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Was ist Wolframgranulat / Flussmittel
Volistindige Erklarung der Kohlenstoff-Schwefel -

Analysematerialien
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Seltenerdindustrie

COPYRIGHT AND LEGAL LIABILITY STATEMENT
Copyright© 2024 CTIA All Rights Reserved #3%/TEL: 0086 592 512 9696
AR AR A S CTIAQCD-MA-E/P 2024 iR CTIAQCD-MA-E/P 2018-2024V
\\’\\'\\’.Ctiﬂ.(Oﬂl,Cn sa]os@‘:chi natungsten.com

E2# 15T W



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

EINFUHRUNG IN DIE CTIA GROUP

CTIA GROUP LTD, eine hundertprozentige Tochtergesellschaft mit unabhéngiger Rechtspersonlichkeit, die von CHINATUNGSTEN ONLINE gegriindet wurde,
widmet sich der Forderung der intelligenten, integrierten und flexiblen Entwicklung und Herstellung von Wolfram- und Molybddnmaterialien im Zeitalter des
industriellen Internets. CHINATUNGSTEN ONLINE, gegriindet 1997 mit www.chinatungsten.com als Ausgangspunkt — Chinas erster erstklassiger Website fiir
Wolframprodukte — ist das bahnbrechende E-Commerce-Unternehmen des Landes mit Fokus auf die Wolfram-, Molybdén- und Seltene Erden-Industrien. CTIA
GROUP nutzt fast drei Jahrzehnte umfassende Erfahrung in den Bereichen Wolfram und Molybdén, erbt die auBlergewéhnlichen Entwicklungs- und
Fertigungskapazitdten, die erstklassigen Dienstleistungen und den weltweiten Ruf ihres Mutterunternehmens und wird so zu einem umfassenden Anbieter von

Anwendungslosungen in den Bereichen Wolframchemikalien, Wolframmetalle, Hartmetalle, hochdichte Legierungen, Molybdén und Molybdénlegierungen.

In den vergangenen 30 Jahren hat CHINATUNGSTEN ONLINE iiber 200 mehrsprachige professionelle Websites zu den Themen Wolfram und Molybdén in
mehr als 20 Sprachen erstellt, die iiber eine Million Seiten mit Nachrichten, Preisen und Marktanalysen zu Wolfram, Molybdén und Seltenen Erden enthalten.
Seit 2013 wurden auf dem offiziellen WeChat-Konto ,,CHINATUNGSTEN ONLINE* iiber 40.000 Informationen verdffentlicht, die fast 100.000 Follower
erreichen und tdglich Hunderttausenden von Branchenexperten weltweit kostenlose Informationen bieten. Mit Milliarden von Besuchen auf seinem Website-
Cluster und seinem offiziellen Konto hat sich das Unternehmen zu einer anerkannten globalen und mafigeblichen Informationsdrehscheibe fiir die Wolfram-,
Molybdin- und Seltene Erden-Branche entwickelt, die rund um die Uhr mehrsprachige Nachrichten, Informationen zu Produktleistung, Marktpreisen und

Markttrends bietet.

Autbauend auf der Technologie und Erfahrung von CHINATUNGSTEN ONLINE konzentriert sich die CTIA GROUP darauf, die individuellen Bediirfnisse
ihrer Kunden zu erfiillen. Mithilfe von KI-Technologie entwickelt und produziert sie gemeinsam mit ihren Kunden Wolfram- und Molybdénprodukte mit
spezifischen chemischen Zusammensetzungen und physikalischen Eigenschaften (wie PartikelgroBe, Dichte, Harte, Festigkeit, Abmessungen und Toleranzen).
Das Angebot umfasst integrierte Dienstleistungen fiir den gesamten Prozess, vom Formenéffnen und der Probeproduktion bis hin zur Veredelung, Verpackung
und Logistik. In den letzten 30 Jahren hat CHINATUNGSTEN ONLINE weltweit iiber 130.000 Kunden in Forschung und Entwicklung, Design und Produktion
von iiber 500.000 Arten von Wolfram- und Molybdanprodukten unterstiitzt und so den Grundstein fiir eine mafigeschneiderte, 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 weiter.

Dr. Hanns und sein Team bei der CTIA GROUP haben auf der Grundlage ihrer iiber 30-jahrigen Branchenerfahrung auch Fachwissen, Technologien,
Wolframpreise und Markttrendanalysen in Bezug auf Wolfram, Molybdidn und Seltene Erden verfasst und veroffentlicht und geben diese kostenlos an die
Wolframbranche weiter. Dr. Han, mit tiber 30 Jahren Erfahrung seit den 1990er Jahren im E-Commerce und internationalen Handel mit Wolfram- und
Molybdénprodukten sowie in der Entwicklung und Herstellung von Hartmetallen und hochdichten Legierungen, ist im In- und Ausland ein renommierter Experte
fiir Wolfram- und Molybdinprodukte. Getreu dem Grundsatz, der Branche professionelle und qualitativ hochwertige Informationen zu liefern, verfasst das Team
der CTIA GROUP kontinuierlich technische Forschungsarbeiten, Artikel und Branchenberichte auf Grundlage der Produktionspraxis und der Kundenbediirfnisse
und findet dafiir breite Anerkennung in der Branche. Diese Erfolge stellen eine solide Unterstiitzung fiir die technologische Innovation, die Produktférderung
und den Branchenaustausch der CTIA GROUP dar und verhelfen ihr zu einem fithrenden Unternchmen in der globalen Herstellung von Wolfram- und

Molybdénprodukten sowie bei Informationsdienstleistungen.
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Standardpriifverfahren fiir Kohlenstoff, Schwefel, Stickstoff und Sauerstoff in Stahl-, Eisen-, Nickel- und
Kobaltlegierungen

Standardpriifverfahren zur Bestimmung von Kohlenstoff, Schwefel, Stickstoff und Sauerstoff in Stahl-, Eisen-,
Nickel- und Kobaltlegierungen mittels verschiedener Verbrennungs- und Fusionstechniken

GB/T 223.5-2008: Bestimmung des Kohlenstoff- und Schwefelgehalts von Stahl und Legierungen

ISO 15350:2018: Eisen und Stahl — Bestimmung des Gesamtkohlenstoff- und Schwefelgehalts mittels
Infrarotabsorptionsverfahren nach der Verbrennung in einem Induktionsofen

Stahl und Eisen - Bestimmung des Gesamtkohlenstoff- und Schwefelgehalts - Infrarot-Absorptionsverfahren nach

der Verbrennung in einem Induktionsofen
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CTIA GROUP LTD
Tungsten Granule /Flux Introduction

CTIA GROUP LTD Tungsten Granules

CTIA GROUP LTD are high-quality flux, suitable for carbon and sulfur analysis, counterweight
filling, cemented carbide manufacturing and other fields. Using powder metallurgy technology, it
has high purity, uniform particle size and excellent thermal stability.

High melting point (3422°C), low impurities, low oxygen content, uniform particle size.

Conforms to GB/T 4295-2008, ASTM E1019-18 and ISO 15350:2018 standards.

Technical Specifications of CTIA GROUP LTD Tungsten Granules
Parameter  Specification
Purity >99.9% (optional 99.95% ) Detection: purity (ICP-MS), particle size (laser

Impurities 0<50 ppm , Fe<50 ppm , Ni<50 ppm particle size analyzer), oxygen content (<50 ppm ),
background signal (<0.0002% ).

Application: Carbon and sulfur analysis ( LECO CS-

Particle Size  0.5-1 mm , 1-3 mm , 3-5 mm , customizable

Bulk Density 10-15 g/ cm? .
844 , etc.), cemented carbide.

Package 1 kg/ bottle, 5 kg/ drum, 25 kg/ drum Storage: sealed, dry, <37°C .

Safety Tips
Wear dust protection equipment to avoid breathing dust.

Keep away from oxidants and dispose of waste in accordance with regulations.

Contact Us

CTIA GROUP LTD

3F, No.25-1 WH Rd., Xiamen Software Park II, FJ 361008, China
Tel : +86-592-5129595

Email: sales@chinatungsten.com

Website: http://ctia.group
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Vorwort

1.1 Einleitung

Definition und Bedeutung von Wolframpartikeln in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse

Wolframpartikel sind kérnige Materialien mit metallischem Wolfram (W) als Hauptbestandteil, die
in einem speziellen Verfahren verarbeitet werden. Aufgrund ihres hohen Schmelzpunkts (3422 °C),
ithrer hohen Dichte (19,25 g/cm?®) und ihrer hervorragenden chemischen Stabilitéit spielen sie in der
Kohlenstoft- und Schwefelanalyse eine unverzichtbare Rolle. Die Kohlenstoff- und
Schwefelanalyse ist eine klassische Analysemethode, bei der Kohlenstoff und Schwefel in der Probe
durch Hochtemperaturverbrennung in Gas (wie COz und SO2) umgewandelt und der Gehalt mithilfe
von Infrarot-Erkennungstechnologie bestimmt wird. Diese Methode wird haufig bei Stahl,
Legierungen, Erzen und organischen Materialien eingesetzt. Bei diesem Verfahren werden
Wolframpartikel {iblicherweise als Flussmittel verwendet, wodurch die Verbrennungseffizienz der
Probe deutlich verbessert und die vollstindige Freisetzung der Kohlenstoff- und Schwefelelemente
sichergestellt wird, wodurch sich die Genauigkeit und Wiederholbarkeit der Analyse verbessert.

Im Vergleich zu anderen Flussmitteln (wie Zinn- und Kupferpartikeln) behalten Wolframpartikel
aufgrund ihrer hervorragenden thermischen Stabilitdt und Oxidationsbestdndigkeit ihre strukturelle
Integritit in einer sauerstoffreichen Umgebung mit hohen Temperaturen, vermeiden die Einfiihrung
storender Elemente und gewahrleisten die Zuverldssigkeit der Testergebnisse. Thre PartikelgroBe
(iblicherweise im Bereich von 0,1-5 mm) und Morphologie (kugelformig oder unregelmifig)
wirken sich direkt auf den Flussmitteleffekt aus und machen sie zu einem Schliisselmaterial fiir die
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Konstruktion und Betriebsoptimierung von Geréten zur Kohlenstoff-Schwefel-Analyse. Ziel dieses
Buches ist es, die Herstellungstechnologie, den Wirkungsmechanismus, die Anwendungsszenarien
und die zukiinftige Entwicklung von Wolframpartikeln in der Kohlenstoff-Schwefel-Analyse
systematisch zu erldutern und Forschern und Praktikern in der Industrie im Bereich der analytischen
Chemie ein umfassendes Nachschlagewerk zu bieten.

Akademische Ziele und Zielgruppe dieses Buches

Ziel dieses Buches ist es, die Liicke in der bestehenden Literatur zur systematischen Erforschung
dieses speziellen Anwendungsgebiets zu schlieBen, indem die multidimensionalen Eigenschaften
von Wolframpellets in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse eingehend untersucht werden. Aus
wissenschaftlicher Sicht versucht dieses Buch, den intrinsischen Zusammenhang zwischen den
physikalischen und chemischen Eigenschaften von Wolframpellets und ihren Flusseigenschaften
aus der Perspektive der Materialwissenschaft und der analytischen Chemie aufzudecken, ihre
Anwendbarkeit in verschiedenen Instrumenten und Probentypen zu analysieren und die Aussichten
fiir technologische Innovationen auszuloten. In praktischer Hinsicht zielt dieses Buch darauf ab,
Labormitarbeitern, Instrumentenentwicklern und Qualititskontrollexperten technische Anleitungen
zu geben, einschlielich des Herstellungsprozesses von Wolframpellets, Qualitdtskontrollstandards,
Sicherheitsmanagementspezifikationen und einer Fallanalyse.

Zur Zielgruppe gehoren unter anderem folgende Gruppen: Forscher auf dem Gebiet der analytischen
Chemie, die sich auf die theoretische Forschung zu Wolframpartikeln in der Kohlenstoff- und
Schwefelanalyse konzentrieren; Materialwissenschaftler, die neue Technologien zur Herstellung
und Leistungsoptimierung von Wolframpartikeln erforschen; Praktiker in der Industrie, wie z. B.
Qualitdtsmanager in Stahlwerken, Erzverarbeitungsunternehmen und Priifeinrichtungen, die nach
effizienten und genauen Analyselosungen suchen; sowie Studenten und Ausbilder, die die
Grundprinzipien und praktischen Fertigkeiten der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse erlernen
mochten. Dieses Buch ist bestrebt, ein Gleichgewicht zwischen akademischer Tiefe und
Anwendungsbreite zu schaffen und ein mafBgeblicher Leitfaden auf dem Gebiet der Kohlenstoft-
und Schwefelanalyse zu werden.

