an die pH-Kontrolle.

Sduerung

pH-Ziel: 4,5-5,5.

Kontrollmethode: HCI (2 mol/L, Durchflussrate 0,5-1 ml/min) tropfenweise von anfanglichem pH-
Wert 9 (in Ammoniak geloste Wolframsaure), Riithren (400 U/min), Echtzeitiiberwachung (pH-
Messgerit, Genauigkeit £0,05).

Experimentelle Daten:

pH 4,5: Ausbeute 88 %, WOs 89,5 %.

pH 5,0: Ausbeute 92%, WO 90,0%.

pH 5,5: Ausbeute 90 %, WOs 89,8 %.

Industrielle Steuerung: Der Reaktor (500 L) ist mit einer Inline-pH-Sonde ausgestattet (Fehler +0,1),
die Sdure wird automatisch von einer Dosierpumpe eingestellt (Durchflussmenge 2-5 L/h) und die
pH-Schwankung betragt <0,2.

Ionenaustausch-Methode

pH-Wert: 5-6.

Kontrollmethode: Nach dem Ionenaustausch betrdgt der pH-Wert der Losung 2-3, langsam
Ammoniakwasser (25%, Durchflussrate 1 mL/min) hinzufiigen, riihren (300 U/min) bis pH 5-6.
Experimentelle Daten:

pH 5,0: Ausbeute 87%, WO 89,2%.

pH 5,5: Ausbeute 90 %, WOs 90,5 %.

pH 6,0: Ertrag 88%, WOs 89,8%.

Industrielle Steuerung: Der Auslass der lonenaustauschersdule ist mit dem Puffertank (200 1)
verbunden, das Ammoniak wird durch eine Schlauchpumpe (Durchflussmenge 5-10 1/h) eingestellt
und die Riickkopplungssteuerung des pH-Messgerits erfolgt durch die Riickkopplung des pH-
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Messgerits.

Extraktion mit Losungsmitteln

Ziel-pH-Wert: Stripping pH 5,5+0,2.

Kontrollmethode: Der pH-Wert der organischen Phase nach der Extraktion betrigt 2-3, wéihrend des
Ammoniakwasser (10%, Durchflussrate 0,5-1 mL/min) hinzufiigen und umriihren (500 U/min).
Experimentelle Daten:

pH 5,3: Ausbeute 93 %, WO; 90,8 %.

pH 5,5: Ausbeute 95%, WOs 91,0%.

pH 5,7: Ertrag 94 %, WO 90,6 %.

Industrielle Steuerung: Der Riickgewinnungstank (200 L) ist mit einem pH-Regler (Genauigkeit
+0,1) ausgestattet, und das Ammoniak wird automatisch durch Tropfen hinzugefiigt, und die
Schwankung betragt <0,15.

Steuergerite und -technik

Labor: Prazisions-pH-Messgerit (Mettler Toledo, Genauigkeit +£0,01), manuelle Titration.
Industrie: Online-pH-Uberwachungssystem (Rosemount, Genauigkeit +0,05), SPS-gesteuerte
Saure-Base-Zugabe (Fehler <0,1), Reaktor mit doppelter Temperatur-pH-Riickkopplung.
Abfallbehandlung: Zu niedrige Abfallfliissigkeit (<4) wird mit NaOH auf 6-7 neutralisiert, und ein
zu hoher pH-Wert (>7) wird mit H.SO. eingestellt.

3.5 Optimierung der Prozessparameter

3.5.1 pH-Kontrolle

Der pH-Wert ist ein kritischer Parameter bei der AMT-Préparation und beeinflusst die
Polymerisation von Polywolframat. Experimentelle Daten:

pH 2-3: H:WOs-Niederschlag wird erzeugt, AMT-Ausbeute < 50%, WOs-Gehalt 85%.

pH 4-6: AMT wird stabil in Ausbeuten von 85%-95% und WO 89%-91% gebildet.

pH 7-8: Es werden APT oder Oligomere erzeugt, Ausbeute 60%-70%, WOs < 88%.

Der optimale pH-Wert lag bei 5,5+0,2, kontrolliert durch tropfenweise Zugabe von Saure (HCI oder
H2SO4, Konzentration 2 mol/L, Durchflussrate 0,5-1 ml/min) mit einem pH-Meterfehler von £0,05.
In der Industrie wird ein Inline-pH-Uberwachungssystem (Genauigkeit +0,1) eingesetzt.

3.5.2 Einfluss von Temperatur und Druck

Reaktionstemperatur:

50-60°C: Langsame Reaktionsgeschwindigkeit mit 70%-80% Ausbeute.
70-80°C: Optimaler Bereich, Ausbeute 90%-95%, WO3 >90%.

90°C: zersetzt sich zu WOs mit < Ausbeute von 60%.
Kristallisationstemperatur:

0-5°C: groBe Kristalle (10-15 pm), Ausbeute 85%.

5-10°C: gleichméaBige Kristalle (5-8 pm), Ausbeute 90%-92%.

15°C: kleine Kristalle (<3 pm), leicht zu agglomerieren.

Druck:
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Atmosphérischer Druck (1 atm): Reaktionszeit 1-2 Stunden, stabile Ausbeute.
Hochdruck (2 atm, Reaktor): Zeitersparnis auf 40 Minuten, Steigerung der Ausbeute um 5 %, aber
Erhéhung der Ausriistungskosten um 30 %.

3.5.3 Regelung des Kristallisationsprozesses

Die Kristallisationsbedingungen beeinflussen die Groe und Reinheit der AMT-Partikel:
Abkiihlgeschwindigkeit:

0,2 °C/min: Kristalle 10-20 um, Ausbeute 88 %.

0,5°C/min: Kristalle 5-10 um, Ausbeute 92%.

2°C/min: Kristalle 1-3 um, Ausbeute 90%.

Konzentration der Losung:

50-100 g/L WOs: Kristalle dispergiert, Ausbeute 85%.

100-150 g/L: optimal, 93%-95% Ausbeute.

200 g/L: Starke Agglomeration, Ausbeute < 80%.
Riihrgeschwindigkeit:

100-200 U/min: UngleichmiBige Kristalle (5-15 pm).

300-400 U/min: GleichmaBig (5-8 pm), hochste Ausbeute.

600 U/min: Kristalle zerbrochen (<2 um), Reinheit vermindert.

3.6 Industrielle Produktionsprozesse

3.6.1 Flussdiagramme und Ausriistung

Am Beispiel der Losungsmittelextraktion sieht der industrielle Prozess wie folgt aus:

Rostung: Wolframkonzentrat (1000 kg, WOs 70%) wird in einem Drehrohrofen (©2x20 m, 850°C,
6 Stunden) gerdstet, um Natriumwolframat zu erhalten.

Auslaugung: Wasserauslaugung (5000 L, 80°C, 3 Stunden), Filterpresse (0,6 MPa), WOs 120 g/L.
Extraktion: Extraktionsturm (®1x5 m, TBP 30%), organische Phase/Wasserphase 1:1,
Verarbeitungskapazitit 500 L/h.

: Rithrbehélter (200 L, 500 U/min), Ammoniakwasser (10%), pH 5,5.

Konzentrierung und Kristallisation: Verdampfer (1000 L/h, 80°C), Kiihltank (5°C,
Fassungsvermogen 500 L).

Trocknung: Ofen (100°C, Kapazitit 200 kg).

Technische Daten:

Drehrohrofen: 75 kW bei 2 U/min.

Absaugturm: Hohe 5 m, Durchflussmenge 300-600 L/h.

Zentrifuge: 1500 U/min, 100 kg/h.

3.6.2 Abfallbeseitigung und Umweltschutzmafinahmen

Abfallfliissigkeit: Ammoniumstickstoff (5-10 g/L), zuriickgewonnen durch Ammoniak-
Verdampfungsturm (®1,5%x10 m, Dampfdruck 0,4 MPa), Riickgewinnungsrate 90%-95%,
Restfliissigkeit wird durch Zugabe von Ca(OH). auf pH 7 neutralisiert.

Abgas: NHs (0,5-1 g/m?), Beizturm (H2SO4 5%, Volumenstrom 1000 m3/h) Absorption, Emission <
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0,1 g/m?.
Feste Abfille: CaWOa-Schlacke (WOs 5%-10%), durch Rdsten recycelt, Emissionsreduzierung
70%.
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Kapitel 4 Industrielle Anwendungen

Ammoniummetawolframat (AMT, chemische Formel (NH4)sH2W12040-nH20Dued seiner hohen
Loslichkeit, thermischen Stabilitdt und chemischen Vielseitigkeit hat es eine breite Palette von
Anwendungen  in  traditionellen =~ Wolframprodukten, = Katalysatoren,  aufstrebenden
Funktionsmaterialien und biomedizinischen Bereichen gezeigt. Dieses Kapitel bietet eine
ausfiihrliche Referenz fiir Materialwissenschaftler, Ingenieure und Industriepraktiker, indem es die
industriellen Anwendungen von AMT durch detaillierte Prozessabldufe, Leistungsdaten und
Marktanalysen umfassend untersucht, mit neuen Richtungen wie thermoelektrischen Materialien,
elektromagnetischer Abschirmung, Knochenreparatur und Oxidationsbesténdigkeit.

4.1 Traditionelle Wolframprodukte

4.1.1 Hochreines Wolframpulver

AMT ist ein wichtiger Vorldufer fiir die Herstellung von hochreinem Wolframpulver, das in
Hartmetall, Wolframdraht, Wolframtargets und anderen Bereichen weit verbreitet ist. Der
Vorbereitungsprozess ist wie folgt:

Losungsvorbereitung: AMT (WOs 150-200 g/L, pH 5,5+0,2) wurde in deionisiertem Wasser gelost,
ein Dispergiermittel (z. B. PVP, 0,1 Gew.-%) hinzugefiigt und die Losung filtriert (0,45 pum
Filtermembran).

Spriihtrocknung: Spriihtrockner (Zulufttemperatur 240-270°C, Austrittslufttemperatur 90-120°C,
Diisendruck 0,3-0,6 MPa, Fordermenge 8-12 L/h) zur Erzeugung von kugelférmigen Partikeln (D50
~2-5 pm).

Wasserstoftreduktion: mehrstufiger Rohrofen (400-500 °C in der ersten Stufe, 600-700 °C in der
zweiten Stufe, H:-Durchflussmenge 150-300 mL/min, 2-5 Stunden inkubiert) mit folgenden
Reaktionen:

(NH4)6H2W12040+24H2

—12W+6NH31+28H201 (NH4)sH2W 12040 + 24H:

—12W + 6NHs1 + 28H.01 (NH4)6H2W12040+24H2

—12W+6NH31+28H201

Nachbearbeitung: Ultraschallreinigung (Ethanol, 40 kHz, 20 min), Siebung (200-400 mesh,
PorengrofBe 74-37 um), Vakuumverpackung (Sauerstoffgehalt <0,02%).

Leistungsdaten:

Reinheit: 99,9 %-99,98 % (ICP-AES, O < 0,05 %, C < 0,01 %, Fe < 0,001 %, Mo < 0,0005 %).
PartikelgroBenverteilung: 0,1-5 um (D10 = 0,4-0,6 um, D50 = 1,0-1,5 pm, D90 = 3,5-4,0 um, Laser-
PartikelgroBenanalyse).

Schiitte Dichte: 2,0-2,6 g/cm? (Scott-Methode); Klopfdichte: 3,5-4,2 g/cm?.

Spezifische Oberflache: 1-4 m?/g (BET).

FlieBfahigkeit: GieBwinkel 30°-35° (geeignet fiir die Pulvermetallurgie).
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anwenden

Hartmetall

Wolframpulver wird mit WC, Co (94:6 oder 90:10) gemischt, gepresst (180-220 MPa), gesintert
(1400-1500°C, H2/Ar-Atmosphire), vorbereitete Messer (Harte HRA 89-93, Biegefestigkeit 2000-
2800 MPa, 15% Erhohung der VerschleiB3festigkeit). Der weltweite Jahresbedarf liegt bei etwa
40.000 bis 45.000 Tonnen, wobei 60 % bis 65 % auf China entfallen.

Wolframfilament: Wolframpulver wird in Kniippel gepresst (10-15 MPa), gezogener Draht
(Durchmesser 10-100 pm, gegliiht 800°C), in Glithlampen verwendet (Lebensdauer 1000-1500
Stunden), Elektronenrdhre (Elektronenemissionsgrad >90%), der jéhrliche Bedarf betrdgt ca. 500-
700 Tonnen.

Wolfram-Target: Wolframpulver-HeiBisostatisches Pressen (1500-1600 °C, 30-50 MPa, Ar-
Atmosphiére) zur Herstellung eines Sputtertargets (Reinheit >99,95 %, KorngroBe 10-20 pum),
verwendet fiir Halbleiter (GleichméBigkeit der Schichtdicke +5%), Photovoltaik-Beschichtung,
jéhrlicher Bedarf von ca. 200-300 Tonnen.

Additive Fertigung: Wolframpulver wird fiir den 3D-Druck (Laserschmelzen, PartikelgroBe 15-45
um), die Vorbereitung komplexer Teile (Dichte > 99%) verwendet, Marktpotenzial 50-100
Tonnen/Jahr.

4.1.2 Wolfram und Legierungen

Aus AMT gewonnenes Wolframpulver kann zu Wolframstiaben, Wolframplatten verarbeitet oder mit
Ni, Cu und Fe legiert werden, um Wolframlegierungen mit hoher Dichte herzustellen. Der Prozess
ist:

Pressen: Wolframpulver (10-20 kg, PartikelgroBe 1-3 pum) wird auf einer hydraulischen Presse
(Druck 180-250 MPa, Diisendurchmesser 50-100 mm) zu einem Kniippel (Dichte 10-12,5 g/cm?)
gepresst.

Sintern: Wasserstoff-Schutzofen (1400-1650°C, Heizrate 3-5°C/min, Warmhaltezeit 4-8 Stunden,
Hz-Durchflussmenge 500 mL/min), Wolframstab (Dichte 19,0-19,35 g/cm?®).

Schmieden/Walzen:  Schmiedewerk  (Schmiedeverhdltnis  2:1,  1200°C),  Walzwerk
(Dickenreduzierung von 20%-30%), Wolframblech.

Legieren: Wolframpulver (85%-95%) wird mit Ni (5%-10%), Cu (2%-5%) oder Fe (1%-3%),
gepresst (200-300 MPa), gesintert (1300-1400 °C, 3-6 Stunden, N2/H: Atmosphére) gemischt und
es wird eine W-Ni-Cu- oder W-Ni-Fe-Legierung erhalten.

Leistungsdaten:

Wolframstab: Reinheit 99,95%-99,99%, Zugfestigkeit 800-1200 MPa, Dehnung 2%-6%,
KorngroBe 8-20 um, Wiarmeleitfahigkeit 170 W/m-K.

Wolframblech: Dicke 0,1-10 mm, Oberflachenrauheit Ra 0,8-1,6 um, Korrosionsbestidndigkeit
(Salpetersdure-Eintauchen fiir 24 Stunden, Gewichtsverlust < 0,01%).

Wolframlegierung: Dichte 17,0-18,8 g/cm?, Harte HB 300-450, Zugfestigkeit 900-1300 MPa,
Schlagzihigkeit 10-15 J/cm?.

Anwenden:

Hochtemperatur-Ofenteile: Wolframstab und Wolframblech werden fiir Heizelemente (spezifischer
Widerstand 5,5 pQ-cm), Tiegel (Volumen 0,1-10 L), Temperaturbestindigkeit >2000°C,
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Lebensdauer von 1000-2500 Stunden, jahrlicher Bedarf von ca. 300-400 Tonnen verwendet.
Militdrische Industrie: Die W-Ni-Fe-Legierung wird zur Vorbereitung von panzerbrechenden
Kernen (Durchmesser 20-30 mm, Durchdringung 600-800 mm Stahlblech, Dichte 18,2 g/cm?)
verwendet, W-Ni-Cu wird fiir Gegengewichte verwendet, mit einem jihrlichen Bedarf von etwa
2000-3000 Tonnen.

Luft- und Raumfahrt: Die W-Cu-Legierung wird flir die Auskleidung des Raketendiisenhalses
verwendet (Warmeleitfahigkeit 150-220 W/m-K, 20% hdherer Ablationswiderstand), die W-Mo-
Legierung wird fiir Satellitenkomponenten verwendet, mit einem jahrlichen Bedarf von etwa 300-
500 Tonnen.

Medizinische Gerite: Wolframlegierung fiir die Herstellung von Strahlenschutzteilen (y
Strahlungsabsorptionsrate >95%) mit einem jéhrlichen Bedarf von ca. 100-150 Tonnen.

4.2 Katalysatoren

4.2.1 Denitrifikationskatalysator (SCR)

AMT ist ein Vorldaufer von WQOs-basierten Denitrifikationskatalysatoren fiir selektive katalytische
Reduktion (SCR), die mit V20s und TiO2 kombiniert werden, um NOy zu entfernen. Der Prozess ist:
Losungsvorbereitung: AMT (WOs 50-100 g/L, pH 5,5+0,2) wird in deionisiertem Wasser gelost und
Oxalséure (0,05-0,1 mol/L) wird hinzugefiigt, um eine Ausfiallung zu verhindern.

Imprégnierung: TiO2-Tréger (spezifische Oberfliche 80-120 m?/g, Porenvolumen 0,3-0,5 cm?/g,
PartikelgroBe 20-50 nm) Immersionslosung mit WOs-Beladung 8%-15 Gew.-%, Riihren (200-300
U/min, 25-40°C, 2-4 Stunden).

Trocknung: 100-130°C, 4-8 Stunden (HeiBluftofen, Windgeschwindigkeit 0,5-1,5 m/s).

Rosten: Muffelofen (500-600°C, Luft, 3-5 Stunden, Heizrate 2-5°C/min) zur Gewinnung von
WO5/TiO..

Compoundierung: NH4VOs (V205 1%-3 Gew.), Nachrostung (450-500°C, 2-4 Stunden).
Leistungsdaten:

Aktivitét: 250-400°C, NO-Umwandlung 92%-99% (GHSV 20.000-60.000 h™!, NO 500-1000 ppm,
NH3/NO = 1:1).

Spezifische Oberflache: 55-80 m?/g (BET).

Toxizitdtsbestidndigkeit: SOz (1000-2000 ppm, 300°C, 48 Stunden), Aktivitdtsabnahme <5%-8%;
H-O (10 Vol.), Riickgang <3 %.

Thermische Stabilitdt: 650°C, 200 Stunden, Aktivitdtserhaltung >90%; Mechanische Festigkeit:
Druckfestigkeit 10-15 MPa.

Anwenden:

Kraftwerkskessel (Kohle, Gas), Industriedfen (Zement, Glas), Hochleistungsabgasbehandlung von
Dieselmotoren, mit einem jéhrlichen Bedarf von etwa 10.000 bis 15.000 Tonnen, China macht 50 %
bis 60 % aus, und die Marktgrofe betrdgt etwa 30-4 Milliarden Yuan.

4.2.2 Petrochemische Katalysatoren
AMT wird zur Herstellung von Hydrocracking-Katalysatoren verwendet, die mit Ni und Mo

kombiniert werden, um die Umwandlungseftizienz von Schwerdl zu verbessern. Der Prozess ist:
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Koprizipitation: AMT (WOs 100-150 g/L, pH 6,0+£0,3) wurde mit Ni(NOs)2, (NHa)sM07024
(Ni:Mo:W = 1:2:3-1:3:4), NH4OH (25%, Durchflussrate 1-2 mL/min) wurde tropfenweise auf pH
7-8 zugegeben und geriihrt (300-400 U/min, 60-80°C, 2-3 Stunden).

Filtertrocknung: Zentrifugation (5000-6000 U/min, 10-15 min), 120-150°C, 6-10 h (Vakuumofen,
0,08 MPa).

Kalzinierung: Rohrofen (550-650°C, Nz-Durchfluss 200 mL/min, 4-6 Stunden) zur Gewinnung
eines Ni-Mo-W-Katalysators.

Vulkanisation: H2S/H2 (10:90, 400°C, 4 Stunden), erhohte Aktivitét.

Leistungsdaten:

Aktivitit: 350-420°C, Schwerdlumwandlung 85%-95% (Druck 15-25 MPa, H2/Ol-Verhiltnis 800-
1200:1, LHSV 0,5-1,0 h ™).

Spéteres Volumen: 0,35-0,50 cm?®/g; Spéterer Durchmesser: 8-12 nm (bet).

Entschwefelungsgrad: HDS >90%, HDN >85% (Schwefel 5000 ppm, Stickstoff 1000 ppm).
Lebensdauer: 12-18 Monate Betrieb mit einer Verringerung der Aktivitit um <10 %.

Anwenden:

Erdolraffination (Hydrocracken von Schwerdl und Riickstinden), Schmierdlproduktion, jahrliche
Nachfrage betrdgt etwa 5000-7000 Tonnen, die Hauptmirkte sind der Nahe Osten (40%),
Nordamerika (30%), China (20%) und die Marktgrofe betriagt etwa 1,5-2 Milliarden Yuan.

4.3 Neue Funktionsmaterialien

4.3.1 Elektrochrome Folien

AMT ist ein Vorprodukt flir die Herstellung von elektrochromen WOs-Folien fiir den Einsatz in
intelligenten Fenstern, Displays und blendfreien Glésern. Der Prozess ist:

Sol-Zubereitung: AMT (WOs 50-80 g/L, pH 5,5+0,2) wurde mit Ethanol (1:1-1:3 v/v) gemischt,
PEG-400 (0,5 %-2 Gew.-%) oder PVP (0,1 %-0,5 Gew.-%) wurde zugegeben, um die Viskositit zu
erhdhen, und geriihrt (300-500 U/min, 25-40 °C, 2-4 Stunden).

Beschichtung: Schleuderbeschichtung (2000-3500 U/min, 30-60 Sekunden, Dicke 200-500 nm) auf
ITO-Glas (spezifischer Widerstand 8-12 Q/sq) oder Spriihbeschichtung (Druck 0,2-0,3 MPa, Diise
0,5 mm).

Wiérmebehandlung: 400-480°C, Luft (O2 Durchfluss 100 mL/min), 1-2 Stunden, WOs Folie.
Montage: Sandwichstruktur (ITO/WOs/Elektrolyt/NiO/ITO), Dichtung (Epoxidharz).
Leistungsdaten:

Dicke: 200-500 nm (REM, GleichméaBigkeit +10%).

Transmissionsénderungsrate: 80%-90% (550 nm, angelegte Spannung +2-4 V).

Reaktionszeit: 0,5-1,2 Sekunden fir das Einfdarben, 0,3-0,8 Sekunden fir das Ausbleichen
(Elektrolyt LiClOa).

Zyklenstabilitdt: 5000-10000 mal, Transmissionsddmpfung <5%-8%.

Farbausbeute: 50-70 cm?/C.

Anwenden:

Energiesparende Fenster fiir Gebdude: Verdunkelungsrate 70%-90%, Energieeinsparung 20%-30%,
jahrliche Nachfragewachstumsrate von 15%-20%, 2025 wird voraussichtlich 10 Mio. bis 20 Mio.
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m? betragen.

Blendschutzspiegel flir die Automobilindustrie: Die Reaktionszeit betrdgt <1 Sekunde und der
jéhrliche Bedarf betragt etwa 50-1 Million Stiick.

Display: flexibles Display (Dicke <0,1 mm) mit einem Marktpotenzial von 10-20 Tonnen/Jahr.

4.3.2 Nano-Wolframoxide

AMT bereitet WOs-Nanopartikel fiir den FEinsatz in Gassensoren, Photokatalysatoren und
elektrochemischen Gerédten vor. Der Prozess ist:

Sprithpyrolyse: Die AMT-Losung (WOs 20-40 g/L, pH 5,5+0,2) wurde durch eine Diise (0,5-1 mm)
in einen Pyrolyseofen (600-750 °C, N2 Durchflussrate 400-600 mL/min, Verweilzeit 2-5 Sekunden)
gespriiht.

Sammlung: Zyklonabscheider (95%-98% Wirkungsgrad) oder elektrostatische Abscheidung
(Spannung 10 kV) zur Gewinnung von WOs-Nanopartikeln.

Nachbehandlung: Ultraschallreinigung (Ethanol, 40-60 kHz, 20-30 Minuten), Trocknung (80-
100°C, 4-6 Stunden).

Doping (optional): Pt (0,5 %-1 Gew.-%) oder Pd (0,2 %-0,5 Gew.-%) zugeben und rosten (400 °C,
2 Stunden).

Leistungsdaten:

PartikelgroBe: 10-60 nm (TEM, D50 = 20-30 nm).

Spezifische Oberfldache: 30-50 m*/g (BET).

Gasempfindlichkeit: NO2 (5-50 ppb, 300°C), Ansprechwert 50-80, Ansprech-/Wiederfindungszeit
8-12 Sekunden; H-S (1 ppm) mit einem Ansprechwert von 30-40.

Photokatalytische Effizienz: Abbau von Methylenblau (20-30 mg/L, UV 365 nm, 2-3 Stunden),
Abscheiderate 90%-98%.

Elektrochemische Leistung: CV-Zyklus (0,1 M H2SO.), spezifische Kapazitit 200-300 F/g.
Anwenden:

Gassensoren: Umweltiiberwachung (NO-, CO, H:S), jahrlicher Bedarf von ca. 100-200 Tonnen.
Photokatalyse: Abwasserbehandlung (CSB-Entfernungsrate >90%), Luftreinigung (VOCs),
Marktpotenzial 50-150 Tonnen/Jahr.

Elektrochemische Gerite: Miniatursensoren, flexible Elektroden mit einem Potenzial von 20-50
Tonnen/Jahr.

4.3.3 Energiespeicher-Materialien

Aus AMT gewonnenes WO; wird in Lithiumbatterien, Natriumbatterien und Superkondensator-
Anoden verwendet. Der Prozess ist:

Reduktion: AMT wird in einem Rohrofen (500-600°C, H2/N2= 1:9, 2-4 Stunden) reduziert, um WOs
zu erhalten.

Compoundierung: Mischen mit Rul}, Graphen oder MXen (1:1-1:3 w/w), Kugelmiihle (300-500
U/min, 4-8 Stunden, Kugel-Material-Verhéltnis 10:1).

Elektrodenvorbereitung: Slurry (WOs: leitfahiges Mittel: PVDF = 8:1:1, NMP Ldsungsmittel)
beschichtet mit Kupfer- oder Aluminiumfolie, getrocknet (80-100°C, 12-16 Stunden, Dicke 50-100

um).
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Bestiickung: 2032 Knopfzelle (Elektrolyt 1 M LiPFs oder NaClO4).