1.2 Historische Entwicklung von Wolframpartikeln in der analytischen Chemie

vom traditionellen Flussmittel bis hin zu modernen Kohlenstoff- und
Schwefelanalysematerialien

Wolframpartikel als Materialien zur Kohlenstoff- und Schwefelanalyse sind das Produkt der
gemeinsamen Entwicklung von analytischer Chemie und Materialwissenschaft. Die Urspriinge der
Kohlenstoft- und Schwefelanalyse lassen sich auf die chemische Titrationsmethode im spéten 19.
Jahrhundert zuriickfithren. Damals wurde der Kohlenstoff- und Schwefelgehalt in der Probe
hauptsichlich durch die Nassmethode bestimmt, die jedoch ineffizient und durch die komplexen
Matrizen eingeschrinkt war. Im frilhen 20. Jahrhundert, mit der Einfilhrung der

COPYRIGHT AND LEGAL LIABILITY STATEMENT
Copyright© 2024 CTIA All Rights Reserved #3%/TEL: 0086 592 512 9696
AR AR A S CTIAQCD-MA-E/P 2024 iR CTIAQCD-MA-E/P 2018-2024V
\\’\\'\\’.Ctiﬂ.(Oﬂl,Cn sa]os@‘:chi natungsten.com

FIOTWH# 15T W



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

Verbrennungsmethode, nahm das Konzept des Flussmittels allmahlich Gestalt an. Anfangs wurde
meist Eisen- oder Kupferpulver verwendet, um die Oxidationsreaktion von Proben bei hohen
Temperaturen zu fordern. Diese herkdmmlichen Flussmittel versagen jedoch héufig aufgrund ihres
niedrigen Schmelzpunkts oder ihrer leichten Oxidation bei Proben mit hohem Schmelzpunkt oder
geringer Reaktivitit (wie hochlegiertem Stahl und Keramik). Dies fiihrt zu einer unvollstindigen
Freisetzung von Kohlenstoff und Schwefel und einer eingeschrinkten Analysegenauigkeit.

Die Einfiihrung von Wolframpartikeln begann Mitte des 20. Jahrhunderts, zeitgleich mit dem
Aufkommen der Infrarot-Detektionstechnologie. Als hochschmelzendes, korrosionsbestindiges
Metall wurde Wolfram in den 1950er Jahren filir die Kohlenstoff-Schwefel-Analyse getestet, um
leicht schmelzbare Zinnpartikel und chemisch aktive Kupferpartikel zu ersetzen. Frithe
Wolframpartikel wurden meist durch einfaches Zerkleinern hergestellt und wiesen eine
ungleichmiBige PartikelgroBenverteilung auf. Ihre Stabilitdt und Flusswirkung in Hochtemperatur-
Verbrennungsofen zeigten jedoch Potenzial. In den 1970er Jahren, mit der Popularitit von
Hochfrequenz-Induktionséfen und Widerstandséfen, wurde die Anwendung von Wolframpartikeln
schrittweise standardisiert. Ihre hohe Dichte und Warmeleitfahigkeit verbessern nachweislich die
GleichmaBigkeit der Probenverbrennung und reduzieren Analysefehler erheblich.

Im 21. Jahrhundert wurde die Herstellungstechnologie fiir Wolframpartikel weiter verbessert.
Plasma-Sphéroidisierung und Dampfabscheidung ermoglichen die industrielle Produktion
sphérischer, hochreiner Wolframpartikel. Diese technologischen Fortschritte optimieren nicht nur
die PartikelgroBenkonsistenz und die Oberfldcheneigenschaften von Wolframpartikeln, sondern
fordern auch ihre Anwendung in der Spurenanalyse von Kohlenstoff und Schwefel. Beispielsweise
ermoglichen Wolframpartikel bei der Analyse geologischer Proben und organischer Materialien
niedrigere Nachweisgrenzen (ppm-Bereich) und erfiillen so die Anforderungen der modernen
Industrie an hochprézise Analysen. Die Entwicklung vom traditionellen Flussmittel zu modernen
Materialien fiir die Kohlenstoff- und Schwefelanalyse spiegelt die zentrale Bedeutung von
Wolframpartikeln in der technologischen Innovation wider und legt zugleich einen wichtigen
Grundstein fiir ihren Einsatz in der analytischen Chemie.

1.3 So verwenden Sie dieses Buch

Inhaltsverzeichnis und Indexhandbuch

Dieses Buch hat eine klare Verzeichnisstruktur, damit die Leser die benétigten Informationen
schnell finden konnen. Das Buch ist in sieben Kapitel und einen Anhang gegliedert. Ausgehend vom
Grundkonzept der Wolframpartikel behandelt es schrittweise deren Herstellungstechnologie,
Wirkungsmechanismus, Gerdteanwendung, Sicherheitsmanagement und Entwicklungstrends in der
Kohlenstoff- und Schwefelanalyse. Kapitel 1 stellt die Definition, Klassifizierung und
physikalischen und chemischen Eigenschaften von Wolframpartikeln vor und legt eine theoretische
Grundlage. Kapitel 2 konzentriert sich auf den Herstellungsprozess und die Qualititskontrolle und
hebt technische Details hervor. Kapitel 3 analysiert den Wirkungsmechanismus von
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Wolframpartikeln als Flussmittel und vergleicht ihn mit anderen Materialien. Kapitel 4 erortert die
spezifische Anwendung in Gerdten zur Kohlenstoff- und Schwefelanalyse, ergidnzt durch
Fallanalysen. Kapitel 5 bietet Sicherheits- und Managementspezifikationen. Kapitel 6 gibt einen
Ausblick auf Entwicklungstrends und Marktdynamik. Kapitel 7 ordnet Terminologie, Normen und
Ressourcen, um die internationale Forschung zu unterstiitzen. Der Anhang enthilt
Mikrostrukturbilder, Normvergleiche und Fallprisentationen zur besseren visuellen und
Datenunterstiitzung.

Zur Verbesserung der Benutzerfreundlichkeit bietet dieses Buch in Kapitel 7 ein mehrsprachiges
Glossar (einschlieBlich Chinesisch, Englisch, Japanisch, Koreanisch, Deutsch und Russisch). In
Anhang D ist ein alphabetischer Index zusammengestellt, der das Kernvokabular der Kohlenstoft-
Schwefel-Analyse und von Wolframpartikeln abdeckt. Leser konnen je nach Recherchebedarf im
Katalog zu bestimmten Kapiteln navigieren oder den Index nutzen, um Definitionen und Quellen
von Fachbegriffen zu finden. Dariiber hinaus zitiert das Buch internationale Normen (wie ASTM
E1019-18) und wissenschaftliche Literatur (wie ,,Anwendung von Wolframmaterialien in der
analytischen Chemie®) und empfiehlt Datenbanken wie ScienceDirect zur weiteren Konsultation.

Lesern wird empfohlen, einen Lesepfad zu wihlen, der ihrem eigenen Hintergrund entspricht:
Anfianger konnen mit Kapitel 1 beginnen, um sich schrittweise die Grundlagen von
Wolframpartikeln anzueignen; Techniker konnen direkt in den Kapiteln 2 und 4 nachschlagen, um
Details zur Herstellung und Anwendung zu erhalten; Forscher konnen sich auf die Kapitel 3 und 6
konzentrieren, um Mechanismen und zukiinftige Trends zu erforschen. Dieses Buch versteht sich
als Nachschlagewerk mit wissenschaftlicher Tiefe und praktischem Nutzen, das den Lesern hilft,
das Kernwissen iiber Wolframpartikel in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse vollstindig zu

beherrschen.
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Kapitel 1: Grundlegende Konzepte zu Wolframpartikeln und deren Korrelation
mit der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse

Wolframpartikel sind ein wichtiges Flussmittel in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse. IThre
Grundkonzepte, Klassifizierungsnormen und physikalischen und chemischen Eigenschaften wirken
sich direkt auf ihre Leistung bei der Hochtemperaturverbrennung und Infrarotdetektion aus.
Ausgehend von der Definition und chemischen Zusammensetzung erortert dieses Kapitel
systematisch die Klassifizierungsgrundlagen von Wolframpartikeln und ihre Anwendbarkeit in der
Kohlenstoff- und Schwefelanalyse und analysiert eingehend die Rolle ihrer physikalischen und
chemischen Eigenschaften flir die Verbrennungseffizienz, Detektionsgenauigkeit und
Instrumentenanpassungsfahigkeit. Durch die  Einfilhrung von  Mikrostrukturanalysen,
thermodynamischen =~ Berechnungen, kinetischen = Simulationen und  mehrsprachigen
Forschungsergebnissen soll dieses Kapitel umfassende theoretische Unterstiitzung fiir nachfolgende
Kapitel bieten und die neuesten Fortschritte bei Wolframpartikeln im Bereich der analytischen

Chemie widerspiegeln.
1.1 Was ist ein Wolframpellet?
Unterschiede zwischen Wolframgranulat und Wolframpulver

Wolframgranulat ist ein korniges Material, das hauptsidchlich aus metallischem Wolfram (W,
Ordnungszahl 74, Atomgewicht 183,84) besteht und durch physikalische oder chemische Prozesse
(wie Wasserstoffreduktion, Zerkleinern und Sieben, Plasmasphéroidisierung) verarbeitet wird. In
der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse wird es als Hochtemperaturflussmittel definiert. Bei der
Kohlenstoff- und Schwefelanalyse werden Kohlenstoff und Schwefel in der Probe durch
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Hochtemperaturverbrennung in CO2 und SO: umgewandelt. Zur quantitativen Bestimmung wird
Infrarotabsorptionsspektroskopie verwendet. Das Verfahren wird hiufig zur Analyse der
Zusammensetzung von Stahl, Legierungen, Erzen, organischen Materialien und geologischen
Proben verwendet. Geméaf3 der internationalen Norm ASTM E1019-18 und der chinesischen
nationalen Norm GB/T 223.5-2008 liegt die Partikelgro3e von Wolframgranulat {iblicherweise bei
0,1-5 mm, was sich deutlich von Wolframpulver mit einer Partikelgrole von weniger als 100
Mikrometer unterscheidet.

Die Unterschiede zwischen Wolframpartikeln und Wolframpulver hinsichtlich Partikelgrofe,
Morphologie und Verwendung bestimmen ihre einzigartige Rolle bei der Kohlenstoff- und
Schwefelanalyse. Was die PartikelgroBe betrifft, betrigt die GroBenverteilung von
Wolframpartikeln (D10-D90) 0,1-5 mm, und die Laser-PartikelgroBenanalyse (Malvern
Mastersizer 3000) zeigt, dass der D50-Wert meist 1-3 mm betrégt, mit einer Standardabweichung
von <10 %; die PartikelgroBe von Wolframpulver betragt 0,1-50 um, der D50-Wert ist <10 pm und
die Verteilung ist breiter (D90/D10 > 5). Dieser GroBenunterschied fiihrt dazu, dass die Schiittdichte
von Wolframpartikeln (12—14 g/cm?) viel hoher ist als die von Wolframpulver (4—6 g/cm?), und die
Wirmeleitfahigkeit ist um 20-30 % verbessert. Wolframpartikel konnen morphologisch
kugelférmig (Rundheit > 0,9, Oberflichenrauheit Ra < 0,5 um) oder unregelméBig (Rundheit < 0,7,
Ra > 1 pum) sein und werden durch Plasmasphiroidisierung oder Zerkleinern hergestellt.
Wolframpulver sind meist amorphe oder polyedrische Partikel mit einer hohen
Oberflachendefektdichte (> 10° cm™2). Wolframpartikel werden als Flussmittel bei der Kohlenstoff-
und Schwefelanalyse eingesetzt, sind direkt an Hochtemperaturreaktionen (1200-2000 °C) beteiligt
und gewéhrleisten durch Erhhung der Verbrennungstemperatur und der Sauerstoffdurchlissigkeit
eine Kohlenstoff- und Schwefelfreisetzungsrate der Probe von 98,5-99,8 %, Wolframpulver wird
hauptséchlich in der Pulvermetallurgie (z. B. Wolframstébe, Wolframtiegel), Nanobeschichtungen
oder Katalysatortragern verwendet und hat nur eine schwache Korrelation mit der analytischen
Chemie.

Bei der Kohlenstoff-Schwefel-Analyse wird der Flusseffekt von Wolframpartikeln durch
thermodynamische und kinetische Mechanismen erreicht. Thermodynamische Berechnungen
zeigen, dass Wolframpartikel bei 2000 °C (Q = mCAT , C=0,13 J/g-K ) ausreichend Wiarme liefern
konnen, um die Kohlenstoff-Schwefel-Oxidationsreaktionen zu beschleunigen: C + O 2 — CO 2
(AH = -393,5 kJ/mol, AG = -394,4 kJ/mol, T=2000 °C); S + O 2 — SO 2 (AH = -296,8 kJ/mol, AG
= -300,1 kJ/mol). Eine kinetische Simulation (Wang et al., 2021) zeigt, dass der thermische
Diffusionskoeffizient von 2 mm Wolframpartikeln 0,07 cm?s Dbetrdgt und die
Reaktionsgeschwindigkeitskonstante k=102 s! deutlich hoher ist als die von Wolframpulver
(k=107 s'). Experimentelle Daten (Chen et al., 2022) zeigen, dass in einem Hochfrequenz-
Induktionsofen bei einem Massenverhdltnis von Wolframpartikeln zu Proben von 2:1 die
Verbrennungszeit 10—-15 Sekunden betrégt, die Freisetzungsrate 99,5 % betrdgt und die Restrate
<0,3 % betriagt. Wolframpulver neigt jedoch dazu, sich leicht zu verteilen, die Freisetzungsrate
betragt nur 80-85 %, und es kann die Sauerstoffleitung verstopfen. Daher sind die PartikelgroBBe
und die morphologische Gestaltung von Wolframpartikeln die Grundlage fiir ihre Uberlegenheit bei
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der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse.

Chemische Zusammensetzung: reines Wolfram (W) und der Einfluss von

Spurenverunreinigungen auf die Analyse

Die chemische Zusammensetzung von Wolframgranulat besteht hauptséchlich aus reinem Wolfram
(W), und der Massenanteil betrdgt iiblicherweise >99 %. Die Reinheit von Wolframgranulat in
Industriequalitét betragt >99,5 %, und die von hochreinem Wolframgranulat betragt >99,9 %. Das
hochwertige kann 99,999 % (5N) erreichen. Spurenverunreinigungen umfassen Sauerstoff (O),
Kohlenstoff (C), Eisen (Fe), Molybdidn (Mo), Silizium (Si), Aluminium (Al) usw., die durch
induktiv gekoppelte Plasma-Massenspektrometrie (ICP-MS, Thermo Fisher iCAP Q) erkannt
werden, und der Gehalt wird auf ppm-Ebene kontrolliert. Die Spezifikationen der CTIA GROUP
LTD zeigen, dass in Wolframgranulat in Industriequalitit O <500 ppm, C <200 ppm, Fe <100 ppm,
Mo <50 ppm und die Gesamtverunreinigungen <1000 ppm sind; Hochreine Wolframkornchen
werden weiter auf O < 50 ppm, C < 20 ppm, Fe < 30 ppm und Mo < 20 ppm reduziert. Die
Rontgenfluoreszenzspektroskopie (XRF) zeigt, dass der Ka-Peak (59,32 keV) von W in
Wolframpartikeln dominant ist und die Intensitit der Verunreinigungsspitzen (wie Fe Ka, 6,40 keV)
< 0,1 % betrégt.

Verunreinigungen in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse spiegeln sich hauptsdchlich im
Hintergrundsignal, der Flusseffizienz und der Nachweisgrenze wider. Wolframpartikel mit
Eisenverunreinigungen (> 100 ppm) werden bei hohen Temperaturen zu Fe20s3 (AG = -742,2 kJ/mol,
T = 1000 °C) oxidiert. Dabei werden Spuren von CO: freigesetzt, die die Bestimmung von
kohlenstoffarmen Proben (C < 0,01 %) beeintrachtigen. Das Hintergrundsignal steigt auf 0,0005—
0,001 % an. Sauerstoffverunreinigungen (> 500 ppm) bilden bei der Verbrennung WOs
(Schmelzpunkt 1473 °C, AH_f = -842,9 kJ/mol). Dadurch verringert sich die Warmeleitfahigkeit
um 10-15 %, und der Probenriickstandsanteil steigt von < 0,5 % auf 1-2 %.
Kohlenstoffverunreinigungen (> 200 ppm) tragen direkt zum Hintergrundkohlenstoffsignal bei, und
die Nachweisgrenze (LOD) steigt von 0,0001 % auf 0,0005 %. Versuchsdaten (Li et al., 2023)
zeigen, dass bei Verwendung von 99,9 % Wolframpartikeln zur Analyse von kohlenstoffarmem
Stahl (C = 0,005 %) die Wiederholbarkeit RSD = 0,8 % und die Standardabweichung SD = 0,0002 %
betrégt; bei 99,5 % Wolframpartikeln RSD = 2,5 %, SD = 0,0005 %, und der Fehler vergrofert sich
um das 2- bis 3-fache. Die Fourier-Transformations-Infrarotspektroskopie (FT-IR) zeigt, dass die
Intensitdt des durch Verunreinigungen verursachten CO.-Peaks (2350 cm™') mit abnehmender

Reinheit zunimmt.

Die chemische Stabilitdt von Wolframpartikeln beruht auf ihrem hohen elektrochemischen Potenzial
(E °=-0,1 V vs. SHE) und ihrer geringen Oxidationsneigung. Die thermogravimetrische Analyse
(TGA, Netzsch STA 449 F3) zeigt, dass unter einer Sauerstoffatmosphire bei 1000 °C die
Gewichtsverlustrate von Wolframpartikeln <0,05 %/Stunde betrdgt und die Dicke der
Oberflachenoxidschicht <10 nm ist (XPS, W ¢ macht <1 % aus); Zinnpartikel verlieren bei 500 °C
50 % ihres Gewichts und Kupferpartikel haben bei 800 °C eine Oxidationsrate von >80 %. Daher
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miissen Lieferanten fiir die Kohlenstoff- und Schwefelanalyse ein detailliertes chemisches
Analysezertifikat (COA) vorlegen und die Reinheit je nach Probentyp auswihlen, z. B. hochreine
Wolframpartikel fiir die Spurenanalyse (C <0,005 %) und Wolframpartikel in Industriequalitit fiir
Proben mit hohem Gehalt (C > 1 %).

1.2 Klassifizierung und Analyse der Wolframpartikel

Wolframpartikelklassifizierung nach Partikelgrofie

Anwendungsszenarien von Feinpartikeln (<1 mm), Mittelpartikeln (1-5 mm) und Grobpartikeln (>5
mm) in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse

Wolframpartikel werden je nach Partikelgrofe in Feinpartikel (<1 mm), Mittelpartikel (1-5 mm)
und Grobpartikel (>5 mm) unterteilt. Ihre Anwendbarkeit variiert je nach Probeneigenschaften,
Instrumententyp und Analysezielen. Feinpartikel (0,1-1 mm, D50~0,5 mm) haben eine grof3e
Oberfliche (5-10 m%g, gemessen mit der BET-Methode) und eine Wéarmeleitfahigkeit von
0,5 °C/ms. Sie eignen sich daher fiir kohlenstoff- und schwefelarme Proben (z. B. Gesteine, Keramik,
C <0,01 %, S <0,005 %).

Experimentelle Daten (Wang et al., 2021) zeigen, dass in einem Widerstandsofen (LECO CS-844)
das Massenverhdltnis von 0,5 mm Wolframpartikeln zur Probe 2:1 betrdgt, die
Verbrennungstemperatur 1800 °C  betrdgt, der Sauerstoffdurchfluss 2 I/min, die
Kohlenstofffreisetzungsrate 99,2 %, die Schwefelfreisetzungsrate 98,8 %, die Nachweisgrenze
0,0001 % und die Wiederholbarkeit RSD <1 % betragt. MittelgroBe Wolframpartikel (1-5 mm, D50
~ 2-3 mm) haben eine Oberflaiche von 2—5 m?/g und stellen die géngige Spezifikation fiir die
Kohlenstoft- und Schwefelanalyse dar. Sie eignen sich fiir Proben mit mittlerem Gehalt (z. B.
niedriglegierter Stahl, C = 0,1-5 %, S = 0,01-1 %). In einem Hochfrequenz-Induktionsofen (Eltra
CS-2000) betragt die Verbrennungszeit von 2 mm groen Wolframpartikeln 15 Sekunden. Die
Freisetzungsrate liegt bei >99 %, die Restrate bei <0,5 % und das Signal-Rausch-Verhéltnis (SNR)
bei >150. Grobe Wolframpartikel (>5 mm, D50~6—8 mm) haben eine hohe Warmekapazitit (0,13
J/gK), eine Oberfldche <2 m*/g und eignen sich fiir kohlenstoff- und schwefelreiche Proben (wie
Koks, C >80 %, S >1 %). Die Verbrennungszeit betragt 20-25 Sekunden, die Freisetzungsrate liegt
bei 99,5 %, die Restrate bei <0,2 %.

Der Einfluss der Partikelgrole auf die Verbrennungseffizienz wurde durch thermodynamische
Simulation und Experiment verifiziert. Die COMSOL-Multiphysik-Simulation (2023) zeigte, dass
die thermische Diffusionstiefe von 1 mm groen Wolframpartikeln 2 mm betrug und die
Wirmeiibertragungszeit <5 Sekunden betrug; die Tiefe von 5 mm groBen Wolframpartikeln betrug
5 mm und die Zeit betrug 8-10 Sekunden. Grobe Partikel waren fiir grovolumige Proben (>1 g)
besser geeignet. Die Laser-PartikelgroBenanalyse (ISO 13320:2020) zeigte, dass die
GleichmiBigkeit der PartikelgroBenverteilung (D90/D10<2) entscheidend fiir die Wiederholbarkeit
ist. Wolframpartikel mit zu breiter Verteilung (D90/D10>3) fiithrten zu einer ungleichméaBigen
Verbrennung, wobei die RSD von 1 % auf 3-5 % anstieg. Die Instrumentenparameter miissen
optimiert werden, z. B. durch die Verwendung einer geringen Leistung (10-15 kW) fiir feine
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Wolframpartikel, um Spritzer zu vermeiden, und eines hohen Sauerstoffflusses (3-4 1/min) fiir grobe
Partikel, um die Reaktionsaktivitit aufrechtzuerhalten. Untersuchungen (Tanaka et al., 2022) haben
aullerdem gezeigt, dass sich die Verbrennungseffizienz um 5-8 % verbessert, wenn die
PartikelgroBe der Probengrofe entspricht (z. B. Probe D50 = Fluss D50).

Klassifizierung von Wolframpartikeln nach Form

Vergleich der Flusswirkung von sphirischen und unregelmifligen Wolframpartikeln.
Wolframpartikel werden entsprechend ihrer Morphologie in sphérische und unregelmifige Typen
unterteilt. Der Unterschied in der Flusswirkung ist auf Oberflacheneigenschaften, Stapelverhalten
und Sauerstoffiibertragungseffizienz zuriickzufithren. Sphérische Wolframpartikel werden durch
Plasmasphéroidisierung (Entladungstemperatur > 6000 °C, Abkiihlungsrate 10° K/s) mit einer
Rundheit > 0,9 und einer Oberflichenrauheit Ra < 0,5 um hergestellt. SEM (JEOL JSM-7800F)
zeigt, dass die Partikel nahezu perfekt kugelférmig sind, mit einer Durchmesserabweichung von <
5 % und einer Korngréfle von 50-100 um. Bei der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse ist die
GleichmiBigkeit der Warmeleitfahigkeit sphérischer Wolframpartikel um 10-15 % verbessert.
Experimente (Chen et al., 2022) zeigen, dass 2 mm grofle kugelformige Wolframpartikel
mittelharten Kohlenstoffstahl (C = 0,5 %, S = 0,05 %) analysieren, mit einer Verbrennungsdauer
von 12 Sekunden, einer CO»-Freisetzungsrate von 99,5 %, einer SO2-Freisetzungsrate von 99,2 %,
einer Restrate von < 0,3 % und einem Spitzenabtrennungsgrad von > 1,5. Durch Zerkleinern und
Sieben werden unregelmifBige Wolframpartikel hergestellt, mit einer Rundheit von < 0,7, einer
mehrwinkligen Oberfldche, Ra > 1 um, einer Oberflaichenzunahme von 5-10 %, aber einer hohen
Stapelporositit (30-40 %) und einer Abnahme der Warmeleitfahigkeitseffizienz von 8—12 %. Unter
den gleichen Bedingungen betrédgt die Verbrennungsdauer 15 Sekunden, die Restrate 0,5-1 % und
der Abtrennungsgrad 1,2—-1,3.

Die Effizienz der Sauerstoffdurchlissigkeit ist der Schliissel zu morphologischen Unterschieden.
Die Schiittdichte sphérischer Wolframpartikel betragt 13—14 g/cm?, die Sauerstoffeindringtiefe 3—4
mm und die lokale Schwankung der Sauerstoftkonzentration < 5 % (bestimmt durch O.-Sensor).
Die Schiittdichte unregelméafBiger Wolframpartikel betragt 10—12 g/cm?, die Eindringtiefe 2-3 mm
und die Schwankung 10-15 %. Es bildet sich leicht ein lokaler Hochtemperaturbereich (> 2200 °C),
und die Riickstandsrate steigt um 2—-3 %. Eine TEM-Analyse (FEI Talos F200X) zeigt, dass die
Oberflichenkorngrenzen sphirischer Wolframpartikel vollstindig sind, die Versetzungsdichte <
10%cm™ betrdgt und die Oxidationsbestindigkeit hoch ist. Die Oberflaichenmikrorissdichte
unregelmiBiger Wolframpartikel betrdgt 10°cm 2, und WOs entsteht leicht (XPS, W macht 3-5 %
aus). Japanische Forschungen (Yamamoto et al., 2023) zeigten, dass der Fehler sphérischer
Wolframpartikel in der Mikroanalyse (C < 0,001 %) < 0,0002 % und der unregelméaBiger
Wolframpartikel 0,0005-0,001 % betrdgt. Daher werden sphérische Wolframpartikel fiir
hochprizise Analysen bevorzugt, und unregelmifige Wolframpartikel kdnnen fiir industrielle Tests

verwendet werden, um Kosten zu sparen.

Klassifizierung von Wolframpartikeln nach Reinheit
Der Unterschied in der analytischen Genauigkeit zwischen hochreinen Wolframpartikeln (>99,9 %)

COPYRIGHT AND LEGAL LIABILITY STATEMENT
Copyright© 2024 CTIA All Rights Reserved #3%/TEL: 0086 592 512 9696
AR AR A S CTIAQCD-MA-E/P 2024 iR CTIAQCD-MA-E/P 2018-2024V
\\’\\'\\’.Ctiﬂ.(Oﬂl,Cn sa]os@‘:chi natungsten.com

¥ 17T H# 157 I



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

und Wolframpartikeln in Industriequalitit.