Leistungsdaten:

Lithiumbatterie: Kapazitit 600-750 mAh/g (0,1 °C, erster Zyklus), 400-500 mAh/g (1 °C),
Lebensdauer 500-1000 Mal, Kapazitétserhaltungsrate 80%-90%.

Natriumbatterie: 300-400 mAh/g (0,1 C) Kapazitit, 300 Zyklen, 75 %-85 % Retention.
Superkondensatoren: Spezifische Kapazitit 250-350 F/g (1 A/g), 10.000 Zyklen, >90 % Retention.
Nennleistung: 5C, Kapazitit 250-300 mAh/g; 10C, 150-200 mAh/g.

Anwenden:

Lithium-/Natriumbatterien: Elektrofahrzeuge (10%-15% Reichweitensteigerung),
Energiespeichersysteme, jahrliche Nachfragewachstumsrate von 20%-30%, Potenzial 200-500
Tonnen/Jahr.

Superkondensatoren: Schnelllade- und Entladegerite (Ladezeit <1 Minute), Marktpotenzial 50-150
Tonnen/Jahr.

4.3.4 Photokatalysatoren

WOs wird als Photokatalysator fiir den Abbau organischer Schadstoffe und die
Wasserstoffproduktion verwendet. Der Prozess ist:

Hydrothermale Methode: AMT (WOs 10-25 g/L) gemischt mit Na.SO4 oder NaCl (0,05-0,2 mol/L),
hydrothermaler Autoklav (50-100 mL, 180-220°C, 12-18 Stunden).

Zentrifugation: 8000-12000 U/min, 10-20 min, WOs.

Rostung: 400-450°C, Luft, 2-3 Stunden, verstirktes Polymorph (monokline Phase).

Dotierung (optional): Ti (1%-3 Gew.-%) oder N (0,5 %-1 Gew.-%) verbreitern die
Photoempfindlichkeit.

Leistungsdaten:

PartikelgroBe: 20-50 nm (TEM, D50 = 30 nm).

Bandliicke: 2,5-2,8 eV (UV-Vis, Reaktion des sichtbaren Lichts 400-500 nm).

Photokatalytische Aktivitdt: Rhodamin B (10-20 mg/L, Sonnenlichtsimulation, 1-2 Stunden),
Abbaurate 85%-95%; Wasserstoffproduktionsrate (10 % Methanolopfer, 300 W Xe-Lampe), 0,5-1
mmol/h-g.

Stabilitét: 5 Zyklen mit einer Abnahme der Aktivitit um <5%.

Anwenden:

Wasseraufbereitung: Industricabwésser (Farbstoffe, Phenole, CSB-Entfernungsrate 90%-95%),
jéhrlicher Bedarf von ca. 50-100 Tonnen.

Luftreinigung: VOCs (Toluol, Formaldehyd) mit einer Abscheiderate von 80%-90% und einem
Potenzial von 20-70 Tonnen/Jahr.

Photolyse von Wasser zu Wasserstoff: saubere Energie, Laborphase, Potenzial 10-30 Tonnen/Jahr.

4.3.5 Elektrodenmaterialien fiir Brennstoffzellen

AMT-abgeleitetes WOs kann als Elektrodentriger oder Co-Katalysator fiir eine
Protonenaustauschmembran-Brennstoftzelle (PEMFC) verwendet werden. Der Prozess ist:
Reduktion: AMT (550-650°C, H2/N2 = 1:9, 3-4 Stunden) ergibt WOs.

Composite: gemischt mit Pt/C (Pt 20%-40 Gew.-%) oder Pd/C (Pd 10%-20 Gew.-%) (WOs:P t/C =

COPYRIGHT AND LEGAL LIABILITY STATEMENT
Copyright© 2024 CTIA All Rights Reserved BiE/TEL: 0086 592 512 9696
IR IRA S CTIAQCD-MA-E/P 2024 iR CTIAQCD-MA-E/P 2018-2024V
www.ctia.com.cn sales@chinatungsten.com

41/ 106



https://wiki.ctia.com.cn/2025/03/36294/
http://www.chinatungsten.com/
mailto:sales@chinatungsten.com

1:2-1:4), Ultraschalldispersion (Ethanol, 40-60 kHz, 1-2 Stunden).

Elektrodenvorbereitung: Sprithen (0,2-0,5 mg/cm? Pt) oder Pinsel auf Kohlepapier (200 um Dicke)
und trocknen (80-100°C, 4-6 Stunden).

Montage: MEA (Membran-Elektroden-Baugruppe), Nafion-Membran (Dicke 50 um), Hei3pressen
(130°C, 2 MPa).

Leistungsdaten:

Elektrokatalytische Aktivitit: Sauerstoffreduktionsreaktion (ORR), Beginnpotential 0,95-1,0 V (vs.
RHE), Halbwellenpotential 0,85-0,90 V, Tafelflanke 60-70 mV/dec.

Stabilitét: 5000-10000 CV (0,6-1,2 V, 50 mV/s), Aktivititsabfall <10%-15%).

Leistungsdichte: 0,8-1,2 W/cm? (60-80 °C, H2/O2, Druck 0,1-0,3 MPa).

CO-Toleranz: 100 ppm CO, Aktivititsabfall <5%.

Anwenden:

Brennstoffzellen: Fahrzeuge mit neuer Energie (Reichweite 500-600 km), tragbare Energiequellen
mit einem jahrlichen Nachfragepotenzial von 50-200 Tonnen.

Elektrolysiertes Wasser: Kathodenmaterial (HER), Marktpotenzial 20-50 Tonnen/Jahr.

4.3.6 Thermoelektrische Materialien

AMT-abgeleitetes WOs kann dotiert werden, um thermoelektrische Materialien herzustellen, die
sich ihre geringe Warmeleitfihigkeit und ihren hohen Seebeck-Koeffizienten zunutze machen. Der
Prozess ist:

Synthese: AMT (WOs 20 g/L) und Na2WOa (Na:W = 1:10) wurden gemischt und hydrothermal
behandelt (200°C, 24 Stunden).

Dotierung: Zugabe von Bi (1%-5 Gew.-%) oder Sb (0,5-2 Gew.-%), Kugelfrasung (400 U/min, 6
Stunden).

Sintern: Funkenplasmasintern (SPS, 600-700°C, 50 MPa, 10 Minuten) zur Gewinnung von Na,WOs.
Leistungsdaten:

Seebeck-Koeffizient: 100-200 uV/K (300-600 K).

Elektrische Leitfahigkeit: 50-100 S/cm.

Wiarmeleitfahigkeit: 1,5-2,0 W/m-K.

ZT-Wert: 0,3-0,5 (500 K).

Dichte: >98% (theoretische Dichte 7,16 g/cm?).

Anwenden:

Erzeugung von Abwérme: industrielle Abwarme (300-600°C), Riickgewinnungsgrad 5%-10%,
jéhrliches Nachfragepotenzial 20-50 Tonnen.

Miniatur-Thermoelektrik: sensorgestiitzt, Marktpotenzial 10-30 Tonnen/Jahr.

4.3.7 Elektromagnetische Abschirmmaterialien

Aus AMT gewonnenes WOs oder W kann verwendet werden, um elektromagnetische
Abschirmmaterialien herzustellen, die Mikrowellen und hochfrequente elektromagnetische Wellen
absorbieren. Der Prozess ist:

Reduzieren: AMT (600-700 °C, Hz, 4 Stunden), um W-Pulver (PartikelgroBe 0,5-2 pm) zu erhalten.
Compoundierung: Gemischt mit Polymer (PI oder PVDF, W: Polymer = 70:30-80:20 w/w),
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HeiBpressung (200°C, 10 MPa).

Formgebung: Folie (0,1-1 mm dick) oder Beschichtung (Spriihen, 50-100 pm dick).
Leistungsdaten:

Wirksamkeit der Abschirmung: 30-50 dB (1-18 GHz).

Absorption: 80%-90% (10 GHz).

Leitfahigkeit: 102-10°® S/m.

Temperaturbestindigkeit: 300°C, Leistungseinbuflen von <5%.

Anwenden:

Elektronische Ausriistung: 5G-Basisstation, Radarabschirmung, jéhrlicher Bedarf von ca. 50-100
Tonnen.

Luft- und Raumfahrt: EMI-bestéindige Beschichtungen mit einem Potenzial von 20-50 Tonnen/Jahr.

4.4 Biomedizinische Anwendungen

4.4.1 Photothermische Therapie

AMT-abgeleitete WOs-Nanopartikel werden aufgrund ihrer Nahinfrarot-Absorptionseigenschaften
in der photothermischen Krebstherapie eingesetzt. Der Prozess ist:

Hydrothermale Methode: AMT (WOs 10-20 g/L) und Harnstoff (0,1-0,3 mol/L), 180-220°C, 12-18
Stunden.

Oberflichenmodifikation: PEG (MW 2000-5000, 1%-2 Gew.-%) oder HA (Hyaluronséure, 0,5-1
Gew.-%), Rithren (300-400 U/min, 25°C, 4-6 Stunden).

Zentrifugation: 8000-12000 U/min, 10-20 min, WOs Nanopartikel.

Leistungsdaten:

PartikelgroBe: 15-40 nm (TEM, D50 = 25-30 nm).

Photothermischer =~ Umwandlungswirkungsgrad:  38%-45% (808 nm, 1-2,5 W/cm?,
Temperaturanstieg 30-50°C).

Biologische  Sicherheit: HeLa, MCF-7-Zellen, 100-300 pg/ml, 24-48  Stunden
Lebensfahigkeit>90%-95%.

In-vivo-Verteilung: Mausexperiment, Halbwertszeit 6-8 Stunden, Hepatospleen-Anreicherung
<20%.

Anwenden:

Tumorbehandlung: photothermische Ablation (80%-90% Reduzierung des Tumorvolumens),
Laborstadium, klinische Anwendung voraussichtlich im Jahr 2030, jahrliches Potenzial 10-30
Tonnen.

Kombinationstherapie: 30%-50% synergistische Wirkung in Kombination mit Chemotherapeutika
(z.B. DOX).

4.4.2 Antimikrobielle Materialien

WOs-Nanopartikel haben photokatalytische antimikrobielle Eigenschaften. Der Vorgang ist
derselbe wie oben, und der Zusatz lautet:

Dotierung: Ag (1%-3 Gew.-%) oder Cu (0,5-2 Gew.-%) verbessern die antibakteriellen
Eigenschaften.
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Beschichtung: Spriithen oder Tauchen auf Substrat (Glas, Metall) mit einer Dicke von 50-100 nm.
Leistungsdaten:

Antimikrobielle Rate: Escherichia coli, Staphylococcus aureus, 99,9%-100% (UV 365 nm, 1-2
Stunden, Konzentration 50-100 pg/mL; Ag-Doping im Dunkeln, antimikrobieller Anteil 80%-90%).
Mechanismus: ROS (- OH, O2") schadigen Zellmembranen und DNA.

Haltbarkeit: 10 Zyklen, antimikrobieller Anteil >95%.

Anwenden:

Medizinprodukte: Katheter, Implantatbeschichtungen (50%-70% Reduzierung der Infektionsrate),
jéhrlicher Bedarf von ca. 10-20 Tonnen.

Antimikrobielle Textilien: OP-Méntel, Masken, Marktpotenzial 5-15 Tonnen/Jahr.
Versorgungsunternehmen: Tirgriffe, Beschichtungen von Aufzugsknopfen, potenziell 10-20
Tonnen/Jahr.

4.4.3 Fahrzeuge zur Verabreichung von Medikamenten

WOs-Nanopartikel konnen aufgrund ihrer porésen Struktur als Drug Delivery Carrier verwendet
werden. Der Prozess ist:

Synthese: AMT (WOs 20-30 g/L) und CTAB (0,05-0,1 mol/L), hydrothermal (180-200°C, 12-16
Stunden).

Beladung: Doxorubicin (DOX, 10-20 mg/ml) oder Cisplatin (5-10 mg/ml), Impragnierung (25-37°C,
24-36 Stunden, 20%-30% Beladung).

Beschichtung: Polydopamin (PDA, 1-2 mg/ml) oder SiO2 (TEOS, 0,5 mL), verbessern die Stabilitét.
Leistungsdaten:

Porengrofle: 5-15 nm (BET, Porenvolumen 0,2-0,3 cm?®/g).

Freisetzungsrate: pH 5,0 (Tumormikroumgebung), 75%-85% Freisetzung in 48 Stunden; pH 7,4
(Blut), Freisetzung <15%-20% in 24 Stunden.

Zytotoxizitdt: MCF-7, A549-Zellen, IC50 =~ 3-6 pg/ml (mit DOX), Zielgenauigkeit um 20%-30%
erhoht.

Stabilitét: 4°C, 3 Monate, Arzneimittelleckage <5%.

Anwenden:

Krebstherapie: gezielte Verabreichung (Tumoranreicherungsrate 10%-15%), Laborstadium,
potentiell 5-15 Tonnen/Jahr.

Chronische Krankheit: Retardinsulin mit einem Potenzial von 2-5 Tonnen/Jahr.

4.4.4 Bioimaging-Sonden

WO;-Nanopartikel, die mit Seltenerdelementen (z. B. Eu3*, Tb*") als Fluoreszenzsonden dotiert sind.
Der Prozess ist:

Synthese: AMT (WOs 15-25 g/L) mit Eu(NOs)s (5%-10 mol%) oder Tb(NOs)s (3%-8 mol%),
hydrothermal (200-220°C, 16-20 Stunden).

Modifikation: Silanisierung (APTES, 1%-2 Gew.-%) oder PEG (MW 2000, 0,5-1 Gew.-%) zur
Verbesserung der Wasserloslichkeit.

Zentrifugation: 10.000-15.000 U/min, 15-20 min.

Leistungsdaten:
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PartikelgroBe: 30-60 nm (TEM, D50 = 40 nm).

Fluoreszenz: Eu** (Anregung 394 nm, Emission 615 nm, rot), Quantenausbeute 15%-25%; Tb**
(Anregung 378 nm, Emission 545 nm, griin) mit 20%-30% Ausbeute.

Biologische Sicherheit: Die Lebenstahigkeit der L929-Zellen >95%-98% bei Konzentrationen von
50-100 pg/ml ohne signifikante Toxizitét.

Bildtiefe: 5-10 mm Gewebepenetration (Nahinfrarot-Anregung).

Anwenden:

Zellbildgebung: Markierung von Krebszellen (50%-80% Erhohung der Fluoreszenzintensitit),
Laborstadium, potentiell 2-10 Tonnen/Jahr.

In vivo Bildgebung: Kleintierversuche (Aufldsung 0,1-0,5 mm) mit Potenzial 1-5 Tonnen/Jahr.

4.4.5 Materialien fiir die Knochenreparatur

WOs-Nanopartikel konnen mit Biokeramiken compoundiert werden, um die Knochenregeneration
zu fordern. Der Prozess ist:

Synthetisch: AMT (WOs 20 g/L) mit Ca(NOs)2 (Ca:W = 1:1), hydrothermal (180°C, 12 h).
Verbindung: Gemischt mit Hydroxylapatit (HA, 50%-70 Gew.), Kugelmiihle (300 U/min, 4
Stunden).

Umformen: Pressen (150 MPa), Sintern (1000-1100°C, 2 Stunden) zur Herstellung von WOs/HA-
Kompositen.

Leistungsdaten:

Porositét: 30%-40% (REM, Porengréfie 100-500 pm).

Druckfestigkeit: 50-80 MPa.

Biologische Aktivitdt: MC3T3-E1-Osteoblasten, 7-Tage-Proliferationsrate um 30%-50% erhdht,
ALP-Aktivitdt um 40% erhoht.

Degradationsrate: <5 % Massenverlust nach 28 Tagen in PBS.

Anwenden:

Reparatur von Knochendefekten: Implantate (Knochenfiillungsrate 60%-80%), Laborphase,
Potenzial 5-15 Tonnen/Jahr.

Dentalmaterialien: Beschichtung von Zahnimplantaten mit einem Potenzial von 2-5 Tonnen/Jahr.

4.4.6 Antioxidationsmittel

WO:; Nanopartikel fangen aufgrund ihrer antioxidativen Eigenschaften freie Radikale ab. Der
Prozess ist:

Synthese: AMT (WOs 15 g/L) und H20: (0,1 mol/L), hydrothermal (160°C, 10 Stunden).
Modifikation: Chitosan (0,5 %-1 Gew.-%) fiir verbesserte Dispersion.

Zentrifugation: 10.000 U/min, 15 min.

Leistungsdaten:

PartikelgroBe: 20-40 nm (TEM).

Antioxidative Kapazitit: DPPH Radikalfanger 70%-85% bei einer Konzentration von 100 pg/ml,
Superoxid-Anionen (O:") Radikalfanger 60%-75%.

Biosicherheit: Konzentrationen von 50-200 pg/ml, Zellviabilitit >95%, keine Entziindungsreaktion.

Anwenden:
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Nutrazeutika: Anti-Aging-Additive, Laborstadium, Potenzial 2-10 Tonnen/Jahr.
Kosmetik: Antioxidative Hautpflege (30%-50% Steigerung des Schutzes vor freien Radikalen) mit
einem Potenzial von 5-15 Tonnen/Jahr.

4.5 Markt und Aussichten

4.5.1 Globaler Marktiiberblick

AMT produziert etwa 8.000-12.000 Tonnen pro Jahr (China macht 70-75% aus) und wird
hauptséchlich nach Japan und Siidkorea (elektronische Materialien, 30%-35%), Europa und die
Vereinigten Staaten (Katalysatoren, Wolfram, 45%-50%) und andere Regionen (10%-15%)
exportiert. Die Marktgrofle wird im Jahr 2023 etwa 2 bis 3 Milliarden Yuan betragen, mit einer
jéhrlichen Wachstumsrate von 5 % bis 10 %. Marktsegmente:

Traditionelle Wolframprodukte: 55%-65% (5000-7000 Tonnen), jahrliches Wachstum von 3%-5%.
Katalysatoren: 20%-25% (2000-3000 Tonnen), 5%-8% Steigerung.

Aufstrebende Materialien: 10%-15% (1000-1500 Tonnen), 15%-25% Steigerung.

Biomedizin: <5% (50-200 Tonnen), Wachstumspotenzial 20%-30%.

4.5.2 Herausforderungen und Entwicklungsrichtungen

Herausforderung:

Reinheitsanforderungen: Der Gehalt an Verunreinigungen (Fe, Mo) < 0,0005 % und der
Reinigungsprozess muss verbessert werden.

Umweltbelastung: Ammoniakstickstoffemission <10 mg/L, Kosten fiir die Behandlung von
Fliissigabfallen um 10 % bis 20 % gestiegen.

Kostenwettbewerb: 2-35.000 RMB pro Tonne, reduziert um 5 % bis 15 %.

Technische Barrieren: Konsistenz der nanoskaligen Anwendung (Abweichung der Partikelgrof3e
<10%).

Richtung:

Griiner Prozess: Mikrowellensynthese (20%-30% Reduzierung des Energieverbrauchs), Recycling
von fliissigen Abfillen (Ammoniakriickgewinnungsrate >95%).

Intelligent: Automatisierte Produktionslinie (10%-15% mehr Konsistenz), Kl-optimierte
Prozessparameter.

Neue Anwendungen: Nanotechnologie (Sensoren, Batterien, 20% jéhrliches Wachstum),
Biomedizin (Photothermie, Bildgebung, Potenzial 100-500 Tonnen/Jahr).

Internationale Zusammenarbeit: Vertiefung des technischen Austauschs mit Japan und Siidkorea
(Elektronik), Europa und den Vereinigten Staaten (Riistungsindustrie) und Erhéhung des
Exportanteils auf 50 %.

Betriebsmittel

Li Zhang, "Anwendung von Ammoniummetawolframat in Katalysatoren", Chemical Industry Progress, Bd. 38, Nr.
6,2019, S. 1450-1456. (Chinesisch, Catalyst Anwendung)

G. A. Tsigdinos, Heteropolverbindungen von Molybddn und Wolfram, Themen der aktuellen Chemie, Bd. 76,
Springer, 1978, S. 1-64. (3 X, 454 # %)
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CTIA GROUPLTD
Ammoniummetawolframat Produkteinfithrung

1. Produktiibersicht

Ammoniummetawolframat (AMT) mit der chemischen Formel (NHa)sH2W12040-xH20, ist eine
hochldsliche Wolframverbindung mit einem weillen oder gelblichen kristallinen Pulver. AMT ist
ein wichtiger Zwischenrohstoff fiir die Herstellung von Wolframprodukten und anderen
Wolframverbindungen und wird aufgrund seiner hervorragenden Wasserldslichkeit (Loslichkeit bis
zu 303,9 g/100 g H20 bei 20 °C) und seiner thermischen Stabilitét in vielen industriellen Bereichen

eingesetzt.

Zweitens, Produkteigenschaften

Aussehen: Weilles oder gelbliches kristallines Pulver

Reinheit: >99,95%

Loslichkeit: Hohe Wasserloslichkeit, unloslich in Ethanol

Dichte: ca. 2,3 g/cm?

Thermische Stabilitét: zersetzt sich oberhalb von 300 °C in Wolframtrioxid (WOs)

Sicherheit: Es ist leicht sauer und reizend, daher miissen Sie bei der Verwendung auf den Schutz

achten

3. Produktspezifikationen

WO; 48 (>% min) 91,0

Gehalt an Verunreinigungen (max., %)

Element Zum Wie Bi Ca Mit Fe Mg K Mn Moment
Maximum | 0.0010  0.0010 A 0.0001 | 0.0010 @ 0.0005  0.0020 @ 0.0005 0.0010 | 0.0010 | 0.0030
Element Auf Noch | P Pb S Sb Ja Sn Ti Vv
Maximum | 0.0020  0.0005 @ 0.0007 | 0.0010 @ 0.0030 0.0005  0.0010 0.0010 | 0.0010 | 0.0010

4. Verpackung und Gewiihrleistung

Verpackung: Innere versiegelte Vakuum-Plastiktiite, dullere Eisentrommel oder Kunststofftrommel,
Nettogewicht 50 kg, feuchtigkeitsbestindig und oxidationsbestindig.

Garantie: Mit Qualitétszertifikat, Wolframgehalt, Verunreinigungsanalyse (ICP-MS), Partikelgroe
(FSSS-Methode), Schiittdichte- und Feuchtigkeitsdaten, Haltbarkeit von 12 Monaten (versiegelte

und trockene Bedingungen).

5. Informationen zur Auftragsvergabe
Postfach:sales@chinatungsten.com Telefon: +86 592 5129696

Weitere Informationen zu Ammoniummetawolframat finden Sie unter China Tungsten Online

(www.ammonium-metatungstate.com).
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Kapitel 5 Zukiinftige Entwicklungen und Herausforderungen

Ammoniummetawolframat (AMT, chemische Formel (NH4)sH2W12040-nH20OAas ist ein wichtiges
Zwischenprodukt der chemischen Wolframindustrie und hat ein gro3es Potenzial in traditionellen
Industrien, aufstrebenden Funktionsmaterialien und biomedizinischen Bereichen gezeigt. Mit der
weltweit wachsenden Nachfrage nach Hochleistungsmaterialien, strengeren Umweltvorschriften
und beschleunigten technologischen Innovationen steht die Entwicklung von AMT jedoch vor
vielen Chancen und Herausforderungen. In diesem Kapitel wird die zukiinftige
Entwicklungsrichtung von AMT unter vier Aspekten diskutiert: technologische Innovation,
Markttrends, Umweltschutz und nachhaltige Entwicklung sowie Engpésse bei der Industrialisierung
und es werden Bewiltigungsstrategien vorgeschlagen, die Forschern und der Industrie als
Orientierungshilfe dienen sollen.

5.1 Technologische Innovation

5.1.1 Griine Synthesetechnologie

Die traditionellen Zubereitungsmethoden der AMT (wie die Sduerungsmethode und die
Ionenaustauschmethode) haben Probleme wie einen hohen Energieverbrauch und einen grofien
AbfallausstoB3, und die griine Synthesetechnologie ist in den Mittelpunkt der Zukunft geriickt.
Mikrowellengestiitzte Synthese: Mikrowellenheizung (2450 MHz, Leistung 800-1000 W) reduziert
die Reaktionszeit von 1-2 Stunden auf 10-15 Minuten und reduziert den Energieverbrauch um 20%-
30%. Experimentelle Daten: Ausbeute 88%-93%, WOs-Gehalt 90%-91%, Partikelgrofie 1-5 um.
Ultraschallgestiitzte Extraktion: Ultraschall (40 kHz, 200 W) verbessert die Effizienz der
Losungsmittelextraktion (TBP/Kerosin) mit einer Verkiirzung der Extraktionszeit um 50 % (20-30
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Minuten), einer Ausbeutesteigerung von 92 % bis 96 % und einer Reduzierung des Abfalls um 15 %
bis 20 %.

Biotechnologie: Extraktion von Wolframat aus Wolframerz unter Verwendung von
Mikroorganismen (z.B. Acidophilus) und Umwandlung in AMT mit 70%-80% Ausbeute und 40%
geringerem Energieverbrauch in der Laborphase, aber mit einem langen Reaktionszyklus (5-7 Tage).
Entwicklungstrends:

Entwicklung kostengiinstiger, hocheffizienter Mikrowellen-/Ultraschallgerite (Investition von 30-
500.000 Yuan/Set), um eine industrielle Verstiarkung zu erreichen (Jahresproduktion von 1000-2000
Tonnen).

Kombinieren Sie KI, um Reaktionsparameter (z. B. Temperatur, pH-Wert) zu optimieren und die
Konsistenz zu verbessern (Ausbeuteschwankungen von <2 %).

5.1.2 Nanoisierung und Funktionalisierung

Die Nachfrage nach AMT-abgeleiteten WOs- oder W-Nanomaterialien in den Bereichen Sensoren,
Batterien und Biomedizin steigt und treibt die Entwicklung von Nano- und
Funktionalisierungstechnologien voran.

Nanoisierung: Hydrothermales Verfahren (180-220°C, 12-18 Stunden) kombiniert mit
Ultraschalldispersion (60 kHz, 30 min) zur Herstellung von WOs-Nanopartikeln (Partikelgrofe 10-
30 nm, D50 = 20 nm) mit einer spezifischen Oberfliche von 40-60 m?/g.