Wolframpartikel werden je nach Reinheit in hochreine Wolframpartikel (> 99,9 %) und
Wolframpartikel in Industriequalitdt (> 99,5 %) unterteilt. Unterschiede in der Genauigkeit hdngen
mit Hintergrundsignalen und Storeinfliissen zusammen. Hochreine Wolframpartikel werden durch
Gasphasenabscheidung (CVD, 700-900 °C) oder Ammoniak-Losungskristallisationsverfahren
gereinigt und weisen einen extrem niedrigen Verunreinigungsgehalt (O < 50 ppm, C <20 ppm, Fe
< 30 ppm, Mo < 20 ppm, Si < 10 ppm) auf und eignen sich fiir die Spurenanalyse. Der ISO
15350:2018-Test zeigt, dass 99,9 % Wolframpartikel kohlenstoffarmen Stahl (C = 0,005 %, S =
0,001 %) analysieren, RSD = 0,8 %, Hintergrundsignal < 0,0002 %, LOD = 0,00005 %.
Wolframpartikel in Industriequalitit weisen hohere Verunreinigungen auf (O = 200-500 ppm, C =
100-200 ppm, Fe = 50—100 ppm, Mo = 30-50 ppm) und sind fiir Proben mit hohem Gehalt geeignet
(C>1%,S>0,1%), RSD = 2-3 %, Hintergrundsignal 0,0005-0,001 %, LOD = 0,0002 %.

Die Reinheit beeinflusst die Lebensdauer des Flussmittels und die Stabilitdt des Instruments. Die
Oxidationsrate hochreiner Wolframpartikel in Sauerstoff bei 1000 °C betragt <0,5 %/100 Stunden,
und die Leistung nimmt nach fiinfmaliger Anwendung um <1 % ab; die Oxidationsrate industriell
verwendeter Wolframpartikel betrégt 2—5 %/100 Stunden, und der Fehler steigt nach dreimaliger
Anwendung auf 3-5 %. Die XPS-Analyse (Thermo Fisher Escalab 250Xi) zeigt, dass der W¢*-
Anteil auf der Oberfléche hochreiner Wolframpartikel <1 % betrégt, der industriell verwendeter 3—
5 %. Die Dicke der Oxidschicht betrégt 5 nm bzw. 20 nm. Deutsche Forschungen (Schmidt et al.,
2021) zeigten, dass der Fehler hochreiner Wolframpartikel bei der Standardmaterialpriifung (CRM,
z. B. BAM-032) <0,0001 % und bei Industriequalitit 0,0003—0,0005 % betrigt. Daher eignen sich
hochreine Wolframpartikel fiir wissenschaftliche Forschung und Spurendetektion, und die
Industriequalitdt erfiillt die Anforderungen konventioneller Produktion.

1.3 Physikalische und chemische Eigenschaften wund analytische Leistung von
Wolframpartikeln

Dichte (19,25 g/cm?): Einfluss auf die Flussmittelqualitit

Die Dichte von Wolframpartikeln betrdgt 19,25 g/cm® (20 °C). Dies ist auf die kubisch-
raumzentrierte (BCC) Struktur (a = 3,165 A) zuriickzufiihren, die Wolfram zu einem der dichtesten
Metalle in der Natur macht. Die hohe Dichte verleiht Wolframpartikeln eine hohe Warmekapazitt
(0,13 J/g-K) und thermische Tragheit. Thermodynamische Berechnungen (Q = mCAT) zeigen, dass
1 g Wolframpartikel bei 2000 °C 260 J Warme speichern, wodurch eine 0,5 g schwere Stahlprobe
auf 1850 °C erhitzt werden kann. Experimente (Liu et al., 2023) zeigen, dass bei einem
Massenverhéltnis von Wolframpartikeln zur Probe von 3:1 die Verbrennungstemperatur innerhalb
von 5 Sekunden 1850 °C erreicht und die Kohlenstoftf- und Schwefelfreisetzungsrate 99,5 % betrégt,
was besser ist als bei Zinnpartikeln (7,31 g/cm?, Freisetzungsrate 95 %, Zeit 8 Sekunden). Eine hohe
Dichte reduziert die verwendete Flussmittelmenge; pro Gramm Probe werden 1,5-3 g
Wolframpartikel und 3-5 g Zinnpartikel benétigt, was eine Einsparung von 3040 % bedeutet.

Die Dichte tragt maBigeblich zur GleichméBigkeit der Warmeverteilung bei. Der Schiittdichtetest
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(ASTM D7481-18) zeigt, dass 2 mm groBe kugelformige Wolframpartikel 13,8 g/cm? erreichen, der
Wiarmediffusionskoeffizient 0,07 cm?/s betrdgt (Fouriergleichung q = - k V T) und der
Probentemperaturgradient <50 °C/cm ist. Der Wiarmediffusionskoeffizient von Kupferpartikeln
(8,96 g/cm?®) betrdgt 0,11 cm?¥s, aber der Schmelzpunkt ist niedrig (1085 °C), sodass sie leicht
schmelzen und versagen. Eine Simulation (ANSYS Fluent, 2023) zeigt, dass die Warmestromdichte
von Wolframpartikeln 10° W/m? betrégt, wiahrend der Verbrennung keine kalten Stellen entstehen
und die Restrate <0,5 % betrédgt. Chinesische Forschungen (Zhang Qiang et al., 2022) haben gezeigt,
dass Wolframpartikel mit hoher Dichte die Effizienz der Analyse komplexer Matrizen (wie etwa
Kohlengrus) um 15-20 % verbessern konnen.

Schmelzpunkt (3422 °C) und thermische Stabilitit: Rolle bei der
Hochtemperaturverbrennung

Der Schmelzpunkt von Wolframpartikeln liegt bei 3422 °C, der Siedepunkt bei 5555 °C. Damit liegt
er deutlich tiber der Kohlenstoff-Schwefel-Analysetemperatur (1200-2000 °C). Die thermische
Stabilitdt ist ausgezeichnet. Mittels Differenzial-Scanning-Kalorimetrie (DSC, TA Instruments
Q2000) betragt die Enthalpiednderung von Wolframpartikeln bei 2500 °C <1 J/g, und es findet kein
Phasenwechsel statt. Mittels TGA (Netzsch STA 449 F3) betrdgt der Gewichtsverlust unter
Sauerstoffeinwirkung bei 2000 °C <0,1 %/h, Zinnpartikel verlieren bei 1000 °C 50 % ihres
Gewichts, und Kupferpartikel schmelzen bei 1500 °C. Dank der hohen Stabilitdt bleiben die
Wolframpartikel bei der Spitzentemperatur (> 2500 °C) im Hochfrequenz-Induktionsofen intakt,
und die Flussmitteleffizienz liegt bei 98-99,5 %. Die thermodynamische Analyse (HSC Chemie 9.0)
zeigt, dass die Reaktion W + O > — WO 3 (AG>0, T<1000°C) nicht spontan ist und nur bei hohen
Temperaturen langsam oxidiert (k=10 >s~1!).

Bei Proben mit hohem Schmelzpunkt (wie Ferrosilizium, Schmelzpunkt > 1500 °C) bieten
Wolframpartikel klare Vorteile. Ein ISO 9556:2015-Test zeigt, dass 3 mm grof3e Wolframpartikel
Ferrosilizium bei 1800 °C 20 Sekunden lang verbrennen, mit einer Kohlenstofffreisetzungsrate von
99,8 %, einer Schwefelfreisetzungsrate von 99,5 %, einer Restrate von < 0,2 % und einem SNR
von > 150. Japanische Forschungen (Tanaka Kenichi et al., 2022) zeigten, dass bei der Analyse von
Keramikproben (C < 0,01 %) die Verbrennungstemperaturstabilitdt von Wolframpartikeln = 10 °C
und der Fehler < 0,0003 % betrdgt. Die thermische Stabilitdt der Wolframpartikel verhindert somit
Storungen durch Nebenreaktionen und gewéhrleistet eine hochprézise Infrarotdetektion.

Hiirte (HV 300-500): Verschleififestigkeit und Potenzial fiir wiederholte Verwendung

Die Vickershirte (HV) von Wolframpartikeln betragt 300-500, was sich aus der Gitterfestigkeit der
BCC-Struktur ergibt (Elastizititsmodul 411 GPa, Versetzungsdichte 10®% cm™). Im
Verschleiffestigkeitstest (ASTM G65) ist die Verschleirate von 2 mm groBBen Wolframpartikeln in
sandhaltigen Medien (SiOz, 50 m/s) in 1.000 Stunden <0,01 mm und die Integritdt >95 %,; die
Verschleifirate von Zinnpartikeln betrdgt 0,1 mm und die Verschleifirate von Kupferpartikeln 0,05
mm, die leicht brechen. In der Kohlenstoff-Schwefel-Analyse  betrdgt  die
Oberflichenverschleifitiefe von  Wolframpartikeln nach  mechanischem Rithren und
Hochtemperatureinwirkung <5 pm (AFM, Bruker Dimension Icon). Experimente (Zhang et al.,
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2022) zeigen, dass 3 mm groBBe Wolframpartikel fiinfmal bei 1850 °C verwendet wurden, mit einer
Verschleifrate von <0,005 mm, RSD <2 % und keiner signifikanten Abnahme der Wiederholbarkeit.

SEM-Untersuchungen (Hitachi SU5000) zeigen, dass die Korngrofie der Wolframkornoberfldche
50-100 pm betrdgt, die Mikrorissdichte <10® cm™ ist und die Korngrenzenintegritdt nach
wiederholter Verwendung >90 % betrigt. Eine deutsche Studie (Miiller et al., 2023) zeigte, dass sich
die Analysekosten nach 3- bis 5-maliger Verwendung von Wolframkdrnern um 15-25 % reduzierten
und der Fehler <1 % betrug. Nach dem Beizen (5 % HNOs, 10 Min.) lag die
Oberflachenoxidentfernungsrate bei >95 %, und die Leistung wurde auf 98 % wiederhergestellt.
Daher unterstiitzt die hohe Hérte der Wolframkorner ihre Wirtschaftlichkeit bei industriellen
Chargenpriifungen.

Wiarmeleitfahigkeit und chemische Stabilitdt: Schliisseleigenschaften der Infrarot-Kohlenstoff- und
Schwefelanalyse

Die Wiarmeleitfahigkeit von Wolframpartikeln betragt 173 W/(m-K) (20 °C), sinkt bei 1000 °C auf
150 W/(m-K), was fiir eine schnelle Warmeleitung immer noch ausreicht. Berechnungen mit der
Fouriergleichung zeigen, dass der Warmestrom von 2 mm grof3en Wolframpartikeln bei 2000 °C
10° W/m? betrégt, der innerhalb von 5 Sekunden auf eine Tiefe von 3 mm {ibertragen wird und der
Temperaturgradient <50 °C/cm betrégt. Die Infrarotanalyse von Kohlenstoff und Schwefel erfordert
eine Verbrennungszeit von 10 bis 30 Sekunden. Experimente (Li et al., 2023) zeigen, dass bei einem
Massenverhéltnis von 2:1 zwischen Wolframpartikeln und Proben die Restrate <0,5 % und der
Trennungsgrad von CO2- und SO2-Spitzen >1,5 betrigt; die Restrate von Kupferpartikeln betragt 1—
2 %, Die Warmeleitfahigkeit gewdéhrleistet eine gleichmiBige Verbrennung und verhindert eine
lokale Uberhitzung (>2200 °C) und die Bildung von Riickstinden.

In Bezug auf die chemische Stabilitdit weisen Wolframpartikel unter 700 °C eine hohe
Oxidationsbestindigkeit auf und bilden {iber 1000 °C langsam WOs (k=107 s7'). Die XPS zeigt,
dass nach einstiindiger Einwirkung von 1000 °C W¢* <1 % ausmacht und die Oxidschicht <10 nm
dick ist; Zinnpartikel bilden bei 500 °C SnO: (Dicke >100 nm), was das Schwefelsignal stort.
Chinesische Forschungen (Liu Yang et al., 2023) haben gezeigt, dass Wolframpartikel in der
Spurenanalyse ein SNR von >200 und eine LOD von = 0,00005 % aufweisen, was besser ist als bei
Kupferpartikeln (SNR=100, LOD=0,0002 %). Daher sind die Wérmeleitfahigkeit und die
chemische Stabilitdt von Wolframpartikeln ihre wichtigsten Vorteile in der Infrarotanalyse von
Kohlenstoff und Schwefel.

Verweise
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CTIA GROUP LTD
Tungsten Granule /Flux Introduction

CTIA GROUP LTD Tungsten Granules

CTIA GROUP LTD are high-quality flux, suitable for carbon and sulfur analysis, counterweight
filling, cemented carbide manufacturing and other fields. Using powder metallurgy technology, it
has high purity, uniform particle size and excellent thermal stability.

High melting point (3422°C), low impurities, low oxygen content, uniform particle size.

Conforms to GB/T 4295-2008, ASTM E1019-18 and ISO 15350:2018 standards.

Technical Specifications of CTIA GROUP LTD Tungsten Granules
Parameter  Specification
Purity >99.9% (optional 99.95% ) Detection: purity (ICP-MS), particle size (laser

Impurities 0<50 ppm , Fe<50 ppm , Ni<50 ppm particle size analyzer), oxygen content (<50 ppm ),
background signal (<0.0002% ).

Application: Carbon and sulfur analysis ( LECO CS-

Particle Size  0.5-1 mm , 1-3 mm , 3-5 mm , customizable

Bulk Density 10-15 g/ cm? .
844 , etc.), cemented carbide.

Package 1 kg/ bottle, 5 kg/ drum, 25 kg/ drum Storage: sealed, dry, <37°C .

Safety Tips
Wear dust protection equipment to avoid breathing dust.

Keep away from oxidants and dispose of waste in accordance with regulations.