Funktionalisierung: Oberflaichenmodifikationen (z. B. PEG, SiO2) verbessern die Wasserldslichkeit
von WOs (50 %-80 % Loslichkeit) und dotiertes Pt (0,5 %-2 Gew.-%) oder Eu** (5 %-10 mol%),
um die katalytische oder Fluoreszenzleistung zu verbessern.

Beispiele: Pt-dotierte WOs-Nanopartikel wurden in NO2-Sensoren verwendet (Empfindlichkeit 10
ppb, Ansprechzeit <5 Sekunden), und Eu**-dotierte WOs wurden fiir die Biobildgebung verwendet
(60% Erhohung der Fluoreszenzintensitét).

Entwicklungstrends:

Entwicklung von kontinuierlichen Nanofabrikationsanlagen (z. B. mikrofluidischer Reaktor
mit >95 % Ausbeute), um den jéhrlichen Bedarf von 100-500 Tonnen zu decken.

Die Funktionalisierungstechnologie bewegt sich in Richtung multifunktionaler Verbundwerkstoffe
(z. B. WOs/Graphen, 20%-30% Kapazitit).

5.1.3 Intelligente Produktion

Intelligente  Fertigungstechnologien wie Industrie 4.0 werden die Produktivitit und
Qualitétskontrolle von AMT optimieren.

Online-Uberwachung: Echtzeitiiberwachung von pH, Temperatur und Konzentration (Genauigkeit
+0,05), SPS-System passt automatisch die Zugabe von Séaure und Lauge an (Fehler <0,1), wodurch
der manuelle Betrieb um 30%-50% reduziert wird.

Big-Data-Analysen: Reaktionsdaten (104-10° Datenpunkte/Charge) werden gesammelt und die KI
prognostiziert die optimalen Parameter (z. B. pH 5,5+0,1, Ertragssteigerung um 5%-8%).
Fallbeispiel: Ein Wolframunternehmen in China fiihrte eine intelligente Produktionslinie (mit einer
Investition von 5 Millionen Yuan) mit einer Jahresproduktion von 2.000 Tonnen AMT ein, die den
Ausstofl von Abfallfliissigkeiten um 25 % und die Arbeitskosten um 40 % reduzierte.
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Entwicklungstrends:

Fordern Sie intelligente Gerdte (Kosten 1 bis 3 Millionen Yuan / Set), realisieren Sie die
Automatisierung des gesamten Prozesses und steigern Sie die jahrliche Produktionseftizienz um 15 %
bis 20 %.

Entwicklung einer digitalen Zwillingstechnologie, um den Produktionsprozess zu simulieren und
die Kosten fiir Versuch und Irrtum um 20 % bis 30 % zu senken.

5.2 Marktnachfrage und Trends

5.2.1 Aufwertung traditioneller Bereiche

Die Nachfrage nach AMT in traditionellen Bereichen wie Wolframkarbid und Wolfram ist stabil,
aber die Nachfrage nach hochreinen Produkten mit kleiner Partikelgrof3e steigt.

Hochreines Wolframpulver: Die Reinheitsanforderung wird von 99,9 % auf 99,99 % erho6ht, und die
Verunreinigungen (Fe, Mo) < 0,0005 % fiir Halbleitertargets (GleichméBigkeit der Schichtdicke
+3 %).

Feinkorniges Wolframpulver: Partikelgrof3e von 1-5 pm bis 0,1-1 um (D50 = 0,5 pm) fiir den 3D-
Druck (Teilegenauigkeit + 0,05 mm), mit einer jahrlichen Nachfragesteigerung von 10%-15%.
Marktdaten: Die weltweite Nachfrage nach Wolframpulver wird im Jahr 2023 etwa 50.000 Tonnen
betragen, wobei 60%-70% (3000-3500 Tonnen) auf AMT entfallen, und es wird erwartet, dass sie
im Jahr 2030 60.000 Tonnen erreichen wird.

Entwicklungstrends:

Entwicklung einer ultrafeinen Wolframpulver-Aufbereitungstechnologie (z. B. Plasmareduktion,
PartikelgroBe <0,5 um), um den Anforderungen der High-End-Fertigung gerecht zu werden.

Der Anteil der AMT-Exporte ist von 40 % auf 50 % bis 60 % gestiegen, und die Zielmérkte sind
Japan und Siidkorea (Elektronik), Europa und die Vereinigten Staaten (Riistungsindustrie).

5.2.2 Wachstum in Schwellenléindern

Aufstrebende Bereiche (z. B. Batterien, Sensoren, Biomedizin) verzeichnen einen rasanten Anstieg
der Nachfrage nach AMT.

Energiespeicherung: Es wird erwartet, dass die Nachfrage nach Lithium-/Natriumbatterie-Anoden
WO:; von 50 Tonnen/Jahr (2023) auf 500-1000 Tonnen/Jahr (2030) steigen wird, mit einer jahrlichen
Wachstumsrate von 20 % bis 30 %.

Sensoren: WOs-Nanopartikel fiir die NO2-, H.S-Detektion, der jéhrliche Bedarf stieg von 100
Tonnen auf 300-500 Tonnen, eine Wachstumsrate von 15%-20%.

Biomedizin: Photothermische Therapie, Arzneimittelverabreichung Die Nachfrage nach WOs stieg
von <10 Tonnen (Labor) auf 50-200 Tonnen (klinische Phase), mit einem Wachstumspotenzial von
25 % bis 35 %.

Fallbeispiel: Ein chinesisches Unternehmen exportierte im Jahr 2023 50 Tonnen WOs-Nanopartikel
in die Vereinigten Staaten fiir die Batterieforschung und -entwicklung mit einem Auftragswert von
20 Millionen Yuan.

Entwicklungstrends:

MaBgeschneiderte AMT-Produkte fiir aufstrebende Bereiche (z. B. Nanoskala, hohe Aktivitit)
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erhdhten den Marktanteil von 10 % auf 20 % bis 25 %.
Intensivierung der Zusammenarbeit mit neuen Energie- und Medizinunternehmen und Sicherung
langfristiger Auftrige (jahrliche Lieferung von 500-1000 Tonnen).

5.2.3 Regionale Marktunterschiede

Die Marktnachfrage nach AMT variiert aufgrund der regionalen wirtschaftlichen Entwicklung und
des technologischen Niveaus erheblich.

China: 70 % bis 75 % (6.000 bis 8.000 Tonnen) der weltweiten Produktion, hauptsichlich fiir
Wolfram (60 %), Katalysatoren (25 %) und Schwellenldnder mit einer Wachstumsrate von 5 % bis
8 % fur <15 %.

Japan und Siidkorea: Nachfrage 1000-1500 Tonnen, elektronische Materialien (50%), Sensoren
(30%), Wachstumsrate von 10%-15%.

Europa und die Vereinigten Staaten: Nachfrage 1500-2000 Tonnen, Militdrindustrie (40%),
Katalysator (35%), Wachstumsrate von 5%-10%.

Entwicklungslédnder: Nachfrage < 500 Tonnen, Infrastrukturbau treibt Wolframnachfrage an, mit
einem Wachstumspotenzial von 15 % bis 20 %.

Entwicklungstrends:

Chinas Ubergang zu Produkten mit hoher Wertschopfung (von 5 % auf 20 % Nanomaterialien).
Japan, Siidkorea, Europa und die Vereinigten Staaten haben ihre technische Zusammenarbeit vertieft,
um malgeschneiderte AMT (z. B. dotierte Typen) zu entwickeln.

5.3 Umweltschutz und nachhaltige Entwicklung

5.3.1 Behandlung von fliissigen Abfillen

Bei der AMT-Produktion fallen fliissige Ammoniak-Stickstoff-Abfélle (5-15 g/l) und saure
Abwisser (pH 2-4) an, die den Umweltdruck verschéirfen.

Status: Die Kosten filir die traditionelle Neutralisationsmethode (Ca(OH):) betragen 500-800
Yuan/Tonne Abfallfliissigkeit, und die Riickgewinnungsrate (CaWOQs) betrigt 50%-60%.
Verbesserte Technologie:

Riickgewinnung von Ammoniakdestillation: Ammoniakdestillationsturm (Dampfdruck 0,4-0,6
MPa), Ammoniakriickgewinnungsrate betrdgt 90 % bis 95 %, Konzentration betrégt 10 % bis 15 %
und die Kosten werden auf 300-500 Yuan/Tonne reduziert.

Membrantrennung: Nanofiltrationsmembran (Molekulargewichtsgrenze 200-400 Da), 5-10-fache
Konzentration der Abfallfliissigkeit, Riickgewinnung von WOs 80%-90%, Investition von 50-1
Million Yuan/Set.

Fallbeispiel: Im Jahr 2022 wird eine Fabrik in der Provinz Jiangxi Ammoniakdestillation +
Membrantrennung mit einer jahrlichen Verarbeitungskapazitit von 5.000 Tonnen Abfallfliissigkeit,
200 Tonnen Ammoniakriickgewinnung und 50 Tonnen WOs-Riickgewinnung einsetzen, wodurch
30 % der Kosten eingespart werden.

Entwicklungstrends:

Forderung der emissionsfreien Technologie und Reduzierung der Ammoniak-Stickstoffemissionen
auf <5 mg/1 (besser als die chinesische Norm GB 8978-1996).
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Die Recyclingquote von fliissigen Abféllen ist von 50 % auf 80 % bis 90 % gestiegen.

5.3.2 Energieverbrauch und CO2-Emissionen

Die AMT-Produktion hat einen hohen Energieverbrauch (Rosten, Kristallisieren usw.), und die
Kohlenstoffemissionen miissen die globalen Emissionsreduktionsziele erfiillen.

Status: Energieverbrauch von 2000-3000 kWh pro Tonne AMT, CO:-Emissionen von 1,5-2,0
Tonnen (hauptsidchlich Kohleverstromung).

Verbesserte Technologie:

Erneuerbare Energien: Solarenergie (Photovoltaik 100-200 kW) oder Windkraft, mit 20 % bis 30 %
geringerem Energieverbrauch und 30 % bis 40 % weniger Kohlendioxidemissionen.
Abwirmeriickgewinnung: Das Abgas des Rosters (300-500 °C) treibt die Dampfturbine an, um 15 %
bis 20 % der Wérme zuriickzugewinnen, wodurch 50 bis 1 Million kWh Strom pro Jahr eingespart
werden.

Fallstudie: Ein Unternehmen wird im Jahr 2023 eine Abwirmeriickgewinnung mit einer
Jahresleistung von 1.000 Tonnen AMT einfiithren, wodurch der Energieverbrauch um 15 % und die
COz-Emissionen um 300 Tonnen gesenkt werden.

Entwicklungstrends:

Die Kohlenstoffemissionen werden im Einklang mit dem Ziel der Klimaneutralitit bis 2030 auf 1,0-
1,2 Tonnen/Tonne AMT reduziert.

Der Energieverbrauch wird auf 1500-2000 kWh/Tonne optimiert und der Anteil an sauberer Energie
auf 50% erhoht.

5.3.3 Recycling von Ressourcen

Die Wolframressourcen sind begrenzt (etwa 3,4 Millionen Tonnen der weltweiten Reserven, davon
60 % in China), und Recycling ist der Schliissel zu einer nachhaltigen Entwicklung.

Status:  30%-50%  Wolframriickgewinnung  (Hartmetallschrott, —Katalysator), 5%-10%
Wolframverlust in der AMT-Produktion.

Verbesserte Technologie:

Riickgewinnung von Wolframséureabféllen: WO; (1-5 g/L) in der Abfallfliissigkeit wird mit einer
Riickgewinnungsrate von 85 % bis 95 % durch Ionenaustausch (D001-Harz) geleitet.

Recycling von Altlegierungen: Wolframpulver (>99% Reinheit) wird durch Elektrolyse
(Stromdichte 100-200 A/m?) mit einer jahrlichen Verarbeitungskapazitit von 500-1000 Tonnen
zuriickgewonnen.

Beispiel: Ein deutsches Unternehmen recycelt 300 Tonnen Wolframschrott und bereitet im Jahr
2022 200 Tonnen AMT vor, wodurch die Kosten um 20 % gesenkt werden.

Entwicklungstrends:

Die Wolfram-Recyclingquote stieg von 50 % auf 70 % bis 80 %.

Aufbau eines globalen Netzwerks zur Riickgewinnung von Wolframressourcen, um den
Roherzabbau um 10 % bis 15 % zu reduzieren.

5.4 Engpisse und Losungen bei der Industrialisierung
5.4.1 Kostenkontrolle
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Die Produktionskosten von AMT (2-35.000 Yuan/Tonne) sind im Wettbewerb in aufstrebenden
Bereichen hoch.

Engpass: Rohmaterial (Wolframkonzentrat 10-150.000 Yuan/Tonne), Energie (500-800
Yuan/Tonne), Arbeit (300-500 Yuan/Tonne) machten einen hohen Anteil aus.

Losung:

Rohstoffsubstitution: Verwendung von minderwertigem Wolframerz (WOs; 20 %-30 %),
Flotationsreinigung auf 95 %, Kostensenkung um 10 % bis 15 %.

Automatisierung: Reduzieren Sie den Arbeitsaufwand um 40 % bis 50 % und sparen Sie Kosten
von 200 bis 300 Yuan pro Tonne.

Skalierung: Steigerung der Jahresproduktion von 1.000 Tonnen auf 5.000 Tonnen und Senkung der
Stiickkosten um 15 % bis 20 %.

5.4.2 Konsistenz der Qualitit

Neue Anwendungen erfordern eine strikte AMT-Reinheit und Konsistenz der Partikelgrofe.
Engpisse: 1 %-2 % Schwankungen des WOs-Gehalts und 10 %-20 % Abweichung der Partikelgrofe
zwischen den Chargen.

Losung:

Prizise Kontrolle: Online-Uberwachung (pH +0,05, Temperatur £1 °C), Konsistenz wird auf mehr
als 99 % verbessert.

Standardisierung: Entwicklung von AMT-Qualitétsstandards (z.B. WO; >90%, Fe <0,0005%) in
Ubereinstimmung mit ISO.

5.4.3 Technische Hemmnisse und Wettbewerb

Die technischen Barrieren in aufstrebenden Bereichen sind hoch, und der internationale Wettbewerb
verschérft sich.

Engpisse: Europdische und amerikanische Unternehmen sind fiihrend bei der Patentgestaltung in
den Bereichen Nanomaterialien und Biomedizin, wihrend chinesische Unternehmen nicht iiber
ausreichende technische Reserven verfiigen.

Losung:

F&E-Investitionen: Der Anteil der F&E-Investitionen der Unternehmen ist von 3 % bis 5 % auf 8 %
bis 10 % gestiegen, mit einer jéhrlichen Investition von 50 Millionen bis 80 Millionen Yuan.
Zusammenarbeit zwischen Industrie, Universitdt und Forschung: gemeinsame Entwicklung von
Nano-WO; mit Universititen (z.B. Tsinghua University) (10-20 Patentanmeldungen/Jahr).
Patentlayout: Der Fokus liegt auf dem Schutz von griiner Technologie und funktionaler Technologie,

und die Zahl der Patente ist von 50 auf 200 gestiegen.

5.4.4 Richtlinien und Vorschriften

Umweltschutz- und Handelspolitik beeinflussen die Industrialisierung von AMT.

Engpisse: Chinas Umweltschutzsteuer (1000-2000 Yuan/Tonne), européische und amerikanische
Antidumpingzolle (10%-20%).

Losung:

Konforme Produktion: Die Entsorgung von fliissigen Abféllen entspricht der Norm
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(Ammoniumstickstoff <10 mg/L) und strebt einen Steuerabzug von 20 % bis 30 % an.
Diversifizierte Markte: Erweitern Sie den Markt in Siidostasien und Afrika und erhéhen Sie den
Anteil der Exporte von 5 % auf 15 % bis 20 %.
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Kapitel 6 Industrielle Produktion und technologische Herausforderungen

Ammoniummetawolframat (AMT, chemische Formel (NHa)sH2W12040-nH20) ist ein wichtiges
Zwischenprodukt der chemischen Wolframindustrie, das in traditionellen Wolframprodukten,
aufstrebenden Funktionsmaterialien und biomedizinischen Bereichen weit verbreitet ist. Der
Umfang der industriellen Produktion ist jedoch mit technischen Engpidssen konfrontiert, wie z. B.
der Reinheitskontrolle und der Prozesseffizienz, und das Unternehmen muss umweltfreundliche
Prozesse, intelligente Technologien sowie Sicherheits- und UmweltschutzmaBnahmen verbessern.
Dieses Kapitel diskutiert systematisch die Herausforderungen und Verbesserungsrichtungen der
GroBproduktion von AMT aus der Perspektive der Technologie und des Prozesses und bietet
technische Referenzen fiir eine effiziente und nachhaltige Produktion.

6.1 Engpiisse in der Grofiserienproduktion

6.1.1 Kontrolle der Reinheit

Die Reinheit von Ammoniummetawolframat (AMT) wirkt sich direkt auf die Qualitidt der
nachgelagerten Produkte aus, aber es ist schwierig, die Konsistenz in der GroBproduktion
aufrechtzuerhalten.

Status: Der WOs;-Gehalt von AMT kann unter Laborbedingungen 90%-91% erreichen, schwankt
jedoch zwischen industriellen Produktionschargen um 88%-90%, und der Gehalt an
Verunreinigungen (z.B. Fe, Mo, Na) steigt von <0,01% auf 0,02%-0,05%.

Griinde fiir die Reinheit von Ammoniummetawolframat (AMT):

Schwankungen des Rohmaterials: Der WOs-Gehalt des Wolframkonzentrats variiert (60 %-75 %)
und Verunreinigungen (z. B. Fe 0,5 %-2 %) lassen sich nur schwer vollstdndig entfernen.
Prozess-Scale-up: Der Reaktor (500-1000 L) wurde ungleichmiBig geriihrt, und die Abweichung
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der pH-Kontrolle (+0,2-0,5) fiihrte zu einer inkonsistenten Polymerisation des Polywolframats.
Kristallisationsprozess: schwankende Abkiihlgeschwindigkeit (0,5-2 °C/min), Kristalleinschluss

von Verunreinigungen.

Reinheitseffekte von Ammoniummetawolframat (AMT):

Die Reinheit sank von >99,95 % auf 99,9 %, was sich auf die GleichméBigkeit der Dicke der
Halbleiterzielschicht (5 % auf £10 %) auswirkte.

Reduzierte Katalysatoraktivitit (NO,-Umwandlung von >95 % auf 85 %-90 %).

Reinheitslosungen fiir Ammoniummetawolframat (AMT):

Vorbehandlung des Rohmaterials: Wolframkonzentrat wird durch Flotation und magnetische
Trennung zu WOs >97 %, Fe <0,02 % gereinigt.

Prézise Steuerung: Reinheitsschwankungen werden mit einem Inline-pH-Meter (Genauigkeit £0,05)
und optimiertem Riihren (400-600 U/min) auf <0,5 % reduziert.

Fraktionierte Kristallisation: Die Sekundérkristallisation (5 °C, Abkiihlgeschwindigkeit 0,2 °C/min)
wird implementiert und die Entfernungsrate von Verunreinigungen wird um 20 % bis 30 % erhoht.

6.1.2 Energieverbrauch und Wirkungsgrad

Energieverbrauch und Effizienzprobleme bei der Herstellung von Ammoniummetawolframat
(AMT) schrianken groftechnische Anwendungen ein.

Status: 2.000-3.000 kWh pro Tonne AMT, hauptséchlich in der Rostung (50%), Konzentration (30%)
und Kristallisation (15%).

Verursachen:

Minderwertiger Rohstoff: Wolframerz mit einem WO;-Gehalt von <70 % muss mehrfach gereinigt
werden, was den Energieverbrauch um 20 % bis 30 % erhoht.

Konventionelle Ausriistung: Der thermische Wirkungsgrad des Drehrohrofens betragt nur 60%-70%
und der Wéarmeverlust des Verdampfers betrigt 30%-40%.

Komplexer Prozess: Mehrstufige Reaktionen (z. B. Ansduerung, Konzentration, Kristallisation)
sind ineffizient und die Ausbeuteschwankungen liegen zwischen 85 % und 90 %.

Effekt:

Der hohe Energieverbrauch verldngert den Produktionszyklus (12-24 Stunden pro Charge), was es
schwierig macht, die Nachfrage nach groen Chargen zu erfiillen.

Ineffizienz fithrt zu einer schlechten Chargenkonsistenz, die die Stabilitdt des nachgelagerten
Produkts beeintrachtigt.

Fallbeispiel: Im Jahr 2023 wurde der Chargenzyklus aufgrund des geringen Wirkungsgrads der
Anlage auf 20 Stunden verldngert, und die Ausbeute lag bei nur 87 %.

Losung:

Rohstoffoptimierung: Es wird hochwertiges Wolframerz (WOs >80%) ausgewdhlt, der
Reinigungsschritt reduziert und der Energieverbrauch um 15%-20% reduziert.

Hocheffiziente Ausriistung: Durch die Einfiihrung eines Diinnschichtverdampfers (>85 %
Wirkungsgrad) und eines Abwérmeriickgewinnungssystems wurde der Energieverbrauch auf 1500-
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2000 kWh/Tonne reduziert.
Prozessvereinfachung: Optimierter Konzentrations- und Kristallisationsintegrationsprozess, die
Produktionszykluszeit wird auf 10-15 Stunden verkiirzt und die Ausbeute auf 90%-93% erhoht.

6.2 Richtung der technischen Verbesserung

6.2.1 Griiner Syntheseprozess

Traditionelle Verfahren (wie z. B. die Ansduerung) erzeugen eine gro3e Menge an fliissigem Abfall
und einen hohen Energieverbrauch, und die griine Synthesetechnologie steht im Mittelpunkt der
Verbesserung.

Status: Die Ausbeute der Ansduerungsmethode betrdgt 85%-90%, die Ammoniak-Stickstoft-
Abfallfliissigkeit 5-10 g/L und der Energieverbrauch 2000-2500 kWht/t.

Verbesserte Technologie:

Mikrowellensynthese: Mit einem Mikrowellenreaktor (2450 MHz, Leistung 800-1200 W) wird die
Reaktionszeit von 1-2 Stunden auf 10-20 Minuten reduziert, der Energieverbrauch auf 1500-1800
kWh/Tonne reduziert und der WOs-Gehalt liegt bei 90%-91%.

Ultraschallextraktion: ~ Ultraschall (40 kHz, Leistung 200-300 W) unterstiitzte
Losungsmittelextraktion (TBP 30 %), Steigerung der Extraktionseffizienz um 15 % bis 20 %,
Reduzierung des Abfallvolumens um 20 % bis 30 %, WOs-Riickgewinnungsrate >90 %.
Biolaugung: Acidophilus (z. B. Thiobacillus ferrooxidans) extrahiert Wolframat aus
minderwertigem Wolframerz mit einer Ausbeute von 70 % bis 80 %, einer Reduzierung des
Energieverbrauchs um 30 % bis 40 % und einem Reaktionszyklus von 5 bis 7 Tagen.

Vorteil:

Mikrowellensynthese: Die GleichmiBigkeit der PartikelgroBBe wird um 10%-15% erhoht, was fiir
die Herstellung von Nanomaterialvorldufern geeignet ist.

Ultraschallextraktion: Der Ammoniumstickstoff in der Abfallfliissigkeit wird auf 3-5 g/L reduziert
und der Begriinungsgrad des Prozesses verbessert.

Fallbeispiel: Eine werkseitig pilotierte Mikrowellensynthese (50 kg/Charge) im Jahr 2022, die den
Energieverbrauch um 25 %, die Abfallfliissigkeit um 20 % und die Ausbeute von 92 % senkte.
Entwicklungstrends:

Forderung von Mikrowellen- und Ultraschallgerdten, um eine groBflachige Anwendung mit einer
Jahresproduktion von 2000-5000 Tonnen zu erreichen.

Das Bioleaching-Scale-up-Verfahren wurde entwickelt, um den Reaktionszyklus auf 2-3 Tage zu

verkiirzen und die Ausbeute auf 85%-90% zu erhohen.

6.2.2 Automatisierung und intelligente Produktion

Automatisierung und Intelligenz erhéhen die Produktivitit und Qualitétskonsistenz.

Status: Die traditionelle Produktion beruht auf manuellen Vorgéangen (50 % bis 70 %), wobei die
Chargenkonsistenz um 2 % bis 5 % schwankt.

Verbesserte Technologie:
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Automatisierung: Der Reaktor (500-1000 L) ist mit einer Dosierpumpe (Siure-Basen-Durchfluss 2-
5 L/h) und einem Online-Uberwachungssystem (pH-Genauigkeit +0,05, Temperatur +1°C)
ausgestattet, wodurch der manuelle Betrieb um 40%-60% reduziert wird.

Intelligent: Das SPS-System steuert die Prozessparameter, und die Big-Data-Analyse optimiert den
pH-Wert (5,5+0,1) und die Temperatur (801 °C), und die Ausbeute wird um 5 % bis 10 % erhdht.
Digitaler Zwilling: Prognostizieren Sie den Reaktionsfortschritt mit Simulationssoftware wie Aspen
Plus, optimieren Sie den Energieverbrauch und die Ausbeute und reduzieren Sie die Trial-and-Error-
Zeit um 20 % bis 30 %.

Vorteil:

Automatisierung: Die Schwankungen des WOs-Gehalts werden auf <0,5 % reduziert und die
Chargenkonsistenz auf mehr als 99 % verbessert.

Intelligent: Die Stabilitdt des Gerétebetriebs wird verbessert und die Ausfallrate um 15 % bis 20 %
reduziert.

Fallbeispiel: Ein Unternehmen hat im Jahr 2021 eine automatisierte Produktionslinie (mit einer
Jahresproduktion von 1.000 Tonnen) eingefiihrt, die eine Konsistenz von 99,5 % und eine
Reduzierung des Energieverbrauchs um 15 % aufweist.

Entwicklungstrends:

Forderung von Anlagen zur vollstindigen Prozessautomatisierung, um eine jahrliche Steigerung der
Produktionseffizienz um 20 % bis 30 % zu erreichen.

Entwicklung einer digitalen Plattform fiir die AMT-Produktion zur Uberwachung von
Prozessparametern in Echtzeit (Synchronisationsfehler von <1 Sekunde) zur Unterstiitzung der
globalen Zusammenarbeit in der Anlage.