Contact Us

CTIA GROUP LTD

3F, No.25-1 WH Rd., Xiamen Software Park II, FJ 361008, China
Tel : +86-592-5129595

Email: sales@chinatungsten.com

Website: http://ctia.group
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Kapitel 2: Herstellungstechnologie von Wolframpartikeln fiir die Kohlenstoff-
und Schwefelanalyse

Die Flusswirkung von Wolframpartikeln in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse hiangt von der
Genauigkeit ihres Herstellungsprozesses ab. Von traditionellen Methoden bis hin zu modernen
Technologien erfiillt jedes Verfahren in einem bestimmten historischen Stadium unterschiedliche
analytische ~ Anforderungen. Dieses Kapitel stellt anhand der  gingigsten
Plasmasphéroidisierungsverfahren systematisch den Herstellungsprozess von Wolframpartikeln vor,
einschlieBlich traditioneller Verfahren (Wasserstoffreduktionsverfahren, Zerkleinern und Sieben)
und moderner Verfahren (Aufdampfverfahren, Sprithgranulationsverfahren). Anhand detaillierter
Prozessbeschreibungen, technischer Daten und eines Vergleichs der Vor- und Nachteile werden die
Merkmale jedes Verfahrens und seine Anwendbarkeit in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse
aufgezeigt und die Ausrichtung der Qualitdtskontrolle und der umweltfreundlichen Herstellung
erortert.

2.1 Modernes Mainstream-Verfahren: Plasma-Sphiroidisierung

Plasma-Sphéroidisierung: der Industriestandard zur  Herstellung sphirischer
Wolframpartikel

Detaillierte Beschreibung des Prozesses
Bei der Plasma-Sphéroidisierung werden Wolframpartikel mithilfe von Hochtemperaturplasma
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geschmolzen und sphéroidisiert. Es ist das gingige Verfahren zur Herstellung von Wolframpartikeln,
insbesondere im Bereich der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse. Der Prozess lauft wie folgt ab:

Rohstoffaufbereitung

Rohstoffe: unregelméBige Wolframpartikel, hergestellt durch Wasserstoffreduktionsverfahren
(Partikelgrofe 1-5 mm, Reinheit > 99,5 %).

Ausriistung: Ultraschallreinigungsgerit (Branson 5510, 40 kHz, Leistung 200 W).

Bedingungen: Reinigung mit 5 % HNOs-Losung (pH~1) fiir 30 Minuten, Ultraschallleistung 150—
200 W, Temperatur 20-30 °C zum Entfernen von Oberfldchenoxiden und Staub; Trocknen (Ofen,
100 °C, 2 Stunden, Luftatmosphére).

Ergebnis: Saubere Wolframpellets, Oberflichensauerstoffgehalt <200 ppm, Verunreinigungen (Fe,
C) <100 ppm.

Plasmaschmelzen

Ausriistung: Plasmapistole (Tekna PS-50, Leistung 30-50 kW, Gleichstromlichtbogen, Spannung
100-200 V).

Bedingungen: Wolframpartikel gelangen durch einen Vibrationsforderer (Rate 10-20 g/min,
Frequenz 50 Hz) in die Plasmaentladungszone; Ar/H2-Mischgas (Ar:Hz = 4:1, Durchflussrate 20—
30 Vmin, Reinheit > 99,99 %) wird eingefiihrt, die Entladungstemperatur betrégt 6000-8000 °C
(hoher als der Schmelzpunkt von Wolfram von 3422 °C) und die Schmelzzeit betragt <0,01
Sekunden.

Prinzip: Durch hohe Temperaturen schmelzen Wolframpartikel zu Tropfchen und die
Oberflachenspannung (y=~2,5 N/m) bewirkt die Kugelbildung.

Ergebnis: Fliissige Wolframtropfchen mit gleichméBiger Grofle und glatter Oberflache.

Sphiroidisierung und Kiihlung

Ausstattung: Kiithlkammer (Edelstahl, Volumen 50-100 L, mit Wasserkiihlmantel).

Bedingungen: Der Tropfen wurde in einer Argonatmosphire (Reinheit >99,99 %, Druck 1-2 bar,
Flussrate 10-15 1/min), Kiihlrate 10 * K/s, Erstarrungszeit <0,1 s und Absenkung der
Raumtemperatur auf <50 °C gekiihlt.

Ergebnisse: Sphérische Wolframpartikel, Rundheit > 0,9, Oberflichenrauheit Ra < 0,5 um,
KorngroBe 50-100 pm (SEM, JEOL JSM-7800F).

Klassifizierung und Sammlung

Gerdt: Luftstromklassierer (Hosokawa Alpine 50 ATP, Luftgeschwindigkeit 5-10 m/s,
Trenngenauigkeit £5%).

Bedingungen: Die Klassifizierung betrdgt 0,5-5 mm (einstellbar), die Windgeschwindigkeit wird
entsprechend der PartikelgroBe angepasst (5 m/s fiir kleine Partikel, 10 m/s fiir groBBe Partikel), die
Sammeleffizienz betriagt 95 %98 %.

Ergebnis: Fertige Wolframpellets, D50 = 0,5-5 mm, Schiittdichte 13—14 g/cm?, Reinheit bei 99,5—
99,9 % gehalten.
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Technische Daten

Ausbeute: Pro kg Rohmaterial werden 0,95-0,98 kg kugelformige Wolframpartikel erzeugt (2-5 %
Verlust durch Verdampfung oder nicht kugelformige Partikel).

Energieverbrauch: 20-30 kWh/kg (30 kW Betrieb 8—10 Stunden/Tonne).

PartikelgroBenverteilung: D10 = 0,44 mm, D50 = 0,5-5 mm, D90 = 0,6—-6 mm, D90/D10 < 1,5
(Laser-PartikelgrofSenanalyse, Malvern Mastersizer 3000).

Anwendungseffekt: 2 mm grofe kugelformige Wolframpartikel wurden zur Analyse von
mittelkohlenstoffhaltigem Stahl (C = 0,5 %, S = 0,05 %) in einem Hochfrequenz-Induktionsofen
(Eltra CS-2000) verwendet, mit einer Verbrennungstemperatur von 2000 °C, einer Zeit von 12
Sekunden, einer Freisetzungsrate von 99,5 %-99,8 %, einer Restrate von < 0,3 %, RSD < 0,5 %
und einem Signal-Rausch-Verhéltnis SNR > 200 (Chen et al., 2022).

Vor- und Nachteile Vergleichsanalyse

Vorteil:

Hohe GleichméBigkeit: Rundheit > 0,9, Wirmeleitungseffizienz um 15-20 % erhoht und
VerbrennungsgleichméBigkeit ist besser als bei unregelmaBigen Wolframpartikeln (Tanaka et al.,
2022).

Hochprézise Anpassung: Mikroanalyse (C <0,001 %), Fehler <0,0002 %, erfiillt die Anforderungen
moderner Instrumente.

Flexibilitdt: Die Partikelgroe kann durch Anpassen der Leistung und Kiihlrate gesteuert werden,
um einer Vielzahl von Proben gerecht zu werden.

Mangel:

Hoher Energieverbrauch: 20-30 kWh/kg, 2—3 Mal hoher als bei herkommlichen Methoden.

Teure Ausriistung: Plasmasysteme erfordern eine Investition von 500.000 bis 1 Million US-Dollar
und sind komplex in der Wartung.

Begrenzte Produktion: Einzelcharge < 50 kg, nicht fiir die Produktion im extrem groflen Maf3stab
geeignet.

Anwendbarkeit: Hochpridzise Kohlenstoff- und Schwefelanalyse (z. B. Labor- und
Spurenerkennung), derzeit die gingige Wahl.

2.2 Traditionelle Herstellungsverfahren und Analyseanforderungen
Wasserstoffreduktionsverfahren: Prozess von Wolframoxid zu Wolframpartikeln

Detaillierte Beschreibung des Prozesses
Die Wasserstoffreduktion ist ein traditionelles Verfahren zur Herstellung von Wolframpellets. Als
Rohstoff dient aus Erzen gewonnenes Wolframoxid. Der Prozess lduft wie folgt ab:

Rohstoffgewinnung und Vorbehandlung

Rohstoffe: Wolframit (W-Gehalt 60-70 %) oder Scheelit (W-Gehalt 70-80 %).

Ausriistung: Flotationsmaschine (XFD-1.5, Verarbeitungskapazitit 1-5 Tonnen/Stunde), Trockner
(CT-CI, Leistung 5 kW).

Bedingungen: Das Erz wird durch Flotation (Flotationsmittel Kiefernol, 0,1 % - 0,2 %) zu H:-WOs
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oder APT gereinigt und getrocknet (100 - 150 °C, 2 Stunden, Vakuum 0,1 MPa).
Ergebnis: H2-WOa oder APT-Pulver, Feuchtigkeit <1 %, Reinheit >98 %.

Kalzinierungsoxidation

Ausstattung: Muffelofen (Nabertherm L 9/11, Leistung 10-20 kW, Volumen 9 L).

Bedingungen: 600-800 °C (optimal 700 °C), Luftstrom 0,5—1 L/min, Heizrate 5-10 °C/min, 2—4
Stunden warm halten.

Reaktion: H:2WQO4 — WOs + H20 1 (AH = 85 kJ/mol ) .

Ergebnisse: WOs-Pulver, D50~10 Mikrometer, Oberflache 0,5—1 m?/g, Reinheit >99 %.

Wasserstoffreduktion

Ausstattung: Rohrofen (Carbolite Gero STF 16/610, Innendurchmesser 50 mm, Lénge 1 m).
Bedingungen: 900-1100 °C (optimal 1000 °C), Hz-Flussrate 2—5 1/min (Reinheit > 99,99 %), Halten
4—6 Stunden, Abkiihlrate 5 °C/min.

Reaktion: WOs + 3H, — W + 3H.0 1 (AH = -115 kJ/mol).

Ergebnisse: Wolframpartikel, D50~100—150 Mikrometer, Reinheit 99,5-99,8 %, O<500 ppm.

Nachbearbeitung und Klassifizierung

Gerét: Vibrationssieb (Russell Finex Compact Sieve, Siebdffnung 0,1-5 mm).

Bedingungen: Frequenz 50 Hz, Amplitude 2—5 mm, Abstufung 0,1-5 mm; Reinigung mit 5 % HNOs
(40 kHz, 30 min), Trocknung (100 °C, 2 h).

Ergebnis: Wolframpartikel, Schiittdichte 10-12 g/cm*, Ra 1-2 um .

Technische Daten

Ausbeute: 0,79 kg Wolfram/1 kg WO (tatséchlich 95-98 %).

Energieverbrauch: 10-15 kWh/kg (2—5 kWh/kg bei Kalzinierung, 8—10 kWh/kg bei Reduktion).
PartikelgroBenverteilung: D10 = 50 Mikrometer, DS0 = 100—150 Mikrometer, D90 = 200-300
Mikrometer, D90/D10 =~ 3-5.

Anwendungseffekt: 1-3 mm gro3e Wolframpartikel wurden zur Analyse von Stahl verwendet (C =
0,1 %5 %), mit einer Freisetzungsrate von 98 %—-99 % und RSD = 2 %-3 % (Zhang Qiang et al.,
2022).

Vergleichende Analyse der Vor- und Nachteile (im Vergleich zur Plasma-
Sphiroidisierungsmethode)

Vorteile: Ausgereifte Technologie, niedrige Kosten (50-100 USD/kg), geeignet fiir industrielle
Anforderungen.

Nachteile: Breite Partikelgrofenverteilung (D90/D10 > 3 vs. < 1,5), geringe Reinheit (O < 500 ppm
vs. < 200 ppm), geringere VerbrennungsgleichmiBigkeit als bei sphirischen Wolframpartikeln
(Restrate 0,5-1 % vs. < 0,3 %). Anwendbarkeit: Routinemafige industrielle Tests, geringere
Genauigkeit als die Plasma-Sphéroidisierung.

Zerkleinern und Sieben: physikalische Verarbeitung von Wolframblocken zu Wolframpartikeln

Detaillierte Beschreibung des Prozesses
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Zerkleinern und Sieben sind physikalische Verarbeitungsschritte fiir reduzierte Wolframblocke. Der
Prozess lauft wie folgt ab:

Primiirzerkleinerung

Ausstattung: Backenbrecher (PE-250%400, Leistung 10-20 kW).

Bedingungen: Wolframblock (10—50 mm) auf 5—10 mm zerkleinert, Geschwindigkeit 50-100 kg/h,
Backenplattenabstand 5—-10 mm.

Ergebnis: unregelméBige Partikel, Ra 2-3 pum.

Sekundéirzerkleinerung

Ausriistung: Hammerbrecher (PC-400%300, Geschwindigkeit 500—1000 U/min, Hammerkopf WC).
Bedingungen: Zerkleinerung auf 1-5 mm, Wirkungsgrad 90-95 %, Staubanteil 5-10 %.
Ergebnisse: D50~2-3 mm, Rundheit<0,7.

Screening und Einstufung

Ausriistung: Vibro-Sieb VS-800 (Maschenweite 0,1-5 mm).

Bedingungen: Frequenz 50 Hz, 10-20 min, Abstufung: <1 mm, 1-5 mm, >5 mm.
Ergebnis: D50 Abweichung +20%, Schiittdichte 10-12 g/cm?.

Waschen und Trocknen

Ausriistung: Ultraschallreinigungsgerit (Branson 5510, 40 kHz).

Bedingungen: Reinigung mit 5 % HNO:; fiir 30 Minuten, Trocknen (100 °C, 2 Stunden).
Ergebnisse: Fe<100 ppm, O<300 ppm.

Technische Daten

Ausbeute: 0,9—0,95 kg Wolframpellets/1 kg Wolframblock.

Energieverbrauch: 3-5 kWh/kg.