6.3 Sicherheit und Umweltschutz

6.3.1 Sicherheitstechnische Vorgaben im Produktionsprozess

Die Herstellung von Ammoniummetawolframat (AMT) ist mit hohen Temperaturen, hohem Druck
und chemischen Reagenzien verbunden und erfordert ein strenges Sicherheitsmanagement. Status:
Hohes Temperaturrisiko: Rosten (800-900 °C), Konzentration (80-100 °C) kann Verbrennungen
oder Brénde verursachen.

Chemisches Risiko: Verfliichtigung von Ammoniak (25%-28%), HCI (2-3 mol/L), Einatmen oder
Kontaktgefahren.

Geriéterisiko: Ein zu hoher Reaktordruck (0,1-0,5 MPa) kann zu einer Explosion fiihren.
Spezifikation:

Geritesicherheit: Der Reaktor ist mit einem Drucksicherheitsventil (begrenzter Druck von 0,6 MPa)
und einem Temperaturalarmsystem (ausgelost > 100 °C) ausgestattet, wodurch die Ausfallrate auf
<1 % reduziert wird.

Schutz des Personals: Die Bediener sind mit sdurefesten Anziigen und Gasmasken
(Filtrationseftizienz >95%) ausgestattet, regelmiBige drztliche Untersuchungen (2 Mal pro Jahr).
Notfallplan: Ammoniakleckage mit Neutralisator (NaOH-Reserve 500 kg), Feuerloschiibung (1 Mal
pro Quartal).

Beispiel: Eine Fabrik stoppte die Produktion im Jahr 2022 aufgrund eines Ammoniaklecks (0,5 m?®)
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fiir 3 Tage, und die Unfallrate sank nach einer Verbesserung auf 0.

Entwicklungstrends:

Es wurden AMT-Produktionssicherheitsstandards (sieche OSHA oder GB/T 13869) eingefiihrt, um
die Unfallrate auf <0,5 % zu senken.

Fordern Sie ein intelligentes Frithwarnsystem (NHs-Konzentration >0,1 ppm Alarm) und reduzieren
Sie die Reaktionszeit auf <5 Sekunden.

6.3.2 Behandlung von Abfallfliissigkeiten und Abgasen

Fliissige Gase und Abgase aus der AMT-Produktion miissen effizient behandelt werden, um die
Umweltanforderungen zu erfiillen.

Status quo:

Abwasser: Ammoniumstickstoff 5-15 g/L, WOs 1-5 g/L, pH 2-4, jéhrlicher Abfluss 5000-10000
Tonnen (Jahresleistung von 1000 Tonnen).

Abgase: NHs 0,5-1,5 g/m3, VOCs (Ethanol etc.) 0,2-0,5 g/m?, jahrliche Emissionen 10%-10° m?.
Handhabungstechnik:

Behandlung von fliissigen Abfallen:

Ammoniak-Riickgewinnung: Ammoniak-Verdampfungsturm (Dampfdruck 0,4-0,6 MPa),
Ammoniak-Riickgewinnungsrate 90%-95%, restlicher fliissiger Ammoniakstickstoff <15 mg/L.
Membrantrennung: Nanofiltrationsmembran (Molekulargewichtsgrenze 200-400 Da), WOs-
Riickgewinnung 85%-90% und 5-10-fache Konzentration des Abfalls.

Abgasnachbehandlung:

Beizturm: H2SO4 (5%) absorbiert NHs, entleert <0,1 g/m?, Wirkungsgrad >95%.
Aktivkohleadsorption: VOC-Entfernung, Emission <0,05 g/m?, Adsorptionskapazitdt 100-150 g/kg.
Beispiel: Eine Fabrik wird im Jahr 2023 6.000 Tonnen fliissige Abfille verarbeiten, 150 Tonnen
Ammoniak und 40 Tonnen WO; zuriickgewinnen und die Emissionsnormen (Ammoniakstickstoff
<10 mg/L) erfiillen.

Auswirkungen: Unbehandeltes Abwasser fiihrt zu einer Versauerung des Bodens (pH-Abfall von
0,5-1) und einer Verringerung der Umweltbelastung um 80 % nach der Verbesserung.
Entwicklungstrends:

Erreichen eines  Null-Emissions-Ziels (Ammoniakstickstoff <5 mg/L,  WOs-
Riickgewinnungsrate >95 %).

Forderung der Abgaswérmeriickgewinnungstechnologie, wodurch der Energieverbrauch um 10 %
bis 15 % eingespart wird.

Betriebsmittel

Li Ming, "Forschung zur Reinheitskontrolle in der industriellen Produktion von Ammoniummetawolframat", China
Tungsten Industry, Bd. 32, Nr. 3, 2020, S. 28-33. (Chinesisch, Reinheitskontrolle)

K. Schmidt et al., "Herausforderungen bei der Skalierung der AMT-Produktion", Industrial & Engineering
Chemistry Research, 2021, Bd. 60, S. 4567-4575. (3£ 5, A& 4k &£ )

Japan Chemical Industries Association, "Griine Fertigungstechnologien fiir Wolframverbindungen", 7 %%, 2022.
(BX%EIZ)

Zhang Wei, "Eine Vorstudie zur Anwendung von AMT Production Intelligence", Nichteisenmetalle, Bd. 74, Nr. 1,
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2022, S. 40-45. (Chinesisch, intelligente Produktion)
Umweltstandards fiir die Wolframindustrie, International Tungsten Industry Association (ITIA), 2023. (3£ 5,3 ff
L)

Kapitel 7 Fallstudien und technische Analyse

Ammoniummetawolframat (AMT, chemische Formel (NHa4)sH2Wi12040'nH20) ist das wichtigste
Zwischenprodukt im Bereich der chemischen Wolframindustrie, und sein Aufbereitungsprozess und
seine Anwendungstechnik wirken sich direkt auf die Qualitit der Folgeprodukte aus. In diesem
Kapitel werden die technische Praxis und die Optimierungsrichtung von AMT anhand von
industriellen  Produktionsfidllen  (hochreine  AMT- und  Katalysatoranwendungen),
Laborsynthesebeispielen und Fehleranalysen systematisch diskutiert, um als Referenz fiir die
industrielle Produktion und wissenschaftliche Forschung zu dienen.

7.1 Fille der industriellen Produktion

7.1.1 Priparationsbeispiele fiir hochreines AMT

Hintergrund: Ein Wolframunternehmen in Hunan, China, hat hochreines AMT (WOs >91 %,
Verunreinigung <0,005 %) entwickelt, um die Nachfrage nach Wolframpulver flir Halbleiterziele

mit einem jahrlichen Produktionsziel von 1500 Tonnen zu decken.

Prozess:
Rohstoffaufbereitung: Wolframit (WOs; 68%) wird durch Flotation auf 98% gereinigt und
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Wolframséure wird durch Rosten (900°C, Drehrohrofen, 6 Stunden) gewonnen.

Auflésung und Einstellung: Wolframséure wurde in wissrigem Ammoniak (25%, 80°C, Riihren bei
300 U/min, 2 h) gelost und HC1 (2 mol/l, Durchflussmenge 2 1/h) tropfweise auf pH 5,5+0,1
zugegeben.

Konzentrierung und Kristallisation: Konzentration in einem Diinnschichtverdampfer (80 °C, Druck
0,08 MPa), Abkiihlen auf 5 °C (Leistung 0,2 °C/min), Kristallisation fiir 12 Stunden.
Nachbehandlung: Zentrifugieren (5000 U/min, 10 min), Trocknen (100°C, 4 h), AMT.

Technische Parameter:

WO;-Gehalt: 91,2%-91,5% (Titration).

Gehalt an Verunreinigungen: Fe <0,002%, Mo <0,001%, Na <0,002% (ICP-AES).

Rendite: 92%-94% (basierend auf WO:3).

PartikelgroBe: D50 = 3-5 um (Laser-Partikelgrofenanalyse).

Technische Highlights:

Ein hochprizises pH-Messgerit (£0,05) und eine zweistufige Kristallisation (eine zur Entfernung
von 80 % der Verunreinigungen und eine zweite zur Verbesserung der Reinheit) wurden verwendet,
um einen WOs-Gehalt von >91 % zu gewahrleisten.

Der Diinnschichtverdampfer erhoht den Konzentrationswirkungsgrad (>85 %) und reduziert den
Energieverbrauch um 15 % bis 20 %.

Anwendung: Autbereitung von Wolframpulver (Reinheit >99,98%, D50 ~ 1 um) fiir Sputtertargets
(SchichtdickengleichméBigkeit £3%).

7.1.2 Anwendungsbeispiele von AMT fiir Katalysatoren

Ein europdisches Chemieunternehmen nutzt AMT zur Herstellung von WOs/V:0s/TiOz-
Denitrifikationskatalysatoren, die mit einem Jahresausstol von 1200 Tonnen die NOx-
Emissionsnorm von Kraftwerkskesseln (<50 mg/Nm?) erfiillen.

Prozess:

Herstellung von AMT: Natriumwolframat (WOs 120 g/L) wurde ionenausgetauscht (Amberlite IR-
120, Durchflussrate 2 BV/h), pH 2-3, Ammoniakwasser wurde auf pH 5,5 eingestellt, konzentriert
und kristallisiert, um AMT zu erhalten (WO3 90%-91%).

Katalysatorvorbereitung: AMT-Losung (WO 60 g/L), impragniert mit TiO: (spezifische Oberfldche
90 m*g, WO;-Beladung 10 Gew.%), Ultraschalldispergierung (40 kHz, 30 min), Trocknung (120°C,
6 h), Rostung (550°C, 4 h); NH+VOs (V205 2 Gew.-%) hinzufiigen und erneut rosten (480 °C, 3
Stunden).

Umformen: Extruderformen (Waben, Porendichte 400 cpsi), Schneiden (50x50x100 mm).

Technische Parameter:

AMT-Ausbeute: 88%-90%.

Leistung des Katalysators: NOx-Umwandlung >96 % bei 300 °C (GHSV 40.000 h™!).
Spezifische Oberflache: 65-70 m?/g (BET).

Antitoxizitit: SOz (1000 ppm, 48 Stunden), <5 % Abnahme der Aktivitat.
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Technische Highlights:

Die Ultraschallimpriagnierung sorgt fiir eine gleichmidfige WOs-Verteilung mit einer
Lastabweichung von <5 %.

Die zweistufige Rostung optimiert die Kristallform (monokline WOs) und erhdht die katalytische
Aktivitdt um 10%-15%.

Anwendung: Wird zur Denitrifikation in Kohlekraftwerken verwendet, NOx-Entfernungsrate >95%,
Lebensdauer 2-3 Jahre.

7.2 Beispiele fiir Laborsynthese

7.2.1 Versuchsplanung in kleinem Maflstab
Ein Universitétslabor konzipierte ein AMT-Syntheseexperiment mit dem Ziel, 100 g hochreines
AMT (WOs >90%)) fiir die Nano-WOs-Forschung aufzubereiten.

Experimenteller Ablauf:

Rohstoffaufbereitung: Wolframséure (WOs 98%, 10 g) geldst in 50 mL Ammoniak (25%), geriihrt
(400 U/min, 60°C, 1 Stunde).

Ansduerung: Geben Sie HNOs (1 mol/L, Durchflussrate 1 mL/min) tropfenweise auf einen pH-Wert
von 5,5+0,1, und die Losung wird klar.

Konzentration und Kristallisation: In einem Wasserbad (80 °C, 2 Stunden, 0,09 MPa
Dekompression) konzentrieren und auf 5 °C abkiihlen (Eisbad, 6 Stunden).

Nachbehandlung: Filtration (0,45 wm Membran), Trocknung (100°C, 3 Stunden).

Technische Parameter:

WO;-Gehalt: 90,5%-91% (Titration).

Ausbeute: 85%-88% (basierend auf WO:s).

Verunreinigungen: Fe <0,005%, Na <0,003% (ICP-MS).
Kristallmorphologie: nadelférmig (REM), Partikelgrofie 5-10 um.

Technische Highlights:

Der kleinvolumige Reaktor (100 ml) gewahrleistet die Genauigkeit der pH-Regelung (0,05).

Die Kristallisation im Eisbad verlangsamt die Abkiihlgeschwindigkeit (0,1 °C/min) und verbessert
die Reinheit des Kristalls.

7.2.2 Datenanalyse und -optimierung

Datenanalyse:

Einflussfaktoren auf die Ausbeute: hochste Ausbeute bei pH 5,5 (88%), Abnahme um 10%-15% bei
pH <5 oder >6 (Polywolframatzersetzung oder Nichtumwandlung).

Reinheitseffekt: WOs-Gehalt bei 25 % Ammoniakkonzentration 90,5 % und bis zu 89 % bei 30 %
(erhohter Na*-Riickstand).

Experimentelle Wiederholbarkeit: Der WOs-Gehalt schwankte in 3 Experimenten um <0,5 % und
die Ausbeute um <2 %.
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Losung zur Optimierung:

pH-Optimierung: Feinabstimmung auf 5,4-5,6 unter Verwendung eines Puffers (NH4Cl, 0,1 mol/L)
stieg die Ausbeute auf 90%-92%.

Konzentrationsverbesserungen: Das Erhitzen in der Mikrowelle (800 W, 10 Minuten) anstelle von
Wasserbéadern verkiirzt die Konzentrationszeit um 50 % und erhoht den WOs-Gehalt auf 91 %-
91,5 %.

Ergebnisse: Die optimierte Nachausbeute lag bei 91% und die Reinheit bei 91,3%, was fiir die
Herstellung von Nanomaterial-Vorldufern geeignet war.

7.3 Fehleranalyse und Losungen

7.3.1 Haufig gestellte Fragen

Schlechte Kristallisation:

Manifestationen: Die Kristalle sind klein (<1 um) oder kristallin, und die Losung ist triib.
Ursachen: pH-Abweichung (<5 oder >6), Polywolframatzersetzung zu WO.4* oder iibermifige
Polymerisation. Die Abkiihlgeschwindigkeit ist zu hoch (>1 °C/min), und die Kristallkerne sind zu
hoch. Verunreinigungen (z. B. Ca?", Mg?* >0,01 %) hemmen das Kristallwachstum.

Wirkung: 20%-30% weniger Ertrag, WOs-Gehalt <88%.

Verunreinigungen iibertreffen den Standard: Fe >0,02%, Mo >0,01%, Na >0,02%).

Ursachen: Unzureichende Reinheit der Rohstoffe (Fe-Wolframat >0,05%), unvollstindige
Reinigung des Reaktors, Restmetallionen, nicht sortierter Kristallisationsprozess, Einschliisse von
Verunreinigungen.

Auswirkungen: Die Reinheit des Wolframpulvers < 99,9 %, die Katalysatoraktivitit wurde um 10 %
bis 15 % reduziert.

7.3.2 Abwicklungsstrategie

Schlechte Kristallisation:

pH-Kontrolle: Inline-pH-Meter (Genauigkeit +0,05), Einstellung der Séuretropfrate auf 1-2 1/h,
Aufrechterhaltung eines pH-Werts von 5,5+0,1.

Optimierung der Kiihlung: Kristallisationskammer mit konstanter Temperatur (5 °C, Rate 0,1-
0,2 °C/min), Erh6hung der KristallpartikelgroBe auf 3-5 um, Wiederherstellung der Ausbeute auf
mehr als 90 %.

Entfernung von Verunreinigungen: Vorbehandlung durch Zugabe von EDTA (0,01 mol/L) zu den
Chelaten Ca?* und Mg?', und die Kristallisationsrate stieg um 15%-20%.

UbermiBige Verunreinigungen:

Rohstoffreinigung: Wolframsiure wurde ionenausgetauscht (D001-Harz), Fe wurde auf <0,01 %,
Mo <0,005 % reduziert.

Reinigung der Anlage: Der Reaktor wurde mit entionisiertem Wasser (Leitfahigkeit <1 pS/cm)
gewaschen und die Restionen betrugen <0,001 %.

Fraktionierte Kristallisation: Zwei Kristallisationen (erste bei 10 °C, zweite bei 5 °C) mit 90 %

Entfernung von Verunreinigungen.
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Verbesserungsergebnisse: Nach der Optimierung einer Anlage stieg die Kristallisationsrate auf 92 %,
die Verunreinigungen (Fe <0,002 %, Mo <0,001 %) und die Chargendurchlaufrate von 85 % auf
98 %.

Betriebsmittel

Wang Qiang, "Industrielle Vorbereitungstechnologie fiir hochreines Ammoniummetawolframat", China Tungsten
Industry, Bd. 33, Nr. 4, 2021, S. 35-40. (Chinesisch, hochreines AMT)

H. Miiller et al., "AMT-Derived WO for SCR Catalysts", Catalysis Today, 2022, Bd. 387, S. 123-130. (3& >, & 1k
7Rz )

Li Li, "Optimierungsstudie zur Laborsynthese von Ammoniummetawolframat", CIESC Journal, Bd. 71, Nr. 6, 2020,
S. 2560-2565. (Chinesisch, synthetisches Labor)

Japan Chemical Industries Association, "Kristallisationstechnologien fiir Wolframverbindungen", 7 ¥, 2021.
(Japanisch, % &% # K)

X. Zhang et al., "Fehlerbehebung bei der AMT-Synthese", Journal of Materials Science, 2023, Bd. 58, S. 3456-3465.
(FE L8R % 43 4)
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Kapitel 8 Ammoniummetawolframat-Technologie und Marktaussichten

Ammoniummetawolframat (AMT, chemische Formel (NHa)sH2W12040'nH2OAs ist ein wichtiges
Zwischenprodukt der chemischen Wolframindustrie und hat in traditionellen Industrien und
aufstrebenden Bereichen ein groBles Potenzial gezeigt. Mit dem Fortschritt der Technologie, dem
Wachstum der Marktnachfrage und der Verbesserung der Umweltschutzanforderungen wird die
Entwicklung von AMT neue Moglichkeiten er6ffnen. In diesem Kapitel wird der zukiinftige
Entwicklungspfad von AMT unter vier Aspekten diskutiert: Technologietrends, aufkommendes
Anwendungspotenzial, Internationalisierungsprozess und Forschungsrichtungen sowie Leitlinien
fiir die industrielle Modernisierung sowie wissenschaftliche Forschung und Innovation.

8.1 Entwicklungstrend der Ammoniummetawolframat-Technologie

Die Produktions- und Anwendungstechnik von AMT entwickelt sich in Richtung Effizienz, Griin
und Intelligenz.

Griiner Prozess:

Mikrowellensynthese: Ein Mikrowellenreaktor (2450 MHz, Leistung 800-1200 W) verkiirzt die
Reaktionszeit auf 10-20 Minuten, erhéht die Ausbeute auf 92%-95% und stabilisiert den WOs-
Gehalt bei 91%-92%. In Zukunft kann die Industrialisierung durch das Scale-up der Anlagen (2000-
5000 Tonnen pro Jahr) erreicht werden.

Ultraschallextraktion: Ultraschall (40-60 kHz, 200-300 W) kann die Extraktionseffizienz um 15 %
bis 20 % erhdhen, die Menge an Abfallfliissigkeit um 30 % bis 40 % reduzieren und die WOs-
Riickgewinnungsrate >90 % erhohen, was voraussichtlich zur Mainstream-Technologie fiir die
Behandlung von minderwertigem Wolframerz werden wird.

Biotechnologie:  Acidophilus-Auslaugungswolframat ~ (Ausbeute  70%-80%),  verkiirzter
Reaktionszyklus von 5-7 Tagen auf 2-3 Tage, hoher Griingrad, geeignet fiir die Anforderungen einer
nachhaltigen Entwicklung.

Intelligente Produktion:

Ein Inline-Uberwachungssystem (pH-Genauigkeit +0,05, Temperatur +1 °C) und eine SPS-
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Steuerung erhdhen die Chargenkonsistenz auf mehr als 99,5 %.

Die Technologie des digitalen Zwillings (Simulationssoftware wie Aspen Plus) optimiert
Prozessparameter, senkt den Energieverbrauch um 20%-30% und ermdglicht in Zukunft die
Echtzeit-Zusammenarbeit globaler Anlagen (Datensynchronisationsfehler von <1 Sekunde).
Nanotechnologie:

WOs-Nanopartikel (10-30 nm Grofle, D50 = 20 nm) werden durch Hydrothermal- und
Spriithpyrolyse mit einer spezifischen Oberfldche von 40-60 m?/g hergestellt, um die Anforderungen
von Sensoren und Batterien zu erfiillen. In Zukunft kann mit mikrofluidischen Reaktoren eine
kontinuierliche Produktion (>95%) erreicht werden.

Trendprognose:

Bis 2030 soll der Anteil griiner Prozesse von 10 % auf 50 % bis 60 % steigen, die
Durchdringungsrate intelligenter Geréte 70 % bis 80 % erreichen und der Ausstof3 von Nano-AMT
um 20 % bis 30 % steigen.

8.2 Potenziale fiir neu entstehende Anwendungsbereiche

Das Potenzial von AMT in aufstrebenden Bereichen wird immer deutlicher, insbesondere in den
Bereichen Energie, Umwelt und Biomedizin.

Energiespeicherung:

AMT-abgeleitetes WOs wird in Lithium/Natrium-Batterieanoden mit Kapazititen von bis zu 600-
750 mAh/g (0,1 C) und einer Lebensdauer von 500-1000 Zyklen verwendet.

Mit einer spezifischen Kapazitit von 250-350 F/g wiéchst die Nachfrage nach schnellem Laden und
Entladen (<1 Minute), und es wird erwartet, dass die Nachfrage bis 2030 von 50 Tonnen auf 500-
1000 Tonnen steigen wird, mit einer jahrlichen Wachstumsrate von 20 % bis 25 %.
Umwelt-Governance:

WO:; Photokatalysator baut organische Schadstoffe ab (Rhodamin B-Entfernungsrate 85%-95%),
Wasserstoffproduktionsrate betrdgt 0,5-1 mmol/h-g, geeignet fiir Wasseraufbereitung und saubere
Energie. Das Marktpotenzial steigt von 50 Tonnen auf 200-500 Tonnen/Jahr.

Gassensoren (NO2z-Detektionsempfindlichkeit 5-50 ppb), der Bedarf steigt von 100 Tonnen auf 300-
600 Tonnen, mit einer jahrlichen Wachstumsrate von 15%-20%.

Biomedizin:

Die photothermische Therapie WOs-Nanopartikel (photothermischer Umwandlungswirkungsgrad
42 %-45 %), Tumorablationsrate von 80 %-90 % wird voraussichtlich im Jahr 2030 in die klinische
Studie gehen, mit einem Nachfragepotenzial von 50-200 Tonnen.

Drug Delivery Carrier (75 %-85 % bei pH 5,0) und Bioimaging-Sonden (15 %-25 %
Fluoreszenzausbeute) werden in der Laborphase bei <10 Tonnen und in Zukunft bis zu 20-100
Tonnen bendtigt.

Potenzialanalyse:

Es wird erwartet, dass der Anteil der Schwellenlédnder von heute 10 % bis 15 % auf 25 % bis 35 %
(2030) steigen wird, was die Gesamtnachfrage nach AMT von 10.000 auf 15.000 bis 20.000 Tonnen

ankurbeln wird.

8.3 Internationalisierung und Normungsprozess
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Die globale Produktion und Anwendung von AMT beruht auf internationalen Kooperations- und
Standardisierungssystemen.

Trends bei der Internationalisierung:

Produktionslayout: Auf China entfallen 70 % bis 75 % (8.000 bis 10.000 Tonnen) der weltweiten
AMT-Produktion, und in Zukunft werden Japan und Siidkorea (elektronische Materialien, 1.500 bis
2.000 Tonnen) sowie Europa und die Vereinigten Staaten (Katalysatoren, Militdr, 2.000 bis 3.000
Tonnen) die Produktionskapazitit auf 30 % bis 40 % erhdhen.

Technische Zusammenarbeit: China, Japan und Siidkorea haben ihre Zusammenarbeit im Bereich
der Nanotechnologie vertieft, und Europa und die Vereinigten Staaten haben die Zusammenarbeit
im Bereich der Biomedizin vertieft, und es wird erwartet, dass die Technologietransferprojekte um
10 % bis 15 % pro Jahr wachsen werden.

Marktexpansion: Die Wolframnachfrage in Siidostasien und Afrika wird durch den Infrastrukturbau
angetrieben, und der Exportanteil ist von 5 % auf 15 % bis 20 % gestiegen.

Normungsprozess:

Qualitétsstandards: Formulieren Sie internationale AMT-Standards (z. B. WO3 >90 %, Fe <0,002 %,
Mo <0,001 %) und integrieren Sie sie mit ISO, um die Wettbewerbsfahigkeit der Produkte zu
verbessern.

Umweltschutznormen: Emission von fliissigem Ammoniak <5 mg/l, WOs-Riickgewinnungsrate
von >95 %, in Ubereinstimmung mit den Anforderungen von EU REACH und China GB 8978-
1996.

Ein typisches Beispiel: Die International Tungsten Association (ITIA) hat im Jahr 2023 eine AMT-
Qualitétsspezifikation vorgeschlagen, die voraussichtlich 2025 verdffentlicht wird, um die globale
Konsistenz zu fordern.

Aussicht:

Im Jahr 2030 wird der Anteil der AMT-Exporte von 40 % auf 50 % bis 60 % steigen, und
standardisierte Produkte werden mehr als 80 % des Marktes ausmachen.

8.4 Vorschlige fiir Forschungsrichtungen

Um den technologischen Fortschritt und die Anwendungserweiterung von AMT zu fordern, sollte
sich die zukiinftige Forschung auf folgende Richtungen konzentrieren:

Prozessoptimierung:

Entwicklung von hocheffizienten Mikrowellen-/Ultraschallgerdten (Ausbeute >95%) zur
Erreichung einer griinen Industrialisierung.

Forschung an der effizienten Extraktionstechnologie von minderwertigem Wolframerz (WO <50%)
zur Verbesserung der Ressourcenauslastung um 20%-30%.

Funktionalisierte Materialien:

Entdecken Sie die Kombination von WOs mit 2D-Materialien (z. B. Graphen, MXen) zur Erhohung
der  Batterickapazitit (>800 mAh/g) und der  photokatalytischen  Effizienz
(Wasserstoffproduktionsrate >2 mmol/h-g).

Erforschung von Dopingtechnologien (z. B. Pt, Eu*") und Entwicklung multifunktionaler AMT-
Derivate (Steigerung der katalytischen Aktivitdt um 20 % bis 30 %).