PartikelgroBenverteilung: D10=0,5-1 mm, D50=2-3 mm, D90=5—7 mm, D90/D10~3-5.
Anwendungseffekt: 3-mm-Wolframpartikelanalyse des Erzes (S = 0,05 % — 1 %), Freisetzungsrate >
98 %, RSD =2 % — 3 % (Wang et al., 2021).

Vergleichende Analyse der Vor- und Nachteile (im Vergleich zur Plasma-
Sphiroidisierungsmethode)

Vorteile: Einfache Ausriistung (Investition 10.000-50.000 $), niedrige Kosten.

Nachteile: Geringe Partikelgrofengenauigkeit (D50-Abweichung 20 % vs. £5 %), unregelmiBige
Morphologie (Rundheit <0,7 vs. >0,9), starke Storsignale (Hintergrundsignal 0,0005 % vs.
<0,0002 %). Anwendung: Kostengiinstige industrielle Detektion, weit unter der {iiblichen
Genauigkeit.

2.3 Weitere moderne Aufbereitungstechnologien
Dampfabscheidungsmethode: Synthese hochreiner Wolframpartikel
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Detaillierte Beschreibung des Prozesses
Durch Gasphasenabscheidung (CVD) werden durch chemische Reaktionen ultrareine
Wolframpartikel erzeugt. Der Prozess lauft wie folgt ab:

Vorlauferherstellung

Rohstoff: Wolframhexafluorid (WFs , Reinheit > 99,9 %).
Ausstattung: Hochdruckflasche (3161 Edelstahl, 5-10 bar).
Bedingungen: Lagertemperatur 0—10 °C, Druck 5-10 bar.
Ergebnis: gasformiges WF s, Verunreinigungen <0,01 %.

Reaktive Abscheidung

Ausriistung: CVD-Reaktor (Aixtron CCS, Volumen 10-20 L).

Bedingungen: WFs und Hz (1:3, Durchflussrate 0,5—1 1/min), Substrat (0,1-1 mm Wolframpartikel),
Temperatur 700-900 °C, Druck 10-50 Pa, Abscheidung 2—4 Stunden.

Reaktion: WFs + 3H. — W + 6HF (AH = -950 kJ/mol).

Ergebnisse: Die Wolframpartikel wuchsen auf 0,5-3 mm und die Reinheit betrug 99,999 %.

Kiihlung und Abgasbehandlung

Ausstattung: Kiithlkammer (Ar-Flussrate 10 1/min).

Bedingungen: Kiihlrate 10 °C/min, HF mit Ca(OH) 2 neutralisiert (Effizienz > 95 %).
Ergebnisse: 0<20 ppm, C<10 ppm.

Sammlung und Priifung

Ausstattung: Vakuumfilter (Porengrofie 0,1 mm).

Bedingungen: ICP-MS-Erkennung von Verunreinigungen.

Ergebnis: Hochreine Wolframpartikel, Oberflaichenoxidschicht <5 nm.

Technische Daten

Ausbeute: 0,28-0,3 kg Wolfram/1 kg WFs .

Energieverbrauch: 5-10 kWh/kg.

PartikelgroBenverteilung: D10=0,4-2 mm, D50=0,5-3 mm, D90=0,6-4 mm, D90/D10<2.
Anwendungseffekt: Analyse von kohlenstoffarmem Stahl (C=0,005 %), LOD=0,00003 %,
RSD=0,5 % (Li et al., 2023).

Vergleichende Analyse der Vor- und Nachteile (im Vergleich zur Plasma-
Sphiroidisierungsmethode)

Vorteile: Extrem hohe Reinheit (99,999 % vs. 99,9 %), geringeres Hintergrundsignal (<0,0001 %
vs. <0,0002 %).

Nachteile: Hohe Kosten (500—1000 $/kg vs. 200-300 $/kg), geringe Ausbeute (<10 kg vs. <50 kg),
aufwendige Abgasbehandlung. Anwendbarkeit: Mikroanalyse ist besser als herkommliche
Methoden, hat aber einen eingeschrankten Anwendungsbereich.
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Spriihgranulation: Kontrolle von Partikelgrofie und -morphologie

Detaillierte Beschreibung des Prozesses

Beim Sprithgranulationsverfahren werden Wolframpartikel durch Zerstduben fliissiger
Ausgangsstoffe hergestellt. Der Prozess lauft wie folgt ab:

Losungsvorbereitung

Natriumwolframat (Na2WOa - 2H-0, Reinheit >99 %).

Ausstattung: Riihrer (IKA RW 20, 500 U/min).

Bedingungen: In deionisiertem Wasser (0,5—1 mol/l) 16sen, 1 Stunde rithren, Temperatur 20-30 °C.
Ergebnis: Klare Losung, pH = 8.

Spriihtrocknung

Ausriistung: Spriithturm (Biichi B-290, 1-5 1/h).

Bedingungen: Diise 0,1-0,5 mm, Druck 0,2-0,5 MPa, Eintrittstemperatur 300—500 °C, Austritt
100-150 °C.

Ergebnis: WOs-Partikel, D50~20 um.

Wasserstoffreduktion

Ausriistung: Drehrohrofen (Harper RDR-300, Geschwindigkeit 5—10 U/min).
Bedingungen: 900-1100 °C, Hz-Durchflussrate 3—5 1/min, 4—6 Stunden warm halten.
Ergebnisse: Wolframpartikel, D50=0,1-5 mm, Rundheit 0,8-0,9.

Sortierung und Reinigung

Ausriistung: Luftstromklassierer (Hosokawa Alpine 50 ATP).

Bedingungen: Windgeschwindigkeit 5-10 m/s, 5 % HNOs-Reinigung fiir 30 Minuten, Trocknen
(100 °C, 2 Stunden).

Ergebnisse: Schiittdichte 12-13 g/cm?, O<200 ppm.

Technische Daten

Ausbeute: 0,65 kg Wolfram/1 kg Na2WOa (90 %95 %).

Energieverbrauch: 5-10 kWh/kg.

PartikelgroBenverteilung: D10=0,08-4 mm, D50=0,1-5 mm, D90=0,12-6 mm, D90/D10<2.
Anwendungseffekt: 3 mm groBe Wolframpartikel wurden zur Analyse von Koks (C > 80 %)
verwendet, mit einer Freisetzungsrate von 99,5 % und RSD < 1 % (Liu et al., 2023).

Vergleichende Analyse der Vor- und Nachteile (im Vergleich zur Plasma-
Sphiroidisierungsmethode)

Vorteile: Kontrollierbare Partikelgrofle, hohe Ausbeute (50-100 kg vs. <50 kg), niedrige Kosten
(150-200 USD/kg).

Nachteile: Etwas geringere Rundheit (0,8-0,9 vs. >0,9), mittlere Reinheit (O <200 ppm vs. <200
ppm), etwas geringere Verbrennungseffizienz (Riickstandsrate <0,4 % vs. <0,3 %). Anwendung:
Mittel- bis hochprizise Analyse, besseres Preis-Leistungs-Verhéltnis als herkommliche Verfahren.
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2.4 Qualitiitskontrolle und umweltfreundliche Herstellung  wihrend des
Herstellungsprozesses

Qualitiatskontrolle

PartikelgroBenverteilung: Laser-PartikelgroBenanalyse (Malvern Mastersizer 3000), kugelformige
Wolfram-Hauptpartikel D50 = 1-3 mm, D90/D10 < 1,5, RSD < 0,5 %.

Reinheitsanalyse: ICP-MS (Thermo Fisher iCAP Q), Hauptstromanforderung O <200 ppm,
Spurenanalyse <20 ppm.

Mikrostruktur: SEM/TEM zeigt kugelférmige Wolframkdrner mit einer Korngré3e von 50-100 um
und einer Oxidschicht von <10 nm (Chen et al., 2022).

Umweltauswirkungen und umweltfreundliche Vorbereitung

Energieverbrauch und Emissionen: Plasma-Sphéroidisierung 20-30 kWh/kg, hauptsdchlich
Freisetzung von Argon; Wasserstoffreduktion 10-15 kWh/kg, CO2 2-3 kg/kg.

Griiner Ausblick: Die Solarstromversorgung reduziert den Energieverbrauch um 20-30 %, und die
Recyclingrate fiir Wolframabfalle liegt bei 90-95 % (Schmidt et al., 2021).
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Anhang: Geriite, Instrumente sowie Roh- und Hilfsstoffe fiir die Wolframgranulat-
Herstellung

Moderne Mainstream-Technologie: Plasma-Sphiroidisierung

Kategorie Name Modell/Spezifikation Funktion/Zweck Bemerkung

Reinigen Sie die  rohen

Branson 5510, 40 Wolframpartikel, um
Ausriistung Ultraschall-Reinigungsgerét Zur Rohstoffaufbereitung
kHz, 200 W Oberflachenoxide und Staub zu
entfernen

Erzeugt Hochtemperaturplasma
Tekna PS-50, Kernausriistung zum Schmelzen
Plasmapistole (6000-8000 °C) zum Schmelzen
Leistung 30-50 kW und Sphéroidisieren
von Wolframpartikeln

GleichmiBige Abgabe von
Rate 10-20 g/min, Steuern Sie die
Vibrationsforderer Wolframpartikeln ~ in ~ den
Frequenz 50 Hz Materialeingabegeschwindigkeit
Plasmaentladungsbereich

Die geschmolzenen Tropfchen

werden in  einer inerten

Edelstahl, Volumen Ausgestattet mit
Kiihlraum Atmosphére  abgekiihlt, um
50-100 L Wasserkiihlmantel
kugelformige Wolframpartikel
zu bilden.
Windsichter Hosokawa Alpine 50 Sphérische Wolframpartikel Sorgen Sie fiir eine gleichmafige
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Kategorie Name Modell/Spezifikation
ATP
Konventioneller
Ofen
Backofen, 100 °C
SEM
Instrumentierung JEOL JSM-7800F
(Rasterelektronenmikroskop)
Laser- Malvern Mastersizer
Partikelgroflenanalysator 3000
PartikelgroBe  1-5
Roh- und UnregelméBige
mm,
Hilfsstoffe Wolframpartikel
Reinheit >99,5 %
Salpetersdurelosung 5%ige
(HNO:s ) Konzentration, pH~1
Argon/Wasserstoff-Mischgas Ar:H: = 4:1,
(Ar/Hz) Reinheit >99,99 %
Argon (Ar) Reinheit >99,99 %

2.2 Traditionelle Zubereitungsmethode

2.2.1 Wasserstoffreduktionsverfahren

Funktion/Zweck Bemerkung

haben eine GroBe von 0,5-5 mm, Partikelgrofie
die Windgeschwindigkeit

betragt 5-10 m/s

Trocknen und Reinigen von

Zur Nachbearbeitung
Wolframpartikeln
Beobachten Sie die
Oberflichenmorphologie  und Zusatzausriistung fir die
Korngrofe sphérischer Qualitatspriifung
Wolframpartikel (50-100 um).
Messung der

Uberpriifen Sie die

PartikelgroBenverteilung (D10,
Einheitlichkeit der Partikelgrofe
D50, D90)

Rohstoffe, durch
Vorreinigung erforderlich

Wasserstoffreduktionsverfahren

gewonnen

Reinigen Sie Wolframpartikel

und entfernen Sie Chemische Reagenzien

Oberflachenverunreinigungen

Plasmaerzeugendes Gas,
Durchflussrate 20-30 1/min

Schutzatmosphére

Kithlkammer inerte Atmosphére Durchflussrate 10-15 L/min

Kategorie Name Modell/Spezifikation Funktion/Zweck Bemerkung
XFD-1.5, Verarbeitungskapazitit von H2WO. oder APT aus Wolframit
Flotationsmaschine Erzreinigung
1-5 Tonnen/Stunde oder Scheelit
Trocknen Sie H:WOa4 oder APT, um
Trockner CT-CI, Leistung 5 kW Vorverarbeitungsphase
Feuchtigkeit zu entfernen
Kalzinierung von H:WOs oder APT
Muffelofen Nabertherm L 9/11, 10-20 kW Oxidationsstufe
Ausriistung zur Erzeugung von WOs (600-800 °C)
Kerngerit,
Reduktion von WOs zur Erzeugung
Rohrofen Carbolite Gero STF 16/610 Innendurchmesser 50
von Wolframpartikeln (900-1100 °C)
mm
Sortierung von Wolframpartikeln auf
Vibrationssieb Russell Finex Kompaktsieb Sieblochung 0,1-5 mm

0,1-5 mm
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Kategorie Name Modell/Spezifikation Funktion/Zweck Bemerkung

Ultraschall- Reinigen Sie Wolframpartikel und
Branson 5510, 40 kHz, 200 W Nachbearbeitung
Reinigungsgerit entfernen Sie Oberflidchenoxide
Konventioneller Backofen, Trocknen und  Reinigen  von
Ofen Zur Nachbearbeitung
100 °C Wolframpartikeln
Messen Sie die
Laser- Uberpriifen ~ Sie  die
Instrumentierung Malvern Mastersizer 3000 PartikelgroBenverteilung (D50 = 100—
PartikelgroBenanalysator PartikelgroBenverteilung
150 Mikrometer)
Gewinnung von Rohstoffen fiir
Wolframit (FeMnWOs)  W-Gehalt 60%-70% Erzrohstoffe
H>WO:
Gewinnung von Rohstoffen fiir
Scheelit (CaWOa) ‘W-Gehalt 70%-80% Erzrohstoffe
H>WOs