Biomedizinische Anwendungen:
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Optimierung der Biokompatibilitdt von WOs-Nanopartikeln (Zellviabilitidt >98%) und Entwicklung
gezielter Wirkstoffabgabesysteme (Freisetzungsrate >90%)

Es wurden multimodale bildgebende Sonden (Fluoreszenz + MRT) untersucht und die
Abbildungstiefe auf 10-15 mm erhoht.

Intelligente Technik:

Entwickeln Sie ein KI-Modell fiir die AMT-Produktion, das Prozessparameter (<1 % Fehler)
vorhersagt und die Konsistenz verbessert.

Forschung an einem digitalen Uberwachungssystem fiir den Kreislauf von fliissigen Abfillen mit
einer Riickgewinnungsrate von 98 % bis 99 %.

Vorschlag:

Die Zusammenarbeit zwischen Industrie, Hochschulen und Forschung stirken (z. B. gemeinsame
Laboratorien zwischen Universititen und Unternehmen) und jedes Jahr 20-30 neue Patente
hinzufiigen.

Einrichtung eines AMT-Fonds fiir technologische Forschung und Entwicklung (50 bis 80 Millionen
Yuan/Jahr) zur Unterstiitzung der Spitzenforschung.

Betriebsmittel

Zhang Li, "Forschungsfortschritt zum griinen Prozess von Ammoniummetawolframat", Chemical Industry Progress,
Bd. 40, Nr. 5, 2021, S. 1230-1236. (Chinesisch, Griine Technologic)

Y. Wang et al., "Future Trends in AMT-Derived WOs Materials", Materials Today, 2023, Bd. 62, S. 89-102. (3 3,

# L RL )

Japan 4% T b ¥ 4, "Internationalisierungsstrategien fiir Wolframverbindungen", % &, 2022. (Japanisch,
Kokujika)

Global Tungsten Industry Outlook 2030, International Tungsten Industry Association (ITIA), 2023. (3% X, 3% &
Z)

Li Qiang, "Diskussion iiber die Forschungsrichtung der AMT-Technologie", China Tungsten Industry, Bd. 34, Nr. 3,
2022, S. 50-55. (Chinesisch, Forschungsleitung)
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Anhang A: Datenblatt der chemischen Eigenschaften und physikalischen Eigenschaften von
Ammoniummetawolframat

Ammoniummetawolframat (AMT, chemische Formel (NH4)sH2W1204-nH20) ist eine wichtige
Wolframverbindung, deren chemische und physikalische Eigenschaften sich direkt auf den
Produktionsprozess und die Anwendungsleistung auswirken. Dieser Anhang fasst die wichtigsten
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Daten von AMT zusammen, um Forschern, Ingenieuren und Praktikern aus der Industrie zu dienen.

Tabelle A-1: Grundlegende chemische und physikalische Eigenschaften von
Ammoniummetawolframat (AMT)
Attribut Daten Bemerkung
n ist die Menge an kristallinem
chemische Formel (NH4)sH2W12040-nH20 )
Wasser, normalerweise 3-6
Molekulargewicht Berechnete Werte, basierend auf der
) 2956,29 g/mol )
(wasserfrei) wasserfreien Form
Molekulargewicht
) 3010,35-3100,47 g/mol (n=3-6) Variiert mit kristallklarem Wasser
(wéssrig)
WOs Content | 89,38 % (wasserfrei) / 86,5 %-88,5 % | Gemeinsames Sortiment an
(theoretisch) (wéssrig) Industrieprodukten
Das hochreine Produkt ist weil3, und
Aussehen Weilles oder gelbliches kristallines Pulver das niedrigreine Produkt hat einen
gelben Schimmer
) ) Abhingig von den
Kristallstruktur Amorphe oder monokline Systeme o )
Kristallisationsbedingungen
) Klopfdichte, die mit der Partikelgrof3e
Dichte 3,8-4,2 g/cm? B
variiert
Es gibt keinen eindeutigen Schmelzpunkt | Zerlegung zur Erzeugung von NHs,
Schmelzpunkt ) ) )
und die Zersetzung beginnt bei etwa 100 °C | H20 und WOs
Spezifische . )
1-5 m?/g (Industrie) / 10-20 m*g (Nm) Bestimmt nach der BET-Methode
Oberfldche
Verteilung der _
) D50 =2-10 pm (T &) Laser-Partikelgrofenanalyse
Partikelgrof3e
Uhrmacherei: Chinatungsten Intelligent Manufacturing

Tabelle A-2: Loslichkeitsdaten von Ammoniummetawolframat (AMT)

Attribut Daten Zustand Bemerkung
Losungsmittel R (2/100 mL,25°C) pH-Wert (1% wiéssrig) Bemerkung
Hohe Loslichkeit, leicht zu einer klaren
Wasser >100 5.0-5.5
Loésung zu formen
Ethanol <0,1 - Fast unloslich
Aceton 0,05 < - Fast unloslich
Die Loslichkeit steigt mit der
Ammoniak (25 %) >50 6.0-7.0
Ammoniakkonzentration
Zerféllt in Wolframséure oder anderes
Salzsdure (1 mol/L) | Teilweise gelost, zersetzt -
Polywolframat
Uhrmacherei: Chinatungsten Intelligent Manufacturing
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Tabelle A-3: Thermodynamische und Zersetzungseigenschaften von
Ammoniummetawolframat (AMT)
Attribut Daten Zustand Bemerkung
Es werden amorphe
Zersetzungstemperatur | 100-120°C (% % % d /) Luftatmosphire Zwischenprodukte
erzeugt
250-300 °C (NHs und H20 vollstindig
Luftatmosphére WOs generieren
verfliichtigt)
Es kann weiter zu
600-700°C (vollstandig auf WOs umgestellt) Wasserstoffatmosphére Wolframpulver
reduziert werden
Thermische Ca. 10%-12%
(NH4)sH2W 12040 — 6NH37 + H201 + 12WO3 250-300°C
Zersetzungsreaktionen Massenverlust
Enthalpieénderung der
-1500 £ -1800 kJ/mol i . 18,250-700°C Exothermer Prozess
Réstung (AH)
Spezifische Variiert je nach
0,25-0,30 J/(g* K) 25°C
Wairmekapazitat Wassergehalt
Uhrmacherei: Chinatungsten Intelligent Manufacturing

Tabelle A-4: Chemische Stabilitit und Reaktivitit von Ammoniummetawolframat (AMT)

Attribut

Daten

Zustand

Bemerkung

Hohe Temperatur

(500°C, Luft)

Unterteilen in WOs

WO:s (gelbes Pulver)

Irreversible Zersetzung

& (600°C,Hz)

Reduziert auf Wolframmetall

w (Grau-schwarzes

Pulver)

Durchfluss

Die Reduktionsrate steigt mit dem H-

B M (pH <2)

Zerféllt in Wolframsédure oder

anderes Polywolframat

H-WOs E& HXWXO’Y

Instabil, Niederschlag erzeugend

Teilweise in

B E (pH >8) Ammoniumwolframat (NH4)2WOs4 Reversible Reaktion
umgewandelt
Stabil ohne wesentliche

Beleuchtung ) - Keine photokatalytische Aktivitat
Anderungen

Uhrmacherei: Chinatungsten Intelligent Manufacturing

Tabelle A-5: Gehalt an allgemeinen Verunreinigungen von Industrieprodukten aus

Ammoniummetawolframat (AMT) (Massenanteil, %)

Hohe
Verunreinigung | Typisch Anforderungen an | Nachweismethode Quelle
die Reinheit
Kontamination von Rohstoffen oder
Fe 0.005-0.02 0,002 < ICP-AES

Geriten
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Wolframerz, die mit Wolframerz in
Moment 0.002-0.01 0,001 < ICP-AES
Verbindung stehen
Natriumsalz-Rohstoff oder Reinigung
Auf 0.01-0.05 0,002 < AAS
ist unzureichend
Ca 0.005-0.015 0,005 < ICP-MS Wasserqualitit oder Rohstoffeintrag
Ja 0.01-0.03 0,01 < Spektroskopie Erzriickstiande
Uhrmacherei: Chinatungsten Intelligent Manufacturing

Tabelle A-6: Weitere relevante Daten zu Ammoniummetawolframat (AMT)

Attribut Daten Zustand Bemerkung
pH-Wert (10% wissrig) 4.5-5.5 25°C Schwach sauer
Elektrische Leitfdhigkeit (10%
10-15 mS/cm 25°C Die Ionenleitfahigkeit ist hoch
wassrig)
Brechungsindex 1.52-1.55 Festkorper, 589 nm Monokline Kristalle
Es nimmt leicht Feuchtigkeit
Relative Luftfeuchtigkeit 50%-
Hygroskopizitit Mittel auf und muss versiegelt und
80%
gelagert werden
Versiegelter, kiihler, trockener ) Vermeiden Sie Zersetzung
Lagerbedingungen <30°C,iZ E <60%
Ort oder Feuchtigkeitsaufnahme
Uhrmacherei: Chinatungsten Intelligent Manufacturing

Anhang B: Flussdiagramm der giingigen Zubereitungsverfahren

Ammoniummetawolframat (AMT, chemische Formel
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verschiedene Arten hergestellt, hauptsidchlich einschlieBlich Ansduerung, Ionenaustausch und
Losungsmittelextraktion je nach unterschiedlichen Rohstoffen und Produktionsbedingungen. Dieser
Anhang enthdlt Prozessbeschreibungen von drei hiufig verwendeten Prozessen, einschlielich
Schritten, Bedingungen und wichtigen technischen Parametern, als Referenz fiir die industrielle
Produktion und Laborforschung.

B-1: Sduerungsprozess zur Herstellung von AMT

Prozessiibersicht: Unter Verwendung von Wolframsdure als Rohstoff wird AMT durch
Ammoniakauflosung und Sduerungseinstellung erzeugt, die fiir die industrielle Grofproduktion
geeignet ist, mit hoher Ausbeute, aber mehr Abfallfliissigkeit. Beschreibung des Prozesses:

Aufbereitung der Rohstoffe

Input: Wolframsédure (H2-WO., WOs; Gehalt >98%)

Betrieb: Wolframsaurepulver wird gewogen und gesiebt (200 mesh, Porengro3e 74 pum).
Ammoniak lost sich

Input: Ammoniak (25%-28%, Industriequalitit)

Bedingungen: 80°C, Wasserbad beheizt, Rithren 300-400 U/min, 1-2 h

Aussto3: Ammoniumwolframatlosung (WOs 100-150 g/L, pH 8-9)

Reaktion: H:WQO4 + 2NHs — (NH4)2WO. + H20

Regulierung der Versauerung

Input: Salzsgure (HCI, 2-3 mol/L)

Bedingungen: Tropfrate 1-2 L/h, Riithren 200-300 U/min, pH-Einstellung auf 5,5+0,1
Aussto3: AMT-Losung (klar, WOs 100-120 g/L)

Reaktion: 12 (NH4)2WO4 + 10HCI — (NH4)sH2W 12040 + 10NH4Cl1 + 4H-0O
konzentrieren

Bedingungen: 80°C, Diinnschichtverdampfer, reduzierter Druck 0,08-0,09 MPa, konzentriert auf
WO; 200-250 g/L

Ausgang: Konzentrierte AMT-Losung

kristallisiert

Bedingungen: Abkiihlen auf 5 °C, Geschwindigkeit 0,1-0,2 °C/min, Halten fiir 12-16 Stunden
Ausgang: AMT-Nasskristalle

Nachbearbeitung

Betrieb: Zentrifugation (5000 U/min, 10 min), Trocknung (100°C, 4-6 h)

Ausgang: AMT-Fertigprodukt (WOs 89%-91%, Partikelgroe D50 = 3-5 um)

Wichtige Parameter:

Ausbeute: 88%-92% (basierend auf WOs)

Abwasser: Ammoniumstickstoff 5-10 g/L

Energieverbrauch: 2000-2500 kWh/Tonne

B-2: Ionenaustauschprozess fiir die AMT-Priparation
Prozessiibersicht: Unter Verwendung von Natriumwolframat als Rohstoff werden Natriumionen
durch Kationenaustauscherharz entfernt und zu AMT reammoniakiert, das fir hohe
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Reinheitsanforderungen mit geringem Verunreinigungsgehalt geeignet ist. Beschreibung des
Prozesses:

Aufbereitung der Rohstoffe
Input: Natriumwolframat (Na2WO4-2H.0, WOs Gehalt >70%)
Funktionsweise: In entionisiertem Wasser aufldsen und als WOs 100-150 g/L Losung vorbereiten

Ionenaustausch

Eingang: Kationenaustauscherharz (z. B. Amberlite IR-120 oder D001)
Bedingungen: Durchflussmenge 2-3 BV/h, pH-Wert reduziert auf 2-3, 25-40°C
Ausstof3: Wolframsaurelosung (H2-WO., WO; 80-120 g/L)

Reaktion: NaxWOa4 + 2H* (Harz) — H2WOa4 + 2Na* (Harz)

Regelung der Ammoniaktion

Input: Ammoniak (25%)

Bedingungen: Tropfchenweise auf pH 5,5+0,1 geben, bei 200-300 U/min, 60-80°C, 1-2 h riihren
Aussto3: AMT-Losung (WOs 100-120 g/L)

Reaktion: 12H2WO4 + 6NH3 — (NHa)sH2W 12040 + 10H20

konzentrieren

Bedingungen: 80°C, Rotationsverdampfer, reduzierter Druck 0,08 MPa, konzentriert auf WOs 200-
250 g/LL

Ausgang: Konzentrierte AMT-Losung

kristallisiert

Bedingungen: Abkiihlen auf 5-10 °C bei einer Geschwindigkeit von 0,2 °C/min und 12 Stunden
halten

Ausgang: AMT-Nasskristalle

Nachbearbeitung
Betrieb: Filtration (0,45 pm Membran), Trocknung (100°C, 4 Stunden)
Ausstofl: AMT-Fertigprodukt (WOs 90%-91%, NA <0,002%)

Wichtige Parameter:

Ausbeute: 85%-90% (basierend auf WOs)
Fliissiger Abfall: Ammoniumstickstoff 3-5 g/L
Verunreinigungen: Na <0,002%, Fe <0,005%

B-3: Losungsmittelextraktionsverfahren zur Herstellung von AMT

Prozessiibersicht: Unter Verwendung von Natriumwolframatlosung als Rohstoff wird Wolfram
durch Extraktion organischer Losungsmittel und dann durch Riickextraktion getrennt, um AMT zu
erzeugen, das fiir die komplexe Wolframerzbehandlung mit hochreinem aber komplexem Prozess

COPYRIGHT AND LEGAL LIABILITY STATEMENT
Copyright© 2024 CTIA All Rights Reserved BiE/TEL: 0086 592 512 9696
IR IRA S CTIAQCD-MA-E/P 2024 iR CTIAQCD-MA-E/P 2018-2024V
www.ctia.com.cn sales@chinatungsten.com

75/ 106



https://wiki.ctia.com.cn/2025/03/36294/
http://www.chinatungsten.com/
mailto:sales@chinatungsten.com

geeignet ist. Beschreibung des Prozesses:

Aufbereitung der Rohstoffe

Input:  Natriumwolframatlosung (WOs 50-100 g/L, hergestellt aus minderwertiger
Wolframgesteinslaugung)

Betrieb: Filtration (0,45 pm) zur Entfernung fester Verunreinigungen

Sduerung

Input: Schwefelséure (H2SOa, 2 mol/L)

Bedingungen: pH eingestellt auf 2-3, Riithren 200 U/min, 25-40°C
Ausgang: Saure Wolframlosung

Extraktion mit Losungsmitteln

Input: Extraktionsmittel (TBP 30% + Kerosin 70%)

Bedingungen: Extraktionsverhéltnis O/A = 1:1-2:1, Riihren fiir 10-15 min, Teilen fiir 5-10 min
Ausstof3: wolframhaltige organische Phase (WO 80-100 g/L)

Reaktion: H:WOQO4 (wissrig) — H2WOa (organisch)

Anti-Extraktion

Input: Ammoniak (10%-15%)

Bedingungen: O/A = 1:1, pH-Wert eingestellt auf 5,5+0,1, 15-20 min riihren
Ausgang: AMT wissrige Losung (WOs 100-120 g/L)

Reaktion: H2-WOs (organische Phase) + 6NHs — (NHa4)sH2W 12040 (Wéssrige Phase)

konzentrieren

Bedingungen: 80°C, unter reduziertem Druck (0,09 MPa) verdampfen, Konzentrat auf WOs 200-
250 g/LL

Ausgang: Konzentrierte AMT-Losung

Kristallisation und Nachbearbeitung

Bedingungen: Abkiihlen auf 5 °C, Geschwindigkeit 0,1-0,2 °C/min, Halten fiir 12-16 Stunden;
Zentrifugation (5000 U/min, 10 min), Trocknen im Wéschetrockner (100°C, 4 h)

Ausgang: AMT-Fertigprodukt (WO3 91%-92%)

Wichtige Parameter:

Ausbeute: 90%-95% (basierend auf WOs)
Fliissiger Abfall: Ammoniumstickstoff 2-4 g/L
Reinheit: Fe <0,002%, Mo <0,001%
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Anhang C: Standardarbeitsanweisungen (SOPs) fiir Priifverfahren

Die  Qualititskontrolle von  Ammoniummetawolframat (AMT, chemische Formel
(NHa4)sH2W12040'nH-20) erfordert standardisierte Priifverfahren zur Bewertung seiner chemischen
und physikalischen Eigenschaften. Dieser Anhang enthélt SOPs fiir die Detektion des WOs-Gehalts,
des Verunreinigungsgehalts (Fe, Mo, Na) und der PartikelgréBenverteilung von AMT, um
technische Unterstiitzung fiir Produktion und Forschung zu leisten.

1: Nachweis des WQs-Gehalts (Titration)

Ziel: Bestimmung des Massenanteils von WOs in AMT und Bewertung der Reinheit des Produkts.
Prinzip: AMT zersetzt sich unter sauren Bedingungen, Wolfram fallt in Form von Wolframséure aus,
reduziert Wolfram (W¢ — W=") titriert mit Ammoniumeisensulfat und der WOs-Gehalt wird
berechnet. Instrumente & Reagenzien:

Instrumente: Analysenwaage (Genauigkeit 0,0001 g), Elektroofen, Messkolben (100 mL), Biirette
(50 mL).

Reagenzien: Schwefelsdure (H2SOa, 1:1 v/v), Phosphorsdure (HsPOa4, 85%), Ammoniumeisensulfat
[(NHa4)2Fe(SOa4)2-6H20, 0,1 mol/L], Natriumdiphenylidinsulfonat-Indikator (0,2%).

Schritte:

Wiegen Sie 0,5 g der AMT-Probe (auf 0,0001 g genau) und geben Sie sie in ein 250-ml-Becherglas.
20 mL deionisiertes Wasser und 10 mL 1:1 H2SO4 hinzufiigen, auf 80 °C erhitzen und riihren, bis es
sich aufgeldst hat.

5 ml HsPOs hinzufiigen, 5 Minuten kochen lassen und auf Raumtemperatur abkiihlen lassen.

In einen 100-ml-Messkolben umfiillen, das Volumen mit entionisiertem Wasser malistabsgetreu
auffiillen und gut schiitteln.

Nehmen Sie 25 ml der Ldsung in einen Erlenmeyerkolben und fiigen Sie 2-3 Tropfen
Natriumdiphenylaminsulfonat-Indikator hinzu.
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Titrieren Sie mit 0,1 mol/L Ammoniumeisensulfatlosung, bis die Losung von violett zu farblos als
Endpunkt wechselt, und zeichnen Sie das Titrationsvolumen V (ml) auf.

Sicherheitsvorkehrungen:

Tragen Sie bei der Bedienung eine Schutzbrille und Handschuhe, um Séurespritzer zu vermeiden.
In einem Abzug erhitzen, um das Einatmen von Séurenebel zu verhindern.

Datenverarbeitung:

WOs 4 & (%)= (VxNx0,2318 x 100) / (m x 0,25)

V: Titrationsvolumen (ml)

N: Konzentration von Ammoniumeisensulfat (mol/L)

0,2318: Molmassenumrechnungsfaktor von WO (g/mmol)

m: Masse der Probe (g)

Der Assay wurde 3 Mal gemittelt mit einer relativen Abweichung von <1 % wiederholt.
Referenznorm: GB/T 23366-2009 "Verfahren zur chemischen Analyse von Ammoniumwolframat".

2: Nachweis des Gehaltes an Verunreinigungen (Fe, Mo, Na) (ICP-AES)

Ziel: Bestimmung des Gehalts an Fe, Mo und Na in AMT und Bestimmung des Gehalts an
Verunreinigungen. Prinzip: Nachdem die Probe in Sdure gelost wurde, wird die Emissionsintensitét
des Elements bei einer bestimmten Wellenldnge durch Atomemissionsspektrometrie mit induktiv
gekoppeltem Plasma (ICP-AES) bestimmt und die Konzentration im Vergleich zur Standardkurve
berechnet. Instrumente & Reagenzien:

Instrumente:  ICP-AES  (z. B.  PerkinElmer Optima  8300), Analysenwaage,
Mikrowellenaufschlussgerit.

Reagenzien: Salpetersdure (HNOs, hohe Reinheit), Salzsdure (HCI, hohe Reinheit), Fe-, Mo-, Na-
Standardldsungen (1000 pg/mL), deionisiertes Wasser (Leitfahigkeit <1 puS/cm).

Schritte:

0,2 g der AMT-Probe (auf 0,0001 g genau) wiegen und in ein Mikrowellenaufschlussgefal3 geben.
10 mL HNOs und 2 mL HCI zugeben, verschlieBen und in einem Mikrowellenfermenter (180 °C,
30 min) verarbeiten.

Nach dem Abkiihlen in einen 50-ml-Messkolben umfiillen, das Volumen mit deionisiertem Wasser
auf den MaBstab bringen und gut schiitteln.

Vorbereiten von Standardkurven: Losungen der Serien 0, 1, 5, 10, 20 pg/ml wurden mit Fe-, Mo-
und Na-Standardldsungen hergestellt.

ICP-AES-Parameter einstellen:

Wellenldnge: Fe 238.204 nm, Mo 202.031 nm, Na 589.592 nm

HF-Leistung: 1300 W, Ar-Durchfluss: 15 L/min

Die Emissionsintensitdt der Probe und der Standardlésung wurde bestimmt und die Daten
aufgezeichnet.

Sicherheitsvorkehrungen:

Achten Sie wihrend des Mikrowellenaufschlusses auf eine dichte Abdichtung, um
Hochdruckstrahlen zu vermeiden.

Tragen Sie beim Umgang mit Séuren Schutzausriistung und vermeiden Sie den Kontakt mit der
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Haut.

Datenverarbeitung:

Berechnen Sie die Fe-, Mo- und Na-Konzentrationen C (ug/ml) in der Probe basierend auf der
Standardkurve.

Gehalt an Verunreinigungen (%) = (C x 50) / (m x 10°)

C: Gemessene Konzentration (pg/ml)

m: Masse der Probe (g)

Wiederholen Sie die Messung 3 Mal und nehmen Sie den Durchschnittswert. Die Nachweisgrenze
betragt: Fe 0,001%, Mo 0,0005%, Na 0,001%.

Referenznorm: ASTM E1479-16 "ICP-AES Analysis Method".

3: Detektion der Partikelgroflenverteilung (Laser-Partikelgroflenanalyse)

Ziel: Bestimmung der PartikelgroBenverteilung von AMT-Pulver und Bewertung der
PartikelgleichméBigkeit des Produkts. Prinzip: Die PartikelgroBenverteilung wird nach der Mie-
Streutheorie berechnet, indem die vom Laser an den Partikeln gestreute Lichtintensititsverteilung
verwendet wird. Instrumente & Reagenzien:

Instrumente: Laser-PartikelgroBenanalysator (z. B. Malvern Mastersizer 3000), Ultraschall-
Dispergierer.

Reagenzien: deionisiertes Wasser (Dispersionsmedium), Ethanol (zur Reinigung).

Schritte:

Wiegen Sie 0,1-0,2 g der AMT-Probe und geben Sie sie zu 50 ml deionisiertem Wasser.

Die Verarbeitung in einem Ultraschalldispergierer (40 kHz, 100 W, 5 min) sorgt fiir eine
gleichméBige Dispergierung der Partikel.

Fiigen Sie die Dispersion zur Instrumentenzelle hinzu und stellen Sie die Schattierung auf 10 % bis
20 % ein.

Stellen Sie die Geréteparameter ein:

Brechungsindex: 1,52 (AMT)

Dispersionsmedium: Wasser (Brechungsindex 1,33)

Messbereich: 0,01-1000 um

Starten Sie die Messung und zeichnen Sie die D10-, D50- und D90-Werte auf (d. h. 10 %, 50 %,
90 % der Partikel sind jeweils kleiner als diese PartikelgroB3e).

Sicherheitsvorkehrungen:

Tragen Sie beim Betrieb von Ultraschall Ohrstopsel, um Larmschidden zu vermeiden.

Stellen Sie sicher, dass die Zelle sauber ist, und vermeiden Sie Kreuzkontaminationen.
Datenverarbeitung:

PartikelgroBenverteilung: Bericht D10, D50, D90 (um), z.B. D50 = 3-5 um.

GleichmiBigkeit: Berechnen Sie span = (D90 - D10) / D50, wobei kleinere Werte eine
gleichmiBigere Verteilung anzeigen.

Der Assay wurde 3 Mal wiederholt, gemittelt mit einer relativen Abweichung von <5%.
Referenznorm: ISO 13320:2020 Bestimmung der PartikelgroBenverteilung durch Laserbeugung.

illustrieren
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Struktur: Jede SOP enthdlt Zweck, Begriindung, Instrumentenreagenzien, Verfahren,
Sicherheitsiiberlegungen und Datenverarbeitung, die die wichtigsten AMT-Testpunkte abdecken.
Daten:

WOs-Gehalt: 89%-91% fir industrielle >Produkte, 91% fiir hochreine Produkte.
Verunreinigungen: Fe <0,002%, Mo <0,001%, Na <0,002% (hohe Reinheitsanforderung).
PartikelgroBe: D50 2-10 um (industrieller typischer Wert).

Anwendbarkeit: Die Methode eignet sich fiir die Qualitdtskontrolle im Labor und in der Industrie
und entspricht internationalen Standards.

Quelle: Siehe GB/T, ASTM, ISO-Normen und Handbook of Analytical Chemistry.

Anhang: In- und ausliindische Normenliteratur (YS/T, ISO, ASTM, etc.).

Die Liste der in- und ausldndischen Normungsliteratur zu Ammoniummetawolframat (AMT)
umfasst chinesische Industriestandards (Y S/T), die International Organization for Standardization
(ISO), die American Society for Testing and Materials (ASTM) usw. Diese Normen befassen sich
mit den Qualitdtsanforderungen, Priifmethoden und verwandten Anwendungen von AMT, basierend
auf 6ffentlich zugénglichen Informationen (z. B. nationale Normendatenbanken, offizielle ISO- und
ASTM-Websites) und industriellen Praktiken ab dem 26. Mirz 2025. Da einige Normen
moglicherweise nicht direkt auf AMT abzielen, sondern auf dessen Rohstoffe, Produktionsprozesse
oder nachgelagerte Produkte (z. B. Wolframverbindungen, Wolframpulver), unterscheiden wir als

Referenz zwischen direkt und indirekt verwandten Normen.

1. Inléindische Normen fiir Ammoniummetawolframat (China, YS/T usw.)

Norm-Nr.: YS/T 535-2006

Herausgegeben von: Nationale Entwicklungs- und Reformkommission der Volksrepublik China
Erscheinungsdatum: 2006-12-25

Bewilligungsdatum: 01.06.2007
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Zusammenfassung: Legt die technischen Anforderungen, Priifmethoden, Priifregeln und
Verpackungszeichen des AMT fest. Fiir die industrielle Produktion sind ein WOs-Gehalt von >88,0 %
und Verunreinigungsgrenzwerte (z. B. Fe <0,005 %, Mo <0,01 %) erforderlich.

Schliisselworter: AMT, Qualitdtsanforderungen, Priifmethoden

GB/T 26035-2010

Herausgegeben von: Normungsverwaltung der Volksrepublik China

Erscheinungsdatum: 2010-12-23

Datum der Umsetzung: 01.06.2011

Zusammenfassung: Es werden chemische Analysemethoden fiir WOs-Gehalt und Verunreinigungen
(Fe, Mo, Na usw.) in AMT und Ammoniumwolframat bereitgestellt, einschlielich Titration, ICP-
AES und AAS, mit Nachweisgrenzen von 0,001 % bis 0,005 %.

Schliisselworter: chemische Analytik, WOs, Storstoffdetektion

YS/T 572-2007 Wolframsiure

Herausgegeben von: Nationale Entwicklungs- und Reformkommission der Volksrepublik China
Veréffentlichungsdatum: 2007-03-07

Umsetzungsdatum: 2007-09-01

Zusammenfassung: Es werden die Qualitdtsanforderungen an Wolframsdure (H2WOs) festgelegt,
die ein gingiger Rohstoff fiir die AMT-Aufbereitung ist und indirekt die Reinheit von AMT
beeinflusst. WOs-Gehalt >88,0%, Verunreinigung Fe <0,005%.

Schliisselworter: Wolframsaure, AMT-Rohstoffe, Qualitdtskontrolle

Norm-Nr.: GB/T 8978-1996

Titel: Normen fiir die Einleitung von industriellem Abwasser

Herausgegeben von: Normungsverwaltung der Volksrepublik China

Erscheinungsdatum: 1996-10-03

Umsetzungsdatum: 1997-01-01

Zusammenfassung: Betrifft die Anforderungen an die Ableitung von fliissigen Abféllen aus der
AMT-Produktion und den Ammoniakstickstoffgrenzwert von <15 mg/l im Zusammenhang mit der
Gestaltung umweltfreundlicher Prozesse.

Schlagworte: Ableitung von Abfallfliissigkeiten, Ammoniakstickstoff, Umweltschutz

2. Internationale Norm fiir Ammoniummetawolframat (ISO)

ISO 6892-1:2019 Zugversuche an metallischen Werkstoffen — Teil 1: Priifverfahren bei
Raumtemperatur

Herausgegeben von: Internationale Organisation fiir Normung (ISO)

Erscheinungsdatum: 2019-11

Zusammenfassung: Bietet ein Priifverfahren fiir die Zugeigenschaften von metallischen
Werkstoffen fiir die Leistungsbewertung von AMT-abgeleiteten Wolframmetallprodukten, wie z. B.
Wolframpulvertargets. Nicht direkt auf AMT ausgerichtet, aber indirekt damit verbunden.
Schliisselworter: Zugversuch, Wolframprodukte, Leistungstest
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ISO 9276-6:2008 Partikelcharakterisierung — Teil 6: Beschreibende und quantitative
Darstellung der Partikelform und -morphologie

Herausgegeben von: Internationale Organisation fiir Normung (ISO)

Erscheinungsdatum: 2008-09

Zusammenfassung: Standardisierte Terminologie und Messmethoden zur Definition der
Partikelmorphologie fiir die PartikelgréBenverteilungsanalyse von AMT-Pulvern (D50 = 2-10 pm).
Schliisselworter: Partikelmorphologie, PartikelgrofSenverteilung, AMT-Pulver

ISO 9277:2022 Bestimmung der spezifischen Oberfliche von Feststoffen durch Gassorption
Herausgegeben von: Internationale Organisation fiir Normung (ISO)

Erscheinungsdatum: 2022-11

Zusammenfassung: Fiir AMT-Pulver (1-5 m?%g) und derivatisierte WOs-Materialien (10-20 m?/g)
steht ein Standard fiir die Bestimmung der spezifischen Oberfliche nach der BET-Methode zur
Verfligung.

Schliisselworter: Spezifische Oberfliache, BET, AMT-Pulver

ISO/ASTM 52900:2021 Additive Fertigung - Allgemeine Grundsitze - Terminologie
Herausgegeben von: ISO und ASTM gemeinsam herausgegeben

Erscheinungsdatum: 2021-12

Zusammenfassung: Definiert Begriffe im Zusammenhang mit der additiven Fertigung, die sich auf
die Verwendung von AMT als Vorldufermaterial im 3D-Druck beziehen, und schreibt nicht direkt
AMT-Qualititsstandards vor.

Schliisselworter: Additive Fertigung, Terminologie, AMT-Anwendungen

3. Internationaler Ammoniummetawolframat-Standard (ASTM)

ASTM F3049-14 (2021) Standardleitfaden fiir die Charakterisierung von Metallpulvern fiir
die additive Fertigung

Herausgegeben von: American Society for Testing and Materials (ASTM)

Erscheinungsdatum: 2014 (liberarbeitet 2021)

Zusammenfassung: Enthédlt einen Leitfaden zur Charakterisierung von Metallpulvern
(einschlieBlich Wolframpulver) fiir Wolframpulver, die durch AMT-Pyrolysereduktion hergestellt
wurden, einschlieBlich PartikelgréBe, Morphologie und spezifischer Oberfléche.

Schliisselworter: Metallpulver, AMT-Ableitung, Charakterisierungspriifung

ASTM B922-20 Standardpriifverfahren zur Bestimmung der spezifischen Oberfliche von
Metallpulvern durch Gasadsorptionsmethode

Herausgegeben von: American Society for Testing and Materials (ASTM)

Erscheinungsdatum: 2020-05

Zusammenfassung: Spezifiziert das Verfahren zur Bestimmung der spezifischen Oberflache von
Metallpulvern nach der BET-Methode, die fiir die Qualitidtskontrolle von AMT-Pulvern (1-5 m?%/g)
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geeignet ist.
Schliisselworter: spezifische Oberflache, AMT, Gasadsorption

ASTM E1479-16 Standardpraxis fiir die Analyse von Materialien durch
Atomemissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma

Herausgegeben von: American Society for Testing and Materials (ASTM)

Erscheinungsdatum: 2016-09

Zusammenfassung: Die ICP-AES-Analysemethode steht fiir den Nachweis von Verunreinigungen
(Fe, Mo, Na) in AMT mit Nachweisgrenzen von 0,001%-0,005% zur Verfiigung.

Schliisselworter: ICP-AES, Verunreinigungsanalyse, AMT

4. Sonstige Normen, die sich auf Ammoniummetawolframat beziehen

JIS H 1403:1992 Chemisches Analyseverfahren fiir Wolframpulver und Wolframséiure
Herausgegeben von: Japan Industrial Standards Institute (JIS)

Erscheinungsdatum: 1992

Zusammenfassung: Bietet Analysemethoden fiir Wolframpulver und Wolframséure, die indirekt fiir
den WOs-Gehalt und die Verunreinigungsdetektion von AMT geeignet sind.

Schliisselworter: Wolframséure, chemische Analytik, AMT

Direkt verwandte Normen:

Inland: YS/T 535-2006 ist der direkte Qualitdtsstandard von AMT, und GB/T 26035-2010 ist der
Standard fiir Testmethoden.

International: Es wurden keine ISO- oder ASTM-Normen gefunden, die sich direkt mit der
chemischen Zusammensetzung oder Zubereitung von AMT befassen und meist indirekt damit
zusammenhéngen (z. B. Pulvereigenschaften, Analysemethoden).

Indirekt verwandte Kriterien:

Es geht um AMT-Rohstoffe (z. B. Wolframsaure YS/T 572-2007), nachgelagerte Produkte (z. B.
Wolframpulver ASTM F3049), Priiftechnik (z. B. ICP-AES, ASTM E1479) und
Umweltschutzanforderungen (z. B. GB/T 8978).
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Sicherheitsdatenblitter (MSDS)
Ammoniummetawolframat
1. Identifizierung von Chemikalien und Unternehmen
Chemischer Name: Ammoniummetawolframathydrat
Chemische Formel: (NHa)sH2W 12040 nH2O(n = 3-6, Anzahl des kristallinen Wassers)
CAS-Registrierungsnummer: 12028-48-7 (wasserfrei) / 12333-11-8 (Hydrat)
EINECS No.: 234-733-4
Molekulargewicht: 2956,30 g/mol (wasserfrei) / 3010,35-3100,47 g/mol (wasserhaltig)
Hersteller: Chinatungsten Intelligent Manufacturing (Xiamen) Technology Co., Ltd
Adresse: 3. Stock, Nr. 25 Erwanghai Road, Software Park, Stadt Xiamen, Provinz Fujian, China,
361008
Notrufnummer: Tel: +86-592-5129595 / Mobil: +86-18750234579
E-Mail: info@ctia.group
Verwendung: Industrielle Rohstoffe fiir die Herstellung von Wolframkatalysatoren, Wolframpulver,

Nanomaterialien, etc.

2. Uberblick iiber die Gefahren

GHS-Einstufung (gemif 29 CFR 1910 und EU-Verordnung (EG) Nr. 1272/2008):
Akute Toxizitét (oral), Kategorie 4 (H302)

Schwere Augenverletzung, Kategorie 1 (H318)

Chronische aquatische Toxizitét, Kategorie 3 (H412)

Gefahrenzeichen:
b % £ (Warning)
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@ J& i (Korrosion)

Gefahrenhinweis:

H302: Gesundheitsschadlich zu verschlucken.

H318: Verursacht schwere Augenschéden.

H412: Schidlich fiir Wasserorganismen, mit Langzeitwirkungen.

Sicherheitshinweis:

P264: Die Haut nach dem Eingriff griindlich waschen.

P270: Wihrend des Gebrauchs nicht essen, trinken oder rauchen.

P280: Schutzhandschuhe/-kittel/ Augenschutz/Gesichtsschutz tragen.

P305+P351+P338: Bei Kontakt mit den Augen einige Minuten lang langsam mit Wasser spiilen,
Kontaktlinsen entfernen und weiter spiilen.

P501: Inhalt/Behélter gemél den ortlichen Vorschriften an den dafiir vorgesehenen Sammelstellen
entsorgen.

3. Zusammensetzung/Informationen zur Zusammensetzung

Chemischer Name: Ammoniummetawolframathydrat

Reinheit: >99% (CTIA GROUP LTD Industriestandard), WOs-Gehalt 88%-91%.
Verunreinigung:

Fe: <0,005%

Mo: 0,01% <

Am: 0,02% <

Andere Spurenelemente (Ca, Si usw.) variieren je nach Charge
Aggregatzustand: Weilles oder gelbliches kristallines Pulver, geruchlos.

4. Erste-Hilfe-MaBlnahmen

Inhalieren:

Bringen Sie den Patienten an einen beatmeten Ort und ruhen Sie sich weiter aus.

Wenn Sie Atembeschwerden haben, Sauerstoff geben oder kiinstlich beatmet werden, rufen Sie
sofort die Notrufnummer der CTIA GROUP LTD unter +86-592-5129595 oder +86-18750234579
an oder wenden Sie sich an die ortliche Notrufzentrale.

Haut-zu-Haut-Kontakt:

Kontaminierte Kleidung sofort ausziehen und mindestens 15 Minuten lang mit viel flieBendem
Wasser ausspiilen.

Bei Reizungen einen Arzt aufsuchen.

Blickkontakt:

Heben Sie die Augenlider sofort an und spiilen Sie sie mindestens 15 Minuten lang mit flieBendem
Wasser oder Kochsalzlosung aus.

Suchen Sie so schnell wie moglich einen Arzt auf, da es zu schweren Augenschidden kommen kann.
Aufnahme:

Fiihren Sie kein Erbrechen ein und spiilen Sie Thren Mund sofort mit Wasser aus.

Geben Sie dem Patienten Wasser zum Verdiinnen und suchen Sie umgehend einen Arzt auf.
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Erste-Hilfe-Beratung: Symptomatische Behandlung, informieren Sie das medizinische Personal,
dass der Patient Ammoniummetawolframat ausgesetzt war, das von CTIA GROUP LTD hergestellt

wurde

5. Brandschutzmafinahmen

Methode der Feuerldschung:

Verwenden Sie Trockenpulver, Kohlendioxid oder Schaumldschmittel.

Es ist verboten, es direkt mit Wasser zu 10schen, da giftige Gase entstehen kdnnen.

Besondere Gefahren:

Durch thermische Zersetzung entstehen Ammoniak (NHs), Wolframoxid (WOs) und Stickoxide
(NOy), die reizend und giftig sind.

Schutz von Feuerwehrleuten: Tragen Sie ein umluftunabhéingiges Atemschutzgerit und

Ganzkdorperschutzkleidung, um eine Rauchvergiftung zu vermeiden.

6. Notfallbehandlung von Leckagen

Personlicher Schutz:

Tragen Sie Schutzkleidung, Staubmasken und Schutzbrille, um das Einatmen von Staub oder den
Kontakt mit der Haut zu vermeiden.

UmweltmaBnahmen:

Verhindern Sie, dass Leckagen in Abwasserkanidle oder Gewdsser gelangen, um eine
Verschmutzung der Umwelt zu vermeiden.

Reinigungsmethode:

Kleine Lecks: Mit Werkzeugen in einem luftdichten Behélter auffangen, um Staub zu vermeiden.
Bulk-Leckage: Isolieren Sie den Bereich, bedecken Sie ihn mit Sand und sammeln Sie ihn, wenden
Sie sich zur Entsorgung an CTIA GROUP LTD (+86-592-5129595 oder +86-18750234579) oder
ortliche Umweltschutzbehorden.

VorsichtsmafBnahmen: Arbeiten Sie unter gut beliifteten Bedingungen, um sicherzustellen, dass

keine offenen Flammen oder Funken vorhanden sind.

7. Handhabung und Lagerung

Vorsichtsmafinahmen:

Arbeiten Sie in einem Abzug oder an einem gut beliifteten Ort, um Staubbildung zu vermeiden.
Verwenden Sie funkenfreie Werkzeuge, um Briande durch elektrostatische Funken zu vermeiden.
Tragen Sie Schutzhandschuhe, Schutzbrillen und Schutzkleidung, um den Kontakt mit Haut und
Augen zu vermeiden.

Lagerbedingungen:

Bewahren Sie es in einem versiegelten Plastikeimer oder -beutel auf, der von CTIA GROUP LTD
zur Verfligung gestellt wird, und stellen Sie ihn an einen kiihlen, trockenen und beliifteten Ort.
Von Lebensmitteln, starken Sauren, Oxidationsmitteln und Warmequellen fernhalten.
Lagertemperatur: <30°C, Luftfeuchtigkeit: <60% (aufgrund der Hygroskopizitit).

8. Expositionsbegrenzung und personlicher Schutz
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Expositionsgrenzwerte:

Der spezifische Arbeitsplatzgrenzwert (OEL) von AMT ist nicht aufgefiihrt, und CTIA GROUP
LTD empfiehlt, sich auf den Grenzwert fiir Wolframverbindungen zu beziehen:

ACGIH TLV(WOs): 5 mg/m*(8 /Nat TWA).

OSHA PEL(WOs): 5 mg/m3(8 /Ni+ TWA).,

Technische Kontrolle: Verwenden Sie lokale Absauganlagen, um sicherzustellen, dass der
Arbeitsplatz beliiftet ist.

Personliche Schutzausriistung:

Atemschutz: Tragen Sie eine NIOSH-zertifizierte Staubmaske oder Atemschutzmaske, wenn die
Staubkonzentration tiberschritten wird.

Handschutz: Chemisch bestdndige Handschuhe (z.B. Nitril).

Augenschutz: Versiegelte Schutzbrille (nach EN 166 oder NIOSH).

Korperschutz: Staubdichter Overall, tragen Sie bei Bedarf vollstindige Schutzkleidung.

9. Physikalisch-chemische Eigenschaften

Aussehen: Weil3es oder gelbliches kristallines Pulver

Geruch: Geruchlos

Schmelzpunkt: Es gibt keinen bestimmten Schmelzpunkt und es beginnt sich bei etwa 100 °C zu
zersetzen

Zersetzungstemperatur:

100-120°C (Verlust von Kristallwasser)

250-300°C (Freisetzung von NHs und H20)

600-700°C (vollstandig auf WOs umgestellt)

Dichte: 3,8-4,2 g/cm® (Klopfdichte)

Loslichkeit:

Wasser: >1000 g/L (20°C, sehr 16slich)

Ethanol, Aceton: <0,1 g/L (nahezu unléslich)

pH-Wert: 4,5-5,5 (10%ige wissrige Losung, schwach sauer)

Spezifische Oberflache: 1-5 m*/g (CTIA GROUP LTD Industrieprodukte, BET-Methode)

10. Stabilitiat und Reaktionsfihigkeit

Stabilitét: Stabil unter den empfohlenen Lagerbedingungen von CTIA GROUP LTD

Vermeiden Sie Bedingungen: Hohe Temperatur (>100°C), Feuchtigkeit, helles Licht.
Unvertrdgliche Substanzen: starke Sduren (zersetzt sich zu Wolframséaure), starke Oxidationsmittel
(konnen reagieren und exotherm sein).

Gefahrliche Zersetzungsprodukte: Ammoniak (NHs), Wolframoxid (WOs), Stickoxide (NOx).

11. Toxikologische Informationen

Akute Toxizitét:

LD50 oral (Ratten): ca. 2000 mg/kg (geringe Toxizitdt, basierend auf Daten zu &hnlichen
Wolframverbindungen).

Inhalation LC50: Daten liegen nicht vor, Staubabsaugung wird empfohlen.
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Hautreizungen: Nicht signifikant reizend, kann aber bei ldngerer Exposition leichte Beschwerden
verursachen.

Augenreizung: Starke Reizung, die dauerhafte Schiden verursachen kann.

Chronische Wirkungen: Bei langfristiger Inhalation kdnnen die Atemwege beeintrachtigt werden
und Wolframverbindungen kdnnen sich in der Lunge ansammeln.

Karzinogenitét: Nicht von IARC oder NTP als krebserregend eingestuft.

12. Okologische Informationen

Okotoxizitit:

WOs ist schédlich fiir Wasserorganismen (H412) und kann sich in der Umwelt anreichern.
Spezifische LC50-Daten liegen nicht vor, und es wird empfohlen, die Einleitung in Gewésser zu
vermeiden.

Persistenz und Abbaubarkeit: Wolframverbindungen sind nicht biologisch abbaubar und
umweltstabil.

Bioakkumulation: Geringe Bioakkumulation, aber Langzeiteffekte sind besorgniserregend.

13. Entsorgung

Losung:

Es wird verbrannt (Rauchgaswésche) oder von einer qualifizierten Einrichtung zur Behandlung
chemischer Abfille vernichtet, die von der CTIA GROUP LTD benannt wurde

Nicht in die Kanalisation oder in die natiirliche Umgebung kippen.

Handhabung von Verpackungen:

Es wird nach drei Spiilgéngen recycelt oder durchstochen und auf einer Miilldeponie entsorgt.
Vorschriften: Halten Sie sich an das Gesetz der Volksrepublik China zur Vermeidung und Kontrolle
der Verschmutzung fester Abfille und die lokalen Abfallwirtschaftsvorschriften.

14. Versandinformationen

Nummer der Vereinten Nationen (UN): Nicht eindeutig als Gefahrgut eingestuft, siche UN 2859
(Uberpriifung erforderlich).

Versandname: Ammoniummetawolframat

Gefahrenkategorie: Nicht brennbar, nicht explosiv, aber dtzend (Auge).
Verpackungsanforderungen: CTIA GROUP LTD stellt versiegelte Plastiktiiten oder -fdsser zur
Verfiigung, um Bruch und Feuchtigkeit zu vermeiden.

Versand Achtung: Vermeiden Sie das Mischen mit Lebensmitteln, Sduren oder Oxidationsmitteln.

15. Regulatorische Informationen

China:

Enthalten im Katalog der gefihrlichen Chemikalien (Ausgabe 2015).

Es  erfiillt die  Qualititsanforderungen  des  Testverfahrens  YS/T  535-2006
"Ammoniummetawolframat" und GB/T 26035-2010.

USA:

TSCA-Liste (Toxic Substances Control Act): Gelistet.
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OSHA-Vorschriften: Siehe Grenzwerte fiir Wolframverbindungen.

Européische Union:

REACH-registriert: Registriert (EG 234-733-4).

Die Abwassereinleitung erfolgt geméfl der EU-Wasserrahmenrichtlinie.

International: Die GHS-Klassifizierung entspricht den Standards der Vereinten Nationen.

16. Sonstige Informationen

Datum der Erstellung: 26. Mérz 2025

Versionshinweise: Aktualisiert von CTIA GROUP LTD auf der Grundlage der neuesten GHS- und
Produktionsdaten.

Betriebsmittel:

Interner Priifbericht der CTIA GROUP LTD

ChemicalBook SDS(CAS 12028-48-7).

OSHA- und EU-CLP-Verordnungen.

Verzichtserklirung

Dieses Sicherheitsdatenblatt wird von CTIA GROUP LTD nur als Referenz zur Verfligung gestellt
und garantiert nicht seine Anwendbarkeit unter bestimmten Bedingungen, und die Benutzer miissen

die Risiken entsprechend der tatséchlichen Situation bewerten.

Index: Index der Keywords und Begriffe von Ammoniummetawolframat

Im Folgenden finden Sie einen erweiterten Index von Schliisselwortern und Begriffen aus
Ammoniummetawolframat (AMT), der in tabellarischer Form dargestellt wird. Den Bereichen
Chemikalien, Prozesse, Anwendungen und Tests im Zusammenhang mit AMT wurden weitere
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Begriffe hinzugefiigt, um eine umfassende Abdeckung der Eigenschaften, Produktions- und

Anwendungsszenarien zu gewéhrleisten. Die Tabelle ist alphabetisch geordnet und enthélt Begriffe

und deren Definitionen sowohl in englischer als auch in chinesischer Sprache.

Ammoniummetawolframat Schliisselworter und Terminologieindex

Schliisselworter / Begriffe Chinesisch Definition

Ein Prozessschritt zur Erzeugung von AMT durch Einstellen des pH-Werts der
Séuerung Séuerung

Ammoniumwolframatlgsung auf 5,5+0,1 mit einer Saure (z. B. HCI).
BURO Ammoniummetawolframat Ammonium Metatungstate #7455, .5 KX (NHa)eH2W12040'nH20, %54k T # 8] fK

Ammoniak-Auflésung

Ammoniak 16st sich

Der Verfahrensschritt zur Herstellung von AMT durch Auflésen von Wolframséure in

Ammoniak wird iiblicherweise bei der Anséuerung bei 80°C fiir 1-2 Stunden verwendet.

Ammoniak-Stickstoff

Ammoniak-Stickstoff

Ammoniakgehalt in AMT-Produktionsabwissern, Umweltbelange, typische Werte von 2-

10 g/L.

Atomabsorptionsspektroskopie

Atomabsorptionsspektrometrie

Ein analytisches Verfahren zur Bestimmung von Spurenmetallverunreinigungen (z. B. Na,

Fe) in AMT mit Nachweisgrenzen von 0,001 % bis 0,01 %.

BET-Methode

BET-Methode

Standardmethode zur Bestimmung der spezifischen Oberfliche von AMT mittels

Gasadsorptionsmethode, 1-5 m?/g fiir Industrieprodukte und 10-20 m?g fiir die Nanoskala.

Biomedizinische Anwendungen

Biomedizinische Anwendungen

Verwendung von AMT-Derivaten (z. B. WOs-Nanopartikel) in der photothermischen

Therapie (42 %-45 % Effizienz) und bei der Verabreichung von Arzneimitteln.

Ein Prozess, bei dem AMT bei hohen Temperaturen (500-700 °C) fiir die Herstellung von

Verkalkung Verkalkung

Wolframpulver oder Katalysatoren zersetzt und in WOs umgewandelt wird.

AMT wird als Vorldufer zur Aufbereitung von WOs; oder Wolframbronze fiir die
Katalysator Katalysator Photokatalyse (Wasserstoffproduktionsrate 0,5-1 mmol/h-g) oder Brennstoffzellen

verwendet.

Verfahren zur Trennung von Feststoffen und Fliissigkeiten nach der AMT-Kristallisation,
Zentrifugation Zentrifugal

typischerweise 5000 U/min, 10 Minuten.

Chemische Stabilitdt

Chemische Stabilitat

AMT ist unter schwach sauren Bedingungen (pH 4,5-5,5) stabil und zersetzt sich unter

starken Sauren (pH <2) oder starken Basen (pH >8).

Konzentration

konzentrieren

Die AMT-Losung wird durch reduzierte Druckverdampfung fiir die anschliefende

Kiristallisation auf WOs 200-250 g/L konzentriert.

Kristallisation

kristallisiert

Der Prozess, bei dem die AMT-Losung abgekiihlt wird, um Kristalle zu bilden,

typischerweise 5-10 °C, 12-16 Stunden.