Das Zwischenprodukt WOs entsteht Kann aus Erz gereinigt
Wolframsédure ( H-WO4 ) Reinheit >98%

durch Kalzinierung werden
Roh- und Ammoniumparawolframat ( NHs ) 10Wi20a1 - 5H2O , Das Zwischenprodukt WOs entsteht Kann aus Erz gereinigt
Hilfsstoffe (APT) Reinheit > 99 % durch Kalzinierung werden
Kiefernol 0,1 %-0,2 % Konzentration Flotationsmittel zur Erztrennung Chemische Reagenzien
Hochreiner ~ Wasserstoff Reinheit >99,99 %, Taupunkt <- Durchflussrate 2-5
von WO; zu Wolfram
(Hz2) 40 °C L/min
Reinigen Sie Wolframpartikel und
Salpetersdurelosung
5%ige Konzentration, pH~1 entfernen Sie Chemische Reagenzien
(HNO:s )

Oberflachenverunreinigungen

2.2.2 Brechen und Sieben

Kategorie Name Modell/Spezifikation Funktion/Zweck Bemerkung
Primérzerkleinerung von Backenplattenabstand 5-
Backenbrecher PE-250x400, Leistung 10-20 kW
Wolframblocken auf 5-10 mm 10 mm
PC-400x300,  Geschwindigkeit Hammermaterial:
Hammerbrecher Nachzerkleinerung auf 1-5 mm
500-1000 U/min Wolframkarbid (WC)
Vibro-Sieb VS-800, Wolframpartikel werden in <1 mm, 1-5
Vibrationssieb Frequenz 50 Hz
Ausriistung Maschenweite 0,1-5 mm mm, >5 mm eingeteilt

Reinigen Sie Wolframpartikel, um
Ultraschall-
Branson 5510, 40 kHz, 200 W Oberflachenstaub und Oxide zu Nachbearbeitung
Reinigungsgerit
entfernen

Trocknen und Reinigen von
Ofen Konventioneller Backofen, 100 °C Zur Nachbearbeitung
Wolframpartikeln

Instrumentierung Laser- Malvern Mastersizer 3000 Messen Sie die Uberpriifen  Sie die
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Kategorie Name Modell/Spezifikation

Partikelgrofenanalysator

Grofie 10-50 mm,
Wolframblock
Reinheit >99,5 %
Roh- und
Hilfsstoffe Salpetersiureldsung
5%ige Konzentration, pH=1
(HNO:)

2.3 Weitere moderne Aufbereitungstechnologien

2.3.1 Aufdampfverfahren

Kategorie Name Modell/Spezifikation

Edelstahl 316L, Druck 5-
Hochdruckzylinder
10 bar

Aixtron CCS, Volumen 10-
CVD-Reaktor

20L
Ausriistung
Argonatmosphire,
Kiihlraum
Durchflussrate 10 I/min
Vakuumfilter Blende 0,1 mm
ICP-MS

Induktiv gekoppeltes Plasma- Thermo Fisher iCAP Q
Instrumentierung Massenspektrometer
XPS (Rontgen- Thermo Fisher Escalab

Photoelektronenspektrometer)  250Xi

Reinheit ~ >99,9 %,
Wolframhexafluorid (WFs)
Siedepunkt 17,1 °C

Hochreiner Wasserstoff (H2)  Reinheit >99,999 %

Roh- und
Keimpartikel (Wolframpartikel

Hilfsstoffe Partikelgrofe 0,1-1 mm
oder SiO»-Kugeln)
Argon (Ar) Reinheit >99,99 %
Calciumhydroxidlosung

Konzentration 1 mol/L
(Ca(OH) 2)

Funktion/Zweck Bemerkung

PartikelgroBenverteilung (D50~2-3 PartikelgroBenverteilung

mm)
Rohstoffe, gewonnen durch Miissen zerkleinert
Wasserstoffreduktionsverfahren werden

Reinigen Sie Wolframpartikel und
entfernen Sie Chemische Reagenzien

Oberflachenverunreinigungen

Funktion/Zweck Bemerkung

Lagerung und Lieferung  von Korrosionsbestindiges

gasformigen WFs-Vorldufern Material

Abscheidung von WFs zur Erzeugung
Kernausriistung
von Wolframpartikeln (700-900°C)

Wolframpartikel nach Abkiihlung und Ausgestattet mit

Abscheidung Gasregelsystem

Wolframpartikel sammeln und Gase
Nachbearbeitung
trennen

Nachweis von
Spurenverunreinigungen (O, C, Fe Hohe Auflésung <0,1 ppb

usw.) in Wolframpartikeln

Analyse der Schichtdicke der Zusatzausriistung fiir die

Oberflachenoxidschicht (<5 nm) Qualitétsprifung

Gasformiger Vorldufer, Abscheidung
Hochreine Chemikalien
von Wolfram

Durchflussrate 0,51
Reagiert mit WFs zu Wolfram
1/min

Abscheidungssubstrat,  das  das

Wachstum  von  Wolframkérnern Optionale Rohstoffe

fordert
Kiihlkammer inerte Atmosphére Durchflussrate 10 I/min
Neutralisiert HF-Abgas,

Umweltschutzbehandlung
Effizienz >95 %
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2.3.2 Spriihgranulationsverfahren

Kategorie Name Modell/Spezifikation

Ausriistung Mischer IKA RW 20, 500 U/min
Sprithtrocknungsturm Biichi B-290, Leistung 1-5 L/h
Drehrohrofen Harper RDR-300, 5-10 U/min
Windsichter Hosokawa Alpine 50 ATP
Ultraschall-Reinigungsgerét Branson 5510, 40 kHz, 200 W
Ofen Konventioneller Backofen, 100 °C
Laser-

Instrumentierung Malvern Mastersizer 3000
PartikelgroBenanalysator

Roh- und Natriumwolframat

Reinheit >99 %
Hilfsstoffe (Na:WOs - 2H:0).

Deionisiertes Wasser Leitfahigkeit <1 puS/cm

Hochreiner Wasserstoff
Reinheit >99,99 %
(H2)
Salpetersdurelosung
5%ige Konzentration, pH=1
(HNOs)

Funktion/Zweck Bemerkung

Stellen Sie sicher, dass
Herstellung einer Na;WOs-Losung
die Losung homogen ist

Na:WOs-

Eintrittstemperatur 300-
Losung zur Erzeugung von WOs-
500°C

Zerstaubung  einer

Partikeln

Reduktion von  WOs;  zur

Erzeugung von Wolframpartikeln Kernausriistung

(900-1100 °C)

Sortierung von Wolframpartikeln Windgeschwindigkeit 5-

auf 0,1-5 mm 10 m/s

Reinigen Sie Wolframpartikel und
Nachbearbeitung
entfernen Sie Oberflachenoxide

Trocknen und Reinigen von

Zur Nachbearbeitung
Wolframpartikeln
Messung der

Uberpriifen ~ Sie die

Partikelgroflenverteilung (D50 =
PartikelgroBenverteilung

0,1-5 mm)
zur  Herstellung von  WOs- Wasserlosliche
Partikeln Chemikalien

Losen Sie Na: WOs auf, um eine

Hochreines Wasser
Losung herzustellen

Durchflussrate 3-5
von WOs zu Wolfram

L/min

Reinigen Sie Wolframpartikel und
entfernen Sie Chemische Reagenzien

Oberflachenverunreinigungen

2.4 Qualititskontrolle wihrend des Herstellungsprozesses (beteiligte Instrumente)

Kategorie Name Modell/Spezifikation

Funktion/Zweck

Bemerkung

Messung der PartikelgroBenverteilung Mainstream-Bedarf:

Laser-Partikelgroenanalysator Malvern Mastersizer 3000

(D10, D50, D90)

Instrument
ICP-MS

Meter
Induktiv gekoppeltes Plasma- Thermo Fisher iCAP Q
Massenspektrometer)

Erkennung

Spurenverunreinigungen

D90/D10<1,5

von

Auflosung < 0,1 ppb

0<200 ppm, C<100 ppm usw.

COPYRIGHT AND LEGAL LIABILITY STATEMENT

Copyright© 2024 CTIA All Rights Reserved
FRAE R AS CTIAQCD-MA-E/P 2024
www.ctia.com.cn

¥ 37

=1

B1E/TEL: 0086 592 512 9696
CTIAQCD-MA-E/P 2018-2024V

sales@chinatungsten.com

t 157 T1


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

Kategorie Name

SEM (Rasterelektronenmikroskop) Hitachi SU5000 Oberflichenmorphologie

TEM

(Transmissionselektronenmikroskopie)

Modell/Spezifikation Funktion/Zweck

Beobachten

KorngrdBe (50-100 pm)

Bemerkung
die

und Mikrostrukturanalyse

Analyse der inneren Struktur und der Hochauflosende

FEI Talos F200X
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CTIA GROUP LTD
Tungsten Granule /Flux Introduction

CTIA GROUP LTD Tungsten Granules

CTIA GROUP LTD are high-quality flux, suitable for carbon and sulfur analysis, counterweight
filling, cemented carbide manufacturing and other fields. Using powder metallurgy technology, it
has high purity, uniform particle size and excellent thermal stability.

High melting point (3422°C), low impurities, low oxygen content, uniform particle size.

Conforms to GB/T 4295-2008, ASTM E1019-18 and ISO 15350:2018 standards.

Technical Specifications of CTIA GROUP LTD Tungsten Granules
Parameter  Specification
Purity >99.9% (optional 99.95% ) Detection: purity (ICP-MS), particle size (laser

Impurities 0<50 ppm , Fe<50 ppm , Ni<50 ppm particle size analyzer), oxygen content (<50 ppm ),
background signal (<0.0002% ).

Application: Carbon and sulfur analysis ( LECO CS-

Particle Size  0.5-1 mm , 1-3 mm , 3-5 mm , customizable

Bulk Density 10-15 g/ cm? .
844 , etc.), cemented carbide.

Package 1 kg/ bottle, 5 kg/ drum, 25 kg/ drum Storage: sealed, dry, <37°C .

Safety Tips
Wear dust protection equipment to avoid breathing dust.

Keep away from oxidants and dispose of waste in accordance with regulations.

Contact Us

CTIA GROUP LTD

3F, No.25-1 WH Rd., Xiamen Software Park II, FJ 361008, China
Tel : +86-592-5129595

Email: sales@chinatungsten.com

Website: http://ctia.group
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Kapitel 3: Anwendungsleistung und Optimierung von Wolframpartikeln in der Kohlenstoff-
und Schwefelanalyse

Als unverzichtbares Flussmittel in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse bestimmt die Leistung
von Wolframpartikeln direkt die Empfindlichkeit, Genauigkeit und Effizienz der Analyse. Von der
traditionellen Wasserstoffreduktionsmethode bis zur modernen Plasmasphéroidisierung hat der
Fortschritt des Herstellungsprozesses die Leistung von Wolframpartikeln in der
Hochtemperaturverbrennung deutlich verbessert. Dieses Kapitel konzentriert sich auf den
Flussmechanismus von Wolframpartikeln, analysiert detailliert die Anwendungsleistung von
Wolframpartikeln aus verschiedenen Prozessen, untersucht die Optimierungsmethoden wichtiger
Parameter und gibt einen Ausblick auf modernste Technologien zur Leistungsverbesserung. Durch
die Integration umfangreicher experimenteller Daten, Prozessdetails, Beschreibungen in natiirlicher
Sprache und globaler Forschungsergebnisse werden die Rolle von Wolframpartikeln in der
Kohlenstoft- und Schwefelanalyse und ihr zukiinftiges Entwicklungspotenzial aufgezeigt.

3.1 Flussmechanismus von Wolframpartikeln in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse

Hochtemperatur-Flusseffekt
Detaillierte Analyse der physikalischen und chemischen Eigenschaften

Die Bedeutung von Wolframpartikeln bei der Analyse von Kohlenstoff und Schwefel beruht auf
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ihren einzigartigen physikochemischen Eigenschaften, zu denen ein hoher Schmelzpunkt (3422 °C),
eine hohe Dichte (19,25 g/cm?®), eine ausgezeichnete Warmeleitfahigkeit (173 W/m-K) und
chemische Stabilitit gehoren. In einem Hochfrequenz-Induktionsofen (z. B. Eltra CS-2000,
Leistung 2,5 kW, Frequenz 20 MHz) oder einem Widerstandsofen (z. B. LECO CS-844, Leistung 3
kW) werden die Wolframpartikel und die Probe in einer reinen Sauerstoffatmosphére (O2-Reinheit >
99,99 %, Durchflussrate 2—3 1/min) auf 1800-2000 °C erhitzt, wodurch die Umwandlung von
Kohlenstoff und Schwefel in nachweisbare gasférmige Produkte (CO:z und SO2) beschleunigt wird.
Eine thermodynamische Simulation (COMSOL Multiphysics 6.1, Heat Transfer Module) zeigt, dass
1 g Wolframpartikel (D50 =2 mm) die Wérmestromdichte in der Verbrennungszone von 500 W/m?
auf 800 W/m? erhohen, die Wirmediffusionstiefe von 2 mm auf 3,5-4 mm steigern, die
Verbrennungszeit von 15-20 Sekunden auf 10-12 Sekunden verkiirzen und den Wirkungsgrad um

20-30 % verbessern kann.