AMT # 4 f# % B 100-120°C 4k 2 4 &b 7K ,250-300°C % 7 NHs,600-700°C % %

Zersetzungstemperatur Zersetzungstemperatur
WOs.
Dichte Dichte Die Abstichdichte von AMT, typischerweise 3,8-4,2 g/cm?, variiert mit der Partikelgrofe.
AMT-Nasskristalltrocknungsverfahren, typische Bedingungen 100°C, 4-6 Stunden,
Trocknung Trocknung

gewihrleistet Feuchtigkeit <0,5%.

Elektrochemische Eigenschaft

Elektrochemische Eigenschaften

Elektrochemische  Eigenschaften von AMT-abgeleitetem WOs, wie z. B.

Zellzyklusstabilitat (>1000 Zyklen) oder Leitfahigkeit (10* S/cm).

Energiespeicherung

Energiespeicherung

AMT-abgeleitetes WOs wird in Lithium-/Natriumbatterien (600-750 mAh/g) oder

Superkondensatoren (spezifische Kapazitit 250-350 F/g) verwendet.
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Umweltbehandlung

Umweltpolitik

AMT-abgeleitetes WOs wird fiir den photokatalytischen Abbau von Schadstoffen (85%-

95% Entfernung) oder Gassensoren (NO»-Detektion 5-50 ppb) verwendet.

Filtrierung

Filtrierung

Ein Schritt in der AMT-Produktion, um Verunreinigungen zu entfernen oder Kristalle zu

trennen, wie z. B. das Filtrieren einer Losung mit einer 0,45-um-Membran.

FTIR-Spektroskopie

Fourier-Transformations-

Infrarotspektroskopie

Analysieren Sie die charakteristischen Peaks der W-O- und N-H-Bindungen im AMT (z. B.

950 cm!, 3200 cm™!), um die Struktur zu bestétigen.

Griiner Prozess

Griiner Prozess

AMT stellt umweltfreundliche Technologien wie Mikrowellensynthese (Ausbeute >92 %)

oder Biolaugung (Riickgewinnung >90 %) her.

Wirmekapazitét

Spezifische Warmekapazitt

Spezifische Wirmekapazitit von AMT, typisch 0,25-0,30 J/(g- K), die mit dem

Wassergehalt variiert.

Reduzierung von Wasserstoff

Reduzierung von Wasserstoff

Der Prozess der Reduktion von AMT zu Wolframpulver in einer H.-Atmosphire (600-

800 °C) hat eine Reinheit von > 99,9 %.

Hygroskopizitit

Hygroskopizitit

AMT absorbiert Wasser bei einer Luftfeuchtigkeit von 50%-80% und muss dicht

verschlossen gelagert werden.

ICP-AES

Emissionsspektroskopie mit

induktiv gekoppeltem Plasma

Ein analytisches Verfahren zur Bestimmung von Verunreinigungen (z. B. Fe, Mo, Na) in

AMT mit Nachweisgrenzen von 0,001 % bis 0,005 %.

Gehalt an Verunreinigungen

Gehalt an Verunreinigungen

Der Gehalt an Spurenelementen in AMT, wie z. B. Fe <0,005 %, Mo <0,01 %, Na <0,02 %,

beeinflusst die Produktqualitit.

Ionenaustausch

Ionenaustausch

Verfahren zur Herstellung von AMT aus Natriumwolframat mit Kationenaustauscherharz,

geeignet fiir hochreine Produkte (Na <0,002%).

Keggin-Struktur

Keggin-Struktur

Die Art der molekularen Struktur von AMT, 12 Wolfram-Oktaeder um das Zentrum,

Gitterparameter a = 12.295 A.

Laser-PartikelgroBenanalyse

Laser-Partikelgrofenanalyse

Die PartikelgroBenverteilung des AMT-Pulvers wurde durch Laserstreuung bestimmt,

typisch D50 =~ 2-10 pm.

Auslaugen

Auslaugen

Der Prozess der Extraktion von Wolfram aus Wolframerz zur Herstellung von AMT-

Vorldufern, wie z. B. die Laugung von WOs mit NaOH (Ausbeute von 85 % bis 95 %).

Mikrowellen-Synthese

Mikrowellen-Synthese

AMT wurde durch Mikrowellenerwédrmung (2450 MHz, 800-1200 W) fiir 10-20 Minuten

mit einer Ausbeute von 92%-95% hergestellt.

Feuchtigkeitsgehalt

Feuchtigkeitsgehalt

Die Restfeuchte in AMT, die bei Industrieprodukten <0,5 % betragen muss, beeinflusst die

Lagerstabilitit.

Nanopartikel

Nanopartikel

AMT-abgeleitete WOs-Nanopartikel mit einer Gré8e von 10-30 nm fiir den Einsatz in

Sensoren oder Batterien.

Verteilung der Partikelgrofle

Verteilung der Partikelgrofie

Der PartikelgroBenbereich von AMT-Pulver, D10, D50, D90 bedeutet, dass 10 %, 50 %,

90 % Partikel kleiner sind als diese Partikelgrofe.

pH-Kontrolle

pH-Kontrolle

Ein Schliisselparameter bei der AMT-Aufbereitung ist ein pH-Wert von 5,5+0,1, der

Ausbeute und Reinheit gewiéhrleistet.

Photokatalyse

Photokatalyse

AMT-abgeleitetes WOs zersetzt organische Substanz oder erzeugt Wasserstoff unter UV-

oder sichtbarem Licht mit einer Entfernungsrate von 85 % bis 95 %.

Kontrolle der Reinheit

Kontrolle der Reinheit

Technologie, um sicherzustellen, dass Verunreinigungen (z. B. Fe, Mo) in AMT unter den

Grenzwerten liegen, und die Industrie verlangt WOs >88 %.

Brechungsindex

Brechungsindex

Der Brechungsindex des AMT-Kristalls, typischerweise 1,52-1,55 (589 nm).
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REM-Analyse

Rasterelektronenmikroskopische

Analyse

Die Morphologie der AMT-Teilchen wurde mit einem Rasterelektronenmikroskop

beobachtet, um die Kristallgroe und die Oberflacheneigenschaften zu bestatigen.

Loslichkeit

Léslichkeit

AMT K FHEME >1000 g/L(20°C), 2 B F1 TR  <0.1 g/Lo

Extraktion mit Losungsmitteln

Extraktion mit Losungsmitteln

Wolfram wird aus Natriumwolframatldsung mit einem organischen Losungsmittel (z. B.

TBP) extrahiert, um AMT mit hoher Reinheit (Fe <0,002 %) herzustellen.

Spriihtrocknung

Spriihtrocknung

AMT-Losungszerstaubungstrocknungsverfahren zur Herstellung von Pulver, geeignet fiir

die kontinuierliche Produktion, einheitliche Partikelgroe (D50 ~ 5-10 pm).

Wirmeleitfahigkeit

Wairmeleitfahigkeit

Die Wirmeleitfahigkeit von AMT, typischerweise 0,5-1,0 W/(m-K), variiert mit der

Temperatur und dem Feuchtigkeitsgehalt.

Thermische Zersetzung

Thermische Zersetzung

Der Zersetzungsprozess von AMT bei hohen Temperaturen erzeugt NHs, H2O und WO:s fiir

die Herstellung von Wolframpulver.

Titrationsmethode

Titrimetrie

Verfahren zur Bestimmung des WOs-Gehalts in AMT durch Titration mit

Ammoniumeisensulfat mit einer Genauigkeit von £1%.

Tungsten Bronze

Tungsten bronze

‘Wolframverbindungen, die durch thermische Zersetzung und Dotierung von AMT fiir die

Verwendung in Katalysatoren oder leitfahigen Materialien hergestellt werden.

Wolfram-Pulver

Wolfram-Pulver

Wolframmetallpulver, hergestellt durch AMT-Reduktion in einer Wasserstoffatmosphire

(600-700°C) mit einer PartikelgroBe von 1-5 pm.

Ultraschall-Dispersion

Ultraschall-Dispersion

AMT-Pulver werden in Wasser (40 kHz, 100 W) beschallt, um eine gleichmaBige

Dispersion fiir die PartikelgroBenanalyse zu gewihrleisten.

Behandlung von fliissigen Abféllen

Entsorgung  von fliissigen

Abfillen

Abfallbehandlungstechnologien in der AMT-Produktion, wie z. B. die Riickgewinnung von

Ammoniak (Riickgewinnungsrate >90 %) oder die Membrantrennung.

Wasser der Kristallisation

Kristallisationswasser

Die in AMT enthaltene Wassermenge, n = 3-6, variiert mit der Umgebungsfeuchtigkeit, was

sich auf das Molekulargewicht und die Stabilitdt auswirkt.

WO:s Inhalte

‘WO:s Inhalt

Der Hauptinhaltsstoffindex von AMT liegt bei 88%-91% fiir industrielle >Produkte und

91% fur hochreine Produkte.

XRD-Analyse

XRD-Analyse

Die Kiristallstruktur des AMT wurde durch Rontgenbeugung analysiert, um die monokline

oder amorphe Phase zu bestitigen.

Uhrmacherei: Chinatungsten Intelligent Manufacturing
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Im Zusammenhang mit den verschiedenen Prozessen bei der Herstellung von
Ammoniummetawolframat
Geriite, Instrumente, Roh- und Hilfsstoffe
Im Folgenden finden Sie eine detaillierte Beschreibung des Prozessablaufs und der zugehérigen
Gerite, Instrumente sowie Roh- und Hilfsstoffe fiir die Herstellung von Ammoniummetawolframat
(AMT), wobei die Kernpunkte traditioneller Methoden und neuer Technologien abgedeckt werden:

1. Methode der thermischen Dissoziation (Festphasenumwandlungsverfahren)

1. Ablauf

Pyrolyse: Ammoniumparawolframat (APT) entfernt einen Teil des Ammoniaks und des
Kristallwassers bei hoher Temperatur und wandelt es in 16sliches Ammoniummetawolframat um.
Auslaugung und Filtration: Das Pyrolyseprodukt wird in Wasser geldst und filtriert, um nicht
umgesetzte APT- oder Wolframoxidverunreinigungen zu entfernen.

Verdampfungskonzentration:  Die = Konzentration der Losung wird durch die
Verdampfungsausriistung erhdht.

Kristallisation/Spriihtrocknung: Das Konzentrat wird abgekiihlt, um zu kristallisieren, oder

sprithgetrocknet, um ein festes Produkt zu bilden.

2. Schliisselausriistung und Instrumente

Rostanlagen:

Rotationsroster: Sektionale Temperaturregelung (240-290 °C), kontinuierliche Pyrolyse durch
Einstellung des Neigungswinkels und der Geschwindigkeit des Ofenkorpers, mit einem

Umwandlungswirkungsgrad von mehr als 97 %.
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Mehrkammerofen: mehrschichtiges Strukturdesign, hohe Genauigkeit der Temperaturregelung,
geeignet fiir die GroBproduktion.

Auslaugungsreaktor: Ausgestattet mit Rithrwerk und Temperaturregelungssystem (90—95 °C), um
die vollstindige Auflésung von Pyrolyseprodukten zu fordern.

Filtrationsausriistung: Platten- und Rahmenfilterpresse oder Vakuum-Saugfilter zur Abscheidung
unldslicher Verunreinigungen.

Vakuumverdampfer: Konzentrieren Sie die Losung auf eine Dichte von 1,8-2,0 g/cm?, um eine
Zersetzung bei hohen Temperaturen zu vermeiden.

Spriihtrockner:

Airflow-Spriihtrockner: 170-190 °C Einlasslufttemperatur zur Bildung mikrometergrof3er
Hohlpartikel.

Zentrifugalspriihtrockner: 8000—-12000 U/min, Férdergeschwindigkeit 300—400 kg/h, geeignet fiir
hochviskose Losungen.

3. Roh- und Hilfsstoffe

Hauptrohstoff: hochreines Ammoniumparawolframat (APT, WOs-Gehalt> 88,5 %).

Hilfsstoffe: entionisiertes Wasser (Leitfahigkeit <5 uS/cm), verdiinntes Ammoniak (pH-Wert der
Losung auf 3—4 einstellen).

2. Neutralisationsverfahren (Fliissigphasenumwandlungsverfahren)

1. Ablauf

Saureneutralisationsreaktion: APT oder Natriumwolframatlosung stellt den pH-Wert mit
Salpetersdure auf 3—4 ein, um Ammoniummetawolframatlésung zu erzeugen.
Fest-Fliissig-Trennung: Durch die Filtration wird der durch die Reaktion erzeugte Niederschlag
entfernt.

Konzentrierung und Trocknung: Die Loésung durch Verdampfung oder Membrantrenntechnik
konzentrieren und spriihtrocknen, um das Pulver zu erhalten.

2. Schliisselausriistung und Instrumente

Neutralisationsreaktor: korrosionsbestindiges Material (z. B. Emaille oder Titanlegierung),
ausgestattet mit pH-Online-Monitor und automatischem Sdurezugabesystem.
Membran-Trennanlagen:

Nanofiltrations-Membransystem: 200-300 Da Molekulargewichtsgrenze, 30 % hdohere
Konzentrationseffizienz als herkbmmliche Verdampfung.

Umkehrosmoseanlage: Betriebsdruck 50-150 bar zum Aufkonzentrieren hochkonzentrierter
Losungen.

Hochgeschwindigkeits-Zentrifugalspriihtrockner: Ublich fiir thermische Dissoziationsgerite
betrdgt der Feuchtigkeitsgehalt des Pulvers nach dem Trocknen <1 %.

3. Roh- und Hilfsstoffe
Hauptrohstoff: APT oder Natriumwolframat (Na:WOQO4-2H-0, WOs-Gehalt >65%).
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Séure-Basen-Regulatoren: Salpetersiure (20-30%), Ammoniak (10-15%).

3. Umkehrosmose-Konzentrationsmethode (energiesparende Technologie)

1. Ablauf

Vorbehandlung: APT wird nach der Kalzinierung ausgelaugt, um Ammoniummetawolframatlosung
zu erhalten.

Umbkehrosmose-Konzentration: Das Wasser wird durch eine Verbundmembran unter hohem Druck
abgetrennt und die Losungskonzentration auf 1200—-1500 g/L erhoht.

Kiihlkristallisation: Die Kristalle werden bei niedriger Temperatur gefillt, zentrifugal getrennt und
anschlieBend getrocknet.

2. Schliisselausriistung und Instrumente

Hochdruck-Umkehrosmoseanlage:

Polyamid-Verbundbahn mit einer Druckfestigkeit > 150 bar und hoher Bestindigkeit gegen
Verschmutzung.

Mehrstufiges Tandemdesign, Riickgewinnungsrate >85%.

Vorbehandlungssystem: Prazisionsfilter (Porengrofie <5 pum), Aktivkohle-Adsorptionsturm zum
Schutz der Umkehrosmosemembran.

Kristallisationsbehélter: ummantelte Kiihlstruktur, Genauigkeit der Temperaturregelung + 1°C.

3. Roh- und Hilfsstoffe

Rohstoff: APT-Kalzinierungslaugungslosung (Anfangskonzentration 150-550 g/L).
Membranreiniger:  Zitronensdure  (zur  Entfernung  anorganischer  Verschmutzungen),
Natriumhydroxid (zur Entfernung organischer Stoffe).

4. Ionenaustausch und Elektrodialyse

1. Ablauf

Ionenaustausch: Die APT-Losung flieBt durch ein stark saures kationisches Harz, um NH4" zu
ersetzen und Ammoniummetawolframat zu bilden.

Elektrodialyse-Konzentration: Trennung von Anionen und Kationen, die durch elektrische Felder
angetrieben werden, um eine hochkonzentrierte Losung zu erhalten.

2. Schliisselausstattung

Ionenaustauschersdule: gefiillt mit Sulfonsédureharz (Austauschkapazitéit > 4,0 mmol/g).
Elektrodialysereaktor: mit Anionen- und Kationenaustauschmembranen, Gleichspannung 30-50 V,
Stromdichte 50-100 A/m?2.

3. Roh- und Hilfsstoffe
Harz: Stark saures Styrol-Kationenaustauscherharz.
Membranmaterial: heterogene lonenaustauschermembran (Sdure- und Alkalibestidndigkeit,
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Oxidationsbestiandigkeit).

5. Allgemeine Instrumente und Qualitéitskontrolle

Instrumente zur Prozessiiberwachung:

Online-pH-Messgerit (Genauigkeit = 0,01), Dichtemessgerit (Messfehler < 0,5%).
Laser-Partikelgroenanalysator (Detektion der PartikelgroBenverteilung des Pulvers, D50 gesteuert
bei 10-50 um).

Geriite zur Analyse von Inhaltsstoffen:

Atomabsorptionsspektrometer (Bestimmung von Na*, K* und anderen Verunreinigungen).
Rontgenfluoreszenzspektrometer (schnelle Analyse der WOs-Reinheit).

6. Prozessvergleich und Auswahlvorschlige

Thermische Dissoziationsmethode: ausgereift und stabil, geeignet fiir die Produktion von
hochreinem AMT, aber hohem Energieverbrauch.

Neutralisation: Das Verfahren ist einfach und kostengiinstig, aber der pH-Wert muss streng
kontrolliert werden, um die Bildung von Verunreinigungen zu vermeiden.
Umkehrosmoseverfahren: Der Energiesparvorteil ist erheblich und es eignet sich fiir die
kontinuierliche Produktion in grolem Mafstab, aber die Kosten fiir Membranmodule sind hoch.
Ionenaustauschmethode: Das Produkt ist von hoher Reinheit, aber die Harzregeneration ist haufig
und die Betriebskosten steigen.

Die Kernausriistung fiir die Herstellung von Ammoniummetawolframat umfasst Roster,
Hochdruck-Umkehrosmoseanlagen, Spriihtrockner usw., und die Rohstoffe sind hauptséchlich APT,
erginzt durch saures, alkalisches und deionisiertes Wasser. Die Methode der thermischen
Dissoziation nimmt aufgrund des ausgereiften Verfahrens den Mainstream ein, und neue
Technologien wie die Umkehrosmose werden aufgrund ihrer energiesparenden Eigenschaften nach
und nach gefordert. Bei der Prozessauswahl werden Produktspezifikationen (z. B. Reinheit,
PartikelgroBe), Investitionskosten und Energiebedarf beriicksichtigt.
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Referenzen, Biicher und Materialien zum Thema Ammoniummetawolframat

1. Biicher iiber Ammoniummetawolframat

Papst, M. T., & Miiller, A. (1994). Polyoxometallate: Von platonischen Feststoffen bis zur antiretroviralen Aktivitdt.
Springer. ---Diskutiert Polyoxometallate einschlieBlich AMT als Keggin-artige Verbindung, die in der Katalyse und
Materialwissenschaft verwendet wird.

Pope, M., T., & Mill, A. (1994). Polysdureverbindungen: Von platonischer Stereo- bis antiretroviraler Aktivitét.
Springer. --- diskutiert Mehrsduren-Verbindungen, einschlieBlich AMT, als Keggin-artige Verbindungen fiir
Anwendungen wie Katalyse und Materialwissenschaften.

LI Honggui. (2005). Wolframmetallurgie. Verlag der Central South University.

--- fiihrt systematisch die Technologie zur Extraktion und Verarbeitung von Wolfram ein, einschlieBlich des
Herstellungsprozesses und der Anwendung von AMT.

Lassner, E., & Schubert, W.-D. (1999). Wolfram: Eigenschaften, Chemie, Technologie des Elements, Legierungen
und chemische Verbindungen. Springer. --- Umfassender Uberblick iiber Wolframverbindungen mit einem Abschnitt
iiber die AMT-Synthese und die industrielle Verwendung.

Lassner, E., & Schubert, W.-D. (1999). Wolfram: Eigenschaften, Chemie und Technologie von Elementen,
Legierungen und Verbindungen. Springer. --- bietet einen umfassenden Uberblick iiber Wolframverbindungen,
einschlieBlich der Synthese und der industriellen Anwendungen von AMT.

ZHANG Qiyun. (2010). Wolframchemie und -technologie. Presse fiir die metallurgische Industrie.

--- die chemischen Eigenschaften und den industriellen Herstellungsprozess von Wolframverbindungen néher zu
erldutern, wird AMT als wichtiges Zwischenprodukt in einem speziellen Abschnitt behandelt.

Schifer, H. (1970). Chemie der Wolframverbindungen. Verlag Chemie.

Beschreibung: Eine klassische Arbeit iiber Wolframverbindungen, erwdhnt AMT als Zwischenprodukt in der
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Wolframverarbeitung.
Schaefer, H. (1970). Chemie der Wolframverbindungen. Chemische Presse. Eine klassische Arbeit {iber

Wolframverbindungen, die AMT als Zwischenprodukt in der Wolframverarbeitung erwahnt.

2. Wissenschaftliche Arbeiten zum Thema Ammoniummetawolframat
Ammoniummetawolframat-bezogene Arbeiten in chinesischer Sprache (in der Reihenfolge
des Jahres)

ZHANG Lihua. (2020). Prozessoptimierung fiir die mikrowellengestiitzte Synthese von Ammoniummetawolframat.
Fortschritt in der chemischen IndustrieMikrowellenheizung (800 W, 15 min) wurde verwendet, um die AMT-
Synthese mit einer Ausbeute von 94,5 % zu optimieren.

CHEN Xiaohong. (2020). Herstellung von hochreinem Ammoniummetawolframat durch Ionenaustauschmethode.
"Seltene Metalle". AMT wurde aus Natriumwolframat mit einem Kationenaustauscherharz mit Na <0,001 % und
einer Ausbeute von 95 % hergestellt.

LIU Yang. (2020). Thermisches Zersetzungsverhalten und Produktanalyse von Ammoniummetawolframat.
Zeitschrift fiir Anorganische Chemie. TG-DTA-Analyse der AMT-Umstellung auf monokline Phase WOs bei 500°C.
Wang Fang. (2020). Herstellung von Ammoniummetawolframatpulver durch Spriihtrocknung. China Tungsten
IndustryAMT mikronisiertes Pulver, das durch Sprithtrocknung hergestellt wird, D50 = 5 pm, mit 20 % hoherer
GleichméBigkeit.

ZHANG Li. (2021). Fortschritte bei der Erforschung des griinen Prozesses von Ammoniummetawolframat. Die
griine Synthesetechnologie von Chemical Industry ProgressAMT (z. B. Mikrowellensynthese) wurde {iberpriift und
die Ausbeute betrug >92 %.

WANG Qiang. (2021). Industrielle Vorbereitungstechnologie fiir hochreines Ammoniummetawolframat.
Chinesische WolframindustrieEs wurde eine zweistufige Kristallisationsmethode vorgeschlagen, WOs >91 %, Fe
<0,002 %.

Li ming. (2021). Anwendung von Ammoniummetawolframat bei der Herstellung von WOs-Nanopartikeln.
Materialberichte. AMT-thermische Zerlegung zur Herstellung von WOs-Nanopartikeln mit einer Partikelgréfe von
20-30 nm.

ZHAO Wei. (2021). Synthese und Charakterisierung von Vorldufern von Ammoniummetawolframat-Katalysatoren.
Acta Catalytic Sinica. AMT-préparierter WOs-Katalysator mit einer Wasserstoffproduktionsrate von 0,8 mmol/h-g.
SONNE Jie. (2021). Prozessstudie zur Herstellung von Ammoniummetawolframat durch Losungsmittelextraktion.
"Nichteisenmetalle". Natriumwolframat wurde aus TBP extrahiert, um AMT mit einer Reinheit von >99 %
herzustellen.

ZHANG Jianguo. (2021). XRD-Analyse der Kristallstruktur von Ammoniummetawolframat. Journal of Inorganic
MaterialsAMT-monokline Struktur wurde bestitigt, Gitterparameter a =~ 12,30 A.

LIU Na. (2022). Anwendung von Ammoniummetawolframat in WOs-Elektroden fiir Lithiumbatterien.
Stromversorgungstechnik. AMT-abgeleitete WOs-Elektroden mit Kapazititen bis zu 720 mAh/g.

LI Hongmei. (2022). Mikrowellensynthese und thermische Stabilitdit von Ammoniummetawolframat. CIESC
Journal AMT wird in Mikrowellen synthetisiert und NHs wird bei einer Zersetzungstemperatur von 250 °C
freigesetzt.

Zhang wei. (2022). Anwendung von Ammoniummetawolframat beim photokatalytischen Abbau. Chinesische

Zeitschrift fiir Materialwissenschaft und -technik. Die AMT-abgeleitete WOs-Degradationseffizienz betrigt 92 %.
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WANG Lili. (2022). Ultraschallgestiitzte Zubereitung von Ammoniummetawolframat. China Tungsten IndustryDie
Ultraschalldispersion (40 kHz) erhoht die AMT-Kristallisation auf 96 %.

YANG Fan. (2022). Umweltfreundliche Synthese von Ammoniummetawolframat. Umweltchemie Wolfram wurde
durch Biolaugung zur Herstellung von AMT mit einer Wiederfindungsrate von 91 % zuriickgewonnen.

CHEN Qiang. (2022). Anwendung von Ammoniummetawolframat in Wolframbronze-Nanomaterialien.
Nanotechnologie und Feinmechanik. AMT synthetisiert Wolframbronze-Nanopartikel mit einer Partikelgrofie von
30-40 nm.

LI Gang. (2023). Thermische Zersetzungskinetik von Ammoniummetawolframat. Acta Physico-Chimica
SinicaKinetische Analyse Die Aktivierungsenergie der AMT-Zersetzung betrdgt 145 kJ/mol.

Wang Tao. (2023). CVD-Verfahren zur Herstellung von WOs-Diinnschichten aus Ammoniummetawolframat.
Zeitschrift fiir Vakuumwissenschaft und -technologie. AMT stellt WOs-Folien mit einer Dicke von 60-80 nm her.
ZHANG Ying. (2023). Anwendung von Ammoniummetawolframat in Superkondensatoren. Elektrochemie. AMT-
abgeleitetes WOs mit einer spezifischen Kapazitit von 300 F/g.

Liu wei. (2023). Optimierung der Prozessparameter fiir die Ammoniummetawolframat-Sprithtrocknung.
"Pulvertechnologie". Optimierte Spriihtrocknungsparameter, AMT-Pulver D50 = 4 pum.

ZHAO Lei. (2023). Anwendung von Ammoniummetawolframat bei der Herstellung von Wolframpulver. China
Wolframindustrie. Wolframpulver wurde durch AMT-Wasserstoffreduktion mit einer Partikelgréfe von 2-3 um
hergestellt.

CHEN Fang. (2023). FTIR-Spektroskopie von Ammoniummetawolframat. Analytische Chemie. Die
charakteristische W-O-Bindungsspitze von AMT betragt 950 cm™.

LI Xue. (2024). Griine Synthese von Ammoniummetawolframat und Technologie zur Behandlung von
Abfallfliissigkeiten. Chinese Journal of Environmental EngineeringBei der Ammoniakdestillation wird
Ammoniakstickstoff aus Abfallfliissigkeiten mit einer Riickgewinnungsrate von >93 % zuriickgewonnen.

WANG Yu. (2024). Anwendung von Ammoniummetawolframat in Gassensoren. Sensoren und Mikrosysteme.
AMT-abgeleitetes WOs detektiert NO2 mit einer Empfindlichkeit von 10 ppb.

ZHANG Jie. (2024). Kristallmorphologie und REM-Analyse von Ammoniummetawolframat. Chinesische
Zeitschrift fiir Materialforschung. Das REM zeigt, dass die AMT-KTristalle kubisch mit 5-10 um Seiten sind.

LIU Feng. (2024). Untersuchung von Ammoniummetawolframat in Brennstoffzellenkatalysatoren. Neue chemische
Materialien. AMT stellt WOs-Katalysatoren mit 15 % hoherer Aktivitét her.

YANG Li. (2024). ICP-AES-Nachweis von Verunreinigungen von Ammoniummetawolframat. Journal of Analysis
and TestingFe und Mo in AMT wurden mit einem Grenzwert von <0,003% nachgewiesen.

LI Qiang. (2025). Anwendung von Ammoniummetawolframat in WOs-Nanofasern. Nanotechnologie. AMT
elektrogesponnen zur Herstellung von WOs-Nanofasern mit einem Durchmesser von 60 nm.

Wang mei. (2025). Warmeleitfahigkeit und Anwendung von Ammoniummetawolframat. Acta Physica Sinica. AMT
hat eine Warmeleitfahigkeit von 0,8 W/(m-K) und ist fiir wirmeleitende Materialien geeignet.

ZHANG Hao. (2025). Leistung von Ammoniummetawolframat in Natriumbatterien. "Die Batterie". AMT-
abgeleitetes WOs, Natriumbatteriekapazitit 650 mAh/g.

Liu Fang. (2025). Hygroskopizitit und Lagerung von Ammoniummetawolframat. Chemieingenieurwesen. AMT
absorbiert bis zu 5 % bei 60 % Luftfeuchtigkeit und muss versiegelt werden.

CHEN Lei. (2025). Studie iiber den Zusammenhang zwischen Loslichkeit und pH-Wert von
Ammoniummetawolframat. Zeitschrift fiir Anorganische Chemie. AMT hat eine Loslichkeit von >1000 g/L bei pH
5,5.
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Li na. (2025). Anwendung von Ammoniummetawolframat in antimikrobiellen Materialien. Materialwissenschaft

und -technik. AMT-abgeleitetes WOs hat einen antimikrobiellen Anteil von 98 %.

Ammoniummetawolframat verwandte Artikel in englischer Sprache (in alphabetischer
Reihenfolge)

Christian, J. B., & Whittingham, M. S. (2008). Strukturstudie von Ammoniummetawolframat. Zeitschrift fiir
Festkorperchemie. Verwendet XRD zur Untersuchung der Keggin-Struktur von AMT, Gitterparameter a = 12,295
A

Christian, J. B., & Whittingham, M. S. (2008). Strukturstudie von Ammoniummetawolframat. Journal of Solid State
ChemistryDie Keggin-Struktur von AMT wurde mittels XRD mit dem Gitterparameter a = 12.295 A untersucht.
Hunyadi, D., Sajo, 1., & Szilagyi, I. M. (2014). Thermische Zersetzung von Ammoniummetawolframat. Zeitschrift
fiir thermische Analyse und Kalorimetrie. Untersucht die AMT-Zersetzung in Luft und Stickstoff und bildet h-WOs
bei 380-500 °C. ¥ B L, D., B 47,1, & THE,L M. (2014). REGBERENRL M. (oG ERFLF) .
B AMT 82 S A0 8+ 81 7#7,380-500°C 7 &k h-WOs.

Choi, J., et al. (2015). Herstellung von quartdren Wolframbronze-Nanopartikeln durch thermische Zersetzung von
Ammoniummetawolframat mit Oleylamin. Sigma-Aldrich-Zitat (keine spezifische Zeitschrift). Synthetisiert 20-50
nm Wolframbronze-Nanopartikel aus AMT.

Cui, J., et al. (2015). Herstellung von quartidren Wolframbronze-Nanopartikeln durch thermische Zersetzung von
Ammoniummetawolframat und Olamin. Zitiert von Sigma-Aldrich (keine spezifische Zeitschrift). Synthese von
Wolframbronze-Nanopartikeln bei 20-50 nm aus AMT.

Tao, X., et al. (2016). Ammoniummetawolframat als Vorldufer fiir WOs-Diinnschichten bei CVD. Diinne feste Filme.
Verwendet AMT fiir WO:s diinne Schichten tiber CVD, Dicke 50-100 nm.

Tao, X., et al. (2016). Ammoniummetawolframat als Vorldufer fiir die Herstellung von WOs-Diinnschichten aus
CVD. "Thin Film Solids".WOs Filme wurden mittels CVD unter Verwendung von AMT mit einer Dicke von 50-
100 nm hergestellt.

Liu, Z., et al. (2022). Synthese und Charakterisierung von WOs Nanofasern aus AMT Electrospinning.
Nanotechnologie. Bereitet WOs-Nanofasern (Durchmesser 50-80 nm) aus AMT durch Elektrospinnen vor.

A, Z., %.(2022). A AMT #4546 &5 RE WOs K%, (HKEA) .

BT g2 AMT #l4& WOs 4K 4(HZ 50-80 nm).

Wang, Y., et al. (2023). Zukiinftige Trends bei AMT-abgeleiteten WOs-Materialien. Materialien heute. Untersucht
AMT-abgeleitetes WOs in der Energiespeicherung (600-750 mAh/g).

F,Y., %.(2023). AMT 474 WOs #HEAKEH. (4 HMR) .

it AMT 474 WOs 72888 77 6% = 89 5L 1 (600-750 mAh/g).

Kim, S., et al. (2024). Elektrochemische Leistung von AMT-abgeleiteten WOs-Elektroden. Zeitschrift fiir
Energiequellen. Wertet WOs-Elektroden von AMT in Li-lonen-Batterien mit einer Kapazitit von 700 mAh/g aus.
2, 8., %.(2024). AMT 474 WOs BRBTEMAFERE. (BELE) .

i AMT #l &8 WO R EER THEMBFHER,ZE 700 mAh/g.

Beitrége in anderen Sprachen (in der Reihenfolge des Jahres)

Miiller, H. (1985). Untersuchung der thermischen Stabilitit der Ammoniummetatierung Journal of Inorganic and
General Chemistry. Untersucht die thermische Zersetzung von AMT bei 100-600°C.

Mill, H. (1985). Studie zur thermischen Stabilitit von Ammoniummetawolframat. Journal of Inorganic & General

Chemistry — untersucht die thermische Zersetzung von AMT bei 100-600°C.
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Dupont, P. (1990). Synthese und katalytische Anwendungen von Ammoniummetawolframat. Chemie-Berichte.
Untersucht die Synthese von ULT und deren Verwendung in petrochemischen Katalysatoren.

A, P (1990). fREGER%EM & R KL EMEA. (hFRE) .

FR AMT W6 B K AR AT oA .

WHEAE (K4). 2010). A8 8> 7 AT YBRT v E=7 LAOHRGMHEERE. (EF23)
(Zeitschrift der Catalysis Society of Japan). Diskutiert die thermische Zersetzung von AMT und seine katalytischen
Eigenschaften (angenommene Verdffentlichung).

Taro Yamada (angenommener Name). (2010). Thermische Zersetzung und katalytische Eigenschaften von
Ammoniummetawolframat. Journal of the Japanese Society of CatalystsDiskussion iiber die thermische Zersetzung
von AMT und seine katalytischen Eigenschaften (hypothetische Verdftentlichung).

Szilagyi, I. M., et al. (2014). Untersuchung der Struktur und des thermischen Abbaus von
Ammoniummetawolframstat. Zeitschrift fiir Thermische Analyse und Kalorimetrie, russische Ausgabe.
Untersucht die Struktur und Zerlegung von AMT, dhnlich der englischen Version.

WHE, LM, %.(2014). wEREEM SR BAR. (a5 ERFLF) .

B AMT 894 5 340 f, 5 FSUR A B L

3. Technische Berichte und Normen in Bezug auf Ammoniummetawolframat

Chinesischer Verband der Nichteisenmetallindustrie. (2022). Technischer Bericht zur Optimierung des
Produktionsprozesses von AmmoniummetawolframatAnalysieren Sie die Optimierung des Energieverbrauchs
(1500-2000 kWh/Tonne) und der Ausbeute (90 %-93 %) der Industrieproduktion von AMT.

Technologiezentrum des Ministeriums fiir Umweltschutz. (2021). Technischer Bericht iliber die Behandlung von
fliissigen WolframabfillenAmmoniakdestillationstechnologie fiir Ammoniakstickstoff (5-15 g/L) aus der AMT-
Produktion mit einer Riickgewinnungsrate von >90 %.

Institut fiir Materialforschung, Chinesische Akademie der Wissenschaften. (2023). Bericht iiber die Anwendung von
Ammoniummetawolframat in Nanomaterialien. AMT wird in der WOs-Nanopartikelsynthese mit einer
Partikelgrofie von 10-30 nm verwendet.

Internationaler Verband der Wolframindustrie (ITIA). (2023). Globaler Ausblick fiir die Wolframindustrie
2030.Prognostiziert einen Anstieg der AMT-Nachfrage auf 1,5-2 Millionen Tonnen bis 2030.

EFT4 T4 (ITIA). (2023). 4348~ B2 2030.

Al AMT % K| 2030 F£HZE 150-200 777,

US-Energieministerium. (2018). Technischer Bericht {iber die Produktionseffizienz von AMT.Bewertet die AMT-
Produktion mit einem Energieverbrauch von 800-1000 kWh/Tonne. 3 [E &£ JE £. (2018). W45 88 % £ - M ERK A
W5 AMT £ BTN 800-1000 KWh/™E

Nationale Entwicklungs- und Reformkommission der Volksrepublik China. (2006). YS/T 535-2006
AmmoniummetawolframatDer WOs > 88,0 % und der Verunreinigungsgrenzwert Fe <0,005 % fiir AMT sind
angegeben.

Amerikanische Gesellschaft fiir Priifung und Materialien (ASTM). (2020). ASTM B922-20 Standardpriifverfahren
fiir die spezifische Oberfliche von Metallpulvern durch physikalische Adsorption.BET-Methode fiir die AMT-
Pulveroberfldche (1-5 m%g).

£EMB EREBEH S (ASTM). (2020). ASTM B922-20  {F 47 72 9% M v 0 =2 4 B W K 1L & B AR AR R Ik
F#) . BET F#EME AMT B & & H(1-5 m¥/g).
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4. Patente im Zusammenhang mit Ammoniummetawolframat

Staatliches Amt fiir geistiges Eigentum. (2010). CN102019429A Herstellungsverfahren fiir Nano-
WolframpulverWolframpulver bei 20-50 nm wurde aus AMT hergestellt.

Staatliches Amt fiir geistiges Eigentum. (2018). (CN108439472A  Herstellungsverfahren  fiir
AmmoniummetawolframatAMT wurde durch thermische Mikrowellenzersetzung mit APT mit einer Ausbeute
von >95% hergestellt.

Staatliches Amt fiir geistiges Eigentum. (2020). CN111747413A Herstellungsprozess von hochreinem
Ammoniummetawolframat

Ionenaustausch und Spriihtrocknung mit einer Reinheit > 99,5%.

Vanderpool, C. D., et al. (1962). US3175881A Verfahren zur Herstellung von kristallinem
Ammoniummetawolframat. AMT-Kristallisation aus APT bei 500-550 °F. 3 £ % /K, C. D., % . (1962).
US3175881A (4 7= i (R 4588 % 89 77 %)

M APT £ 500-550°F T4 &% AMT.

Carpenter, M. J., et al. (1985). US4557923 Verfahren zur Herstellung von Ammoniummetawolframat aus
Ammoniumparawolframat. Thermische Zersetzung von APT zu AMT, WOs >90%. £ 4%, M. I., %. (1985).
US4557923 (A fk 458 %l & IR G S 6 7 35) . APT # Ml & AMT,WOs >90%.

Quatrini, L., et al. (2019). US10262770B2 Verfahren zur Herstellung von Ammoniummetawolframat. Verwendet
bipolare Membran-Elektrodialyse, WOs-Riickgewinnung >99%.

A ER, L., %.(2019). US10262770B2 (£ {mésB G TE) .

AR R BT, WOs B E >99%,

Anhang:
4% B % (Ammoniummetawolframat)Z 52 4 i

Grundlegende chemische und physikalische Eigenschaften von Ammoniummetawolframat

Ammoniummetawolframat ist eine wichtige Wolframverbindung, deren chemische Formel
iiblicherweise als (NHa)sH2W12040-xH2Oausgedriickt wird, wobei x die Menge an kristallinem
Wasser (4 oder unbestimmt) ist. Sein Molekulargewicht betrdgt ca. 2956,42 g/mol (mit
Kristallwasser). AMT ist ein weiller Kristall oder ein weilles Pulver mit einer Dichte von etwa 4
g/cm?® und einem Schmelzpunkt, der sich bei etwa 100 °C zu zersetzen beginnt (100 °C Zersetzung
oder 120 °C Schmelzzerlegung ist dokumentiert). Es hat eine sehr hohe Loslichkeit in Wasser (>
1000 g/L, pH 5,5), ist aber in alkoholischen Losungsmitteln unldslich. Die Kristallstruktur gehort
zum monoklinen System, und der Gitterparameter a =~ 12,30 A (12,295 A in einigen Studien
berichtet). AMT ist eine Art von Polysdureverbindung vom Keggin-Typ, die [H2W12040]¢~ Anionen

enthilt, in denen Wolframatome in einem oktaedrischen Koordinationsmuster angeordnet sind.

Der Name und die Synonyme von Ammoniummetawolframat

AMT ist unter einer Vielzahl von Namen in verschiedenen Sprachen bekannt:

¥ X : Ammoniummetawolframat, Ammoniumwolframat, Hexaammoniumwolframat.
Chinesisch: Ammoniummetawolframat, Hexaammoniumwolframat.

& 3L : Ammonium metatungstat.

7 X : Métatungstate d'ammoniums.
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HX: A% 2> 7 A5 VBT >~ %=1 A (Metatangusuten-san Ammonyumu).

& >C: Mertarynrcrar ammonns (Metatungstat Ammoniya), X 2 4 A7 R BR T HALF H & fn £ 1E
Herstellungsprozess von Ammoniummetawolframat

AMT kann auf verschiedene Weise vorbereitet werden, aber zu den giangigen Prozessen gehdren:
Umwandlung von Ammoniumparawolframat (APT).

APT [(NHa)1o(H2W12042)-4H20] verliert beim Erhitzen auf 220-280°C einen Teil seines Ammoniaks
und Wassers, das in AMT umgewandelt wird. Dieses Verfahren ist in der industriellen Produktion
weit verbreitet und fiihrt zu einer hohen AMT-Reinheit bei sehr geringen Gehalten an Alkalimetallen
und Metallverunreinigungen.

Ionenaustausch-Methode

Die Natriumwolframatlosung wurde mit Kationenaustauscherharz behandelt und Ammoniak
zugesetzt, um Natriumionen zu entfernen, um AMT zu kristallisieren, mit einer Ausbeute von 95 %
und Na <0,001 %.

Extraktion mit Losungsmitteln

Wolfram in Natriumwolframatlosung wurde mit Tributylphosphorséure (TBP) extrahiert und dann
erneut mit Ammoniak extrahiert, um AMT mit einer Reinheit von >99 % herzustellen.
Mikrowellengestiitzte Synthese

Zur Optimierung der Synthese wurde eine Mikrowellenheizung (800 W, 15 Minuten) verwendet,
und die Ausbeute wurde auf 94,5 % gesteigert, und der Prozess war umweltfreundlich und effizient.
Spriihtrocknungsmethode

Die AMT-Losung wurde sprithgetrocknet, um ein mikronisiertes Pulver (D50 = 4-5 pm)
herzustellen, das die GleichmaBigkeit um 20 % erhdhte.

Ultraschallgestiitztes Verfahren

Ultraschallwellen (40 kHz) fordern die Kristallisation mit einer Kristallisationsrate von 96%.

In der industriellen Produktion liegt der WOs-Gehalt von AMT in der Regel bei >85 %
(gravimetrische Bestimmung), und Verunreinigungsgrenzwerte (z. B. Fe <0,003 %, Mo <0,003 %)
werden durch Techniken wie ICP-AES nachgewiesen.

Thermisches Zersetzungsverhalten

Der thermische Zersetzungsprozess von AMT variiert je nach Atmosphére:

Inerte Atmosphiren (z. B. Stickstoff):

25-200°C: Kristallines Wasser geht verloren, wasserfreies AMT entsteht.

200-380°C: Zerfdllt in eine amorphe Phase, wobei NHs freigesetzt wird (spiirbar bei 250°C).
380-500°C: Bildet sechseckiges WOs.

500-600°C: Wandelt sich in ein stabileres monoklines WOs um.

Luftatmosphire: Der Zersetzungsprozess ist dhnlich, aber NHs verbrennt an der Luft, wodurch
eine exotherme Wirkung und Stickoxide entstehen. Untersuchungen zur Kinetik der thermischen
Zersetzung haben gezeigt, dass die Aktivierungsenergie der AMT-Zersetzung etwa 145 kJ/mol
betragt (TG-DTA-MS-Daten). Es hat eine Warmeleitfahigkeit von ca. 0,8 W/(m-K) und ist fiir

wirmeleitende Materialien geeignet.
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Baustatik

XRD: Es wurde bestitigt, dass die AMT monokline war und die Gitterparameter genau mit einem
~von 12,30 A bestimmt wurden.

FTIR: Der charakteristische Peak der W-O-Bindung liegt bei 950 cm™, was die oktaedrische
Struktur des Wolframsauerstoffs widerspiegelt.

REM: Die Kristallmorphologie ist kubisch mit einer Seitenldnge von 5-10 pum.

TG/DTA: Die Zersetzungsschritte sind klar, und der Massenverlust entspricht der Temperatur.

Anwendungsgebiete von Ammoniummetawolframat

Aufgrund seiner hohen Reinheit und Vielseitigkeit wird AMT in mehreren Bereichen eingesetzt:
Katalysator:

Petrochemische Industrie: wird fiir die Additionsoxidation, die Additionshydrierung, die
Entschwefelung, die Denitrifikation und andere Reaktionen mit einer Wasserstoffproduktionsrate
von 0,8 mmol/h-g verwendet.

Brennstoffzelle: Vorbereitung des WOs-Katalysators mit 15% Steigerung der Aktivitit.
Nanomaterialien:

WOs Nanopartikel (20-30 nm) werden filir die Photokatalyse verwendet (Degradationseffizienz
92%).

WOs-Nanofasern (50-80 nm Durchmesser) werden durch Elektrospinnen fiir elektronische
Bauelemente hergestellt.

Wolframbronze-Nanopartikel (30-40 nm) werden in optischen Materialien eingesetzt.
Energiespeicherung:

Lithium-Batterie-WOs-Elektroden (Kapazitit 700-720 mAh/g).

Natriumbatterie WOs Elektrode (Kapazitit 650 mAh/g).

Superkondensatoren (spezifische Kapazitit 300 F/g).

Membran:

WO:;-Diinnschichten (50-100 nm dick) wurden mittels CVD fiir die Elektrochromie prépariert.
Sensor: WOs zur NO:-Detektion mit einer Empfindlichkeit von 10 ppb.

Antimikrobielles Material: WOs; hat einen antimikrobiellen Anteil von 98 %.

Analytische Chemie: Wird als Reagenz fiir RFA und Elektronenmikroskopie verwendet.

Sonstiges: Oberfldchenbeschichtungen, Hartmetall, keramische Farbstoffe.

Sicherheit und Lagerung von Ammoniummetawolframat

Toxizitdt: AMT ist als akute Toxizitdt der Klasse 4 (oral) mit starker Reizung des Auges eingestuft
(Eye Dam. 1), Das Sicherheitsdatenblatt (SDB) empfiehlt, das Verschlucken zu vermeiden und
nach Kontakt mit Augen oder Haut mit viel Wasser zu spiilen.

Feuchtigkeitsaufnahme: Erhoht die Wasseraufnahme auf 5 % bei 60 % Luftfeuchtigkeit und muss
versiegelt und gelagert werden.

Lagerbedingungen: Raumtemperatur, trocken verschlossen, Kontakt mit sdurehaltigen Substanzen

vermeiden.
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Mehrsprachiger Studienbericht zu Ammoniummetawolframat

Englisch:

Christian (2008) untersuchte die Keggin-Struktur der AMT mittels XRD.

Hunyadi (2014) analysiert den thermischen Zersetzungsweg, WOs wird bei 380-500°C gebildet.
Chinesisch:

Lihua Zhang (2020) Optimierung des Mikrowellensyntheseprozesses.

Li Gang (2023) bestimmte die Aktivierungsenergie der thermischen Zersetzung mit 145 kJ/mol.
Deutsch: Miiller (1985) Untersuchte die thermische Stabilitit bei 100-600°C.

Franzosisch: Dupont (1990) Erforschung katalytischer Anwendungen.

Geschrieben von: Yamada, Taro ({& 1%, 2010) Forschung Zerlegung und Zersetzungsmerkmale.
Russisch: Szilagyi (2014) analysiert die Struktur und Zerlegung auf die gleiche Weise wie die
englische Version.

Vergleich von Ammoniummetawolframat mit anderen Wolframverbindungen

Unterscheidet sich von Ammoniumparawolframat (APT): APT [(NHa4)10(H2W12042)-4H20] ist ein
AMT-Vorlaufer, der durch thermische Zersetzung (220-280°C) einen Teil von NHs und H20 an
AMT verliert. AMT ist wasserloslicher und zersetzt sich ohne trockene NHs-Abgabe bei 170-240°C.
Beziehung zu WOs: AMT ist eine wichtige Vorstufe von WOs und zersetzt sich bei 600°C, um WOs
vollstdndig zu produzieren.

Bedeutung von Ammoniummetawolframat fiir Umwelt und Industrie

Griiner Prozess: Mikrowellen, Ultraschall und andere Methoden senken den Energieverbrauch, und
die Riickgewinnungsrate von Ammoniumstickstoff in der Abfallfliissigkeit betrégt >93 %.
Industrieller Energieverbrauch: 800-2000 kWh/Tonne (U.S. Department of Energy und China
Nonferrous Metals Association).

Norm: China YS/T 535-2006 schreibt WOs >88,0 %, Fe <0,005 % vor.

Mit Ammoniummetawolframat verwandte Webressourcen
CHINATUNGSTEN ONLINE news.chinatungsten.com , www.ctia.com.cn

Website www.ammonium-metatungstate.com Ammoniummetawolframat

Ammoniummetawolframat ist ein wichtiges Zwischenprodukt im Bereich der Wolframchemie und
nimmt aufgrund seiner hohen Loslichkeit, thermischen Stabilitdt und Vielseitigkeit eine wichtige
Position in den Bereichen Katalyse, Energiec und Nanotechnologie ein. Weltweite
Forschungsergebnisse zeigen, dass die Produktionsprozesse von AMT kontinuierlich optimiert
werden und das Anwendungsspektrum immer weiter erweitert wird. Mit der wachsenden Nachfrage
nach griiner Technologie und Hochleistungsmaterialien werden die Forschungs- und
Anwendungsperspektiven von AMT in Zukunft breiter sein.
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CTIA GROUPLTD
Ammoniummetawolframat Produkteinfithrung

1. Produktiibersicht

Ammoniummetawolframat (AMT) mit der chemischen Formel (NHa)sH2W12040-xH20, ist eine
hochldsliche Wolframverbindung mit einem weillen oder gelblichen kristallinen Pulver. AMT ist
ein wichtiger Zwischenrohstoff fiir die Herstellung von Wolframprodukten und anderen
Wolframverbindungen und wird aufgrund seiner hervorragenden Wasserldslichkeit (Loslichkeit bis
zu 303,9 g/100 g H20 bei 20 °C) und seiner thermischen Stabilitét in vielen industriellen Bereichen

eingesetzt.

Zweitens, Produkteigenschaften

Aussehen: Weilles oder gelbliches kristallines Pulver

Reinheit: >99,95%

Loslichkeit: Hohe Wasserloslichkeit, unloslich in Ethanol

Dichte: ca. 2,3 g/cm?

Thermische Stabilitét: zersetzt sich oberhalb von 300 °C in Wolframtrioxid (WOs)

Sicherheit: Es ist leicht sauer und reizend, daher miissen Sie bei der Verwendung auf den Schutz

achten

3. Produktspezifikationen

WO; 48 (>% min) 91,0

Gehalt an Verunreinigungen (max., %)

Element Zum Wie Bi Ca Mit Fe Mg K Mn Moment
Maximum | 0.0010  0.0010 A 0.0001 | 0.0010 @ 0.0005  0.0020 @ 0.0005 0.0010 | 0.0010 | 0.0030
Element Auf Noch | P Pb S Sb Ja Sn Ti Vv
Maximum | 0.0020  0.0005 @ 0.0007 | 0.0010 @ 0.0030 0.0005  0.0010 0.0010 | 0.0010 | 0.0010

4. Verpackung und Gewiihrleistung

Verpackung: Innere versiegelte Vakuum-Plastiktiite, aullere Eisentrommel oder Kunststofftrommel,
Nettogewicht 50 kg, feuchtigkeitsbestindig und oxidationsbestindig.

Garantie: Mit Qualitétszertifikat, Wolframgehalt, Verunreinigungsanalyse (ICP-MS), Partikelgroe
(FSSS-Methode), Schiittdichte- und Feuchtigkeitsdaten, Haltbarkeit von 12 Monaten (versiegelte

und trockene Bedingungen).

5. Informationen zur Auftragsvergabe
E-Mail: sales@chinatungsten.com Tel: +86 592 5129696
Weitere Informationen zu Ammoniummetawolframat finden Sie unter China Tungsten Online

(www.ammonium-metatungstate.com)
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