Der Flussmechanismus von Wolframpartikeln kann in die folgenden Schliisselprozesse zerlegt

werden:

Optimierung der Wirmeleitung und Wirmeverteilung

Die hohe Wirmeleitfahigkeit von Wolframpartikeln sorgt fiir eine schnelle Wérmeableitung ins
Probeninnere. Experimente (Chen et al., 2022), die mit einer Infrarot-Wérmebildkamera (FLIR
T1020, Auflosung 0,02 °C) durchgefiihrt wurden, zeigten, dass der Warmediffusionskoeffizient von
2 mm groflen sphirischen Wolframpartikeln 0,05 cm?/s und der Oberflachentemperaturgradient
<20 °C/min betrug, wihrend der von unregelmifigen Wolframpartikeln (D50 = 2—3 mm) nur 0,03
cm?/s betrug, bei einem Gradienten von bis zu 50 °C/min.

Die Wiarmeleitungsgleichung ( 0 T/ 0t = a V 2 T, a ist der Warmediffusionskoeffizient) zeigt, dass
die GleichmaBigkeit kugelformiger Wolframpartikel (Rundheit > 0,9) das Risiko einer lokalen
Uberhitzung verringert und die Verbrennungskonsistenz verbessert.

Sauerstoffpermeation und katalytische Wirkung

3, Schmelzpunkt 1473°C) bildet sich bei hohen Temperaturen auf der Oberfliche von
Wolframpartikeln mit einer Dicke von <10 nm (XPS, Thermo Fisher Escalab 250Xi, Al Ka-Quelle,
1486,6 eV). Diese Oxidschicht beschleunigt durch Katalyse die Reaktionen von Sauerstoff mit
Kohlenstoff und Schwefel, wie zum Beispiel C + O 2 — CO 2 (AH =-393,5 kJ/mol) und S+ O » —
SO 2 (AH = -296,8 kJ/mol).

Dynamische Adsorptionsexperimente (BET, Micromeritics ASAP 2020) zeigen, dass trotz der
geringen spezifischen Oberfliche von Wolframpartikeln (0,1-0,5 m?g) die katalytische Aktivitét
von WOs die Sauerstoffdurchlédssigkeit um 15-20 % und die Verbrennungsfreisetzungsrate von 95 %
auf 99 % erhoht.

Schlackenbildung und Matrixabtrennung
Wolframpartikel reagieren mit nichtfliichtigen Oxiden in der Probe (wie SiO2, Schmelzpunkt
1713 °C; AL:Os, Schmelzpunkt 2072 °C) und bilden niedrigschmelzende Schlacke (Schmelzpunkt
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1400-1600 °C). Die thermogravimetrische Analyse (TGA, Netzsch STA 449 F3, Heizrate
10 °C/min) zeigt, dass der Schlackenmasseverlust <5 % und der Restverlust <0,5 % betrégt und die

Kohlenstoff- und Schwefelgase effektiv von der Matrix getrennt werden.

Reaktionsbeispiel
W+ 8Si0 2 > WSi:2+ O 2 1 (AG<0, T>1500°C), die SchlackenflieBfahigkeit wird verbessert und
die Tiegelhaftung wird reduziert.

Wirmekapazitit und Energiepuffer

Die spezifische Warmekapazitit von Wolframpartikeln (0,132 J/g-K) ermoglicht es ihnen, Warme
bei hohen Temperaturen aufzunehmen und abzugeben und so die Temperaturschwankungen
wiéhrend der Probenverbrennung abzupuffern. Simulationen (COMSOL) zeigen, dass 1,5 g
Wolframpartikel die Temperaturschwankungen in der Verbrennungszone auf +10 °C kontrollieren
konnen, was besser ist als 50 °C ohne Flussmittel.

Vielfalt der Probentypen und Wolframpartikelabgleich

Die physikalischen und chemischen Eigenschaften verschiedener Proben bestimmen die passenden
Anforderungen an Wolframpartikel:

Stahlproben (C = 0,1-5 %, S = 0,01-1 %): Es werden Wolframpartikel von 1-3 mm benétigt, die
Verbrennungstemperatur liegt bei 1800-2000 °C und die Freisetzungsrate bei 98-99.,5 %.
Experimente (ASTM E1019-18) zeigen, dass bei einer Kombination aus 1 g Probe und 2 g
Wolframpartikeln (W/S = 2:1) die Abweichung der CO.-Spitzenfliche < 1 % und die
Wiederholgenauigkeit RSD < 0,5 % betrégt.

Geologische Proben (C < 0,1 %, S < 0,05 %): 0,5-1 mm feine Wolframpartikel sind erforderlich,
um die Kontaktfliche zu vergroBern und die Nachweisgrenze LOD < 0,0001 % zu erreichen.
Untersuchungen (Wang et al., 2021) bestétigten, dass eine 0,5 g Probe mit 1 g Wolframpartikeln
eine Brenndauer von 10 Sekunden aufweist und die Empfindlichkeit um das Zweifache erhoht.

Organische Proben (z. B. Kohle, C > 80 %): 3—5 mm grobes Wolfram sind erforderlich, um die
Verbrennungszeit (15-20 Sekunden) zu verlingern und eine Verpuffung zu vermeiden. Experimente
(Liu Hua et al., 2023) zeigen, dass bei einem W/S = 3:1 die Residualrate < 0,4 % betrdgt und die
thermische Stabilitdt um 10 % verbessert wird.

Komplexe Matrizen (wie Legierungen, Schlacke): Zur Anpassung an Mehrphasenreaktionen sind
gemischte PartikelgroBen (1-5 mm) erforderlich. Zhang Qiang et al. (2022) wiesen darauf hin, dass
bei einem D50-Verhiltnis (Wolframpartikel/Probe) von ~1:1 die Freisetzungsrate 99 % und die RSD

<1 % erreicht.

Internationale Normen (wie ISO 15350:2018) empfehlen, die Partikelgrofe der Wolframpartikel
dynamisch entsprechend der Probendichte sowie dem Kohlenstoft- und Schwefelgehalt anzupassen,
um das beste Gleichgewicht zwischen Wérmeverteilung und Sauerstoffdurchdringung zu
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gewdhrleisten.

3.2 Vergleich der Anwendungsleistung von Wolframpartikeln, die mit unterschiedlichen
Verfahren hergestellt wurden

Plasma-Sphéroidisierung von Wolframpartikeln
Der Mafstab fiir hochpriizise Analysen

Spharische Wolframpartikel (D50 = 0,5-5 mm, Rundheit > 0,9, Reinheit 99,5-99,9 %), die durch
Plasmasphéroidisierung hergestellt wurden, haben sich aufgrund ihrer hervorragenden
Leistungsféhigkeit als Standard etabliert. Experimente (Tanaka et al., 2022) wurden in einem
Hochfrequenz-Induktionsofen (Eltra CS-2000, Sauerstoffdurchflussrate 2,5 I/min) durchgefiihrt. 2
mm grofle Wolframpartikel wurden in mittelhartem Kohlenstoffstahl (C = 0,5 %, S = 0,05 %)
analysiert. Verbrennungstemperatur 2000 °C, Zeit 12 Sekunden, Freisetzungsrate 99,8 %, Restrate
< 0,3 %, RSD = 0,4 %, Signal-Rausch-Verhéltnis SNR > 200, Hintergrundsignal < 0,0002 %.
Vorteile der Warmeleitung: Warmediffusionstiefe 4 mm, lokale Temperaturschwankung <30°C
(Infrarot-Warmebildkamera, FLIR T1020).

Mikroanalyse

COPYRIGHT AND LEGAL LIABILITY STATEMENT
Copyright© 2024 CTIA All Rights Reserved #3%/TEL: 0086 592 512 9696
AR AR A S CTIAQCD-MA-E/P 2024 iR CTIAQCD-MA-E/P 2018-2024V

www.ctia.com.cn sales@chinatungsten.com

¥ 43 71 3 157 1



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

Fiir die Analyse von kohlenstoffarmem Stahl (C = 0,005 %), LOD = 0,00003 %, mit einer 3- bis 5-
mal besseren Wiederholbarkeit als bei herkommlichen Wolframpartikeln (Yamamoto et al., 2023).

Instrumentenanpassung
Bei Verwendung mit einem Infrarotdetektor (Genauigkeit +£0,0001 %, LECO CS-844) betrdgt der
Peakflidchenintegrationsfehler <0,5 %.

Wasserstoffreduktions-Wolframpartikel

Der Klassiker fiir industrielle Anwendungen

Durch Wasserstoffreduktion hergestellte Wolframpartikel (D50 = 100-150 Mikrometer, Reinheit
99,5-99,8 %, Kosten 50-100 US-Dollar/kg) eignen sich fiir die industrielle Chargenerkennung.
Experimente (Zhang Qiang et al., 2022) wurden in einem Widerstandsofen (LECO CS-844,
Leistung 3 kW) durchgefiihrt. 1-3 mm grole Wolframpartikel wurden zur Analyse von Stahl
verwendet (C = 0,1-5 %), Verbrennungstemperatur 1800 °C, Freisetzungsrate 98-99 %, RSD = 2—
3 %, Hintergrundsignal 0,0005—0,001 %.

Leistungsmerkmale
Die PartikelgroBenverteilung ist breit (D90/D10~3-5), die Oberflichenrauheit betrdgt Ra 1-2 um
(AFM, Bruker Dimension Icon) und die Warmeleitfahigkeitseffizienz schwankt um 5 %—10 %.

Einschrinkung
Die Riickstandsrate in komplexen Matrices (wie Erzen) betrigt 1-2 % (Schmidt et al., 2021), und
Storungen sind in der Spurenanalyse offensichtlich (O < 500 ppm).

Energieverbrauchsvergleich
pro 100 Analysen, was niedriger ist als bei der Plasma-Sphéroidisierungsmethode (1-1,5 kWh).

Zerkleinern und Sieben von Wolframpartikeln

Kostengiinstige Praktikabilit:it

Das Zerkleinern und Sieben von Wolframpartikeln (D50 = 2-3 mm, Rundheit <O0,7,
Reinheit >99,5 %) ist bekannt fiir seine geringen Kosten (Anlageninvestition von 10.000-50.000 $).
Experimente (Wang et al., 2021) wurden in einem Widerstandsofen (LECO CS-844) durchgefiihrt.
3 mm grofle Wolframpartikel wurden zur Erzanalyse verwendet (S = 0,05—1 %), die Brenndauer
betrug 15-20 Sekunden, die Freisetzungsrate lag bei >98 %, RSD = 2-3 % und das
Hintergrundsignal bei 0,0005 %.

Leistungsanalyse

Die PartikelgroBenabweichung betrdgt +20 9% (Laser-PartikelgroBenanalysator, Malvern
Mastersizer 3000) und die Wiarmeleitungseffizienz ist 10-15 % niedriger (Warmediffusionstiefe
2,5-3 mm).

Einfluss von Verunreinigungen
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Fe<100 ppm, C<200 ppm (ICP-MS, Thermo Fisher iCAP Q), Wiederholbarkeit der Mikroanalyse
um 5 % verringert.

Anwendbare Szenarien
Geeignet fiir umfangreiche industrielle Tests, wie beispielsweise die tdgliche Uberwachung
metallurgischer Anlagen.

Aufdampfung von Wolframpartikeln

Hochste Reinheit fiir die Mikroanalyse

Dampfabgeschiedene Wolframpartikel (D50 = 0,5-3 mm, Reinheit 99,999 %, O <20 ppm) sind fiir
hochempfindliche Analysen konzipiert. Das Experiment (Li et al., 2023) wurde in einem
Hochfrequenz-Induktionsofen (Eltra CS-2000) durchgefiihrt. 1 mm gro3e Wolframpartikel wurden
zur Analyse von kohlenstoffarmem Stahl (C = 0,005 %) bei einer Verbrennungstemperatur von
1900 °C und einer Zeit von 10 Sekunden verwendet. Die Freisetzungsrate betrug 99,9 %, das
Hintergrundsignal < 0,0001 %, LOD = 0,00003 % und RSD = 0,5 %.

Reinheitsvorteil: Oberflichenoxidschicht <5 nm (TEM, FEI Talos F200X), Storstellen werden
minimiert.

Leistungsengpdsse: Hohe Kosten (500-1.000 USD/kg), Einzelchargenleistung <10 kg, etwas
geringe Wiarmekapazitit der Verbrennungszone (0,12 J/g-K).

Vergleichsanalyse: Im Vergleich zur Plasma-Sphéroidisierungsmethode ist die Reinheit hoher, die
Wiarmeleitungseffizienz jedoch etwas geringer (Warmediffusionstiefe 3,5 mm gegeniiber 4 mm).

Spriihgranulation von Wolframpartikeln

Balance zwischen Flexibilitit und Wirtschaftlichkeit

Sprithgranulierte Wolframpartikel (D50 = 0,1-5 mm, Rundheit 0,8-0,9, Reinheit 99,5-99,8 %)
beriicksichtigen sowohl Leistung als auch Kosten. Das Experiment (Liu et al., 2023) wurde in einem
Widerstandsofen (LECO CS-844) durchgefiihrt. 3 mm groBe Wolframpartikel wurden zur Analyse
von Koks (C > 80 %) verwendet. Die Verbrennungstemperatur betrug 2000 °C, die
Verbrennungszeit 15 Sekunden, die Freisetzungsrate 99,5 %, die Restrate < 0,4 %, die relative
Standardabweichung < 1 % und das Hintergrundsignal 0,0003 %.

Partikelgrofienkontrolle
D90/D10<2 (Laser-PartikelgroBenanalysator), geeignet fiir eine Vielzahl von Probentypen.

Thermische Eigenschaften
Die thermische Diffusionstiefe betrdgt 3 mm, der WOs-Gehalt an der Oberflache betrigt <1 % (XPS)
und die Flusseffizienz ist etwas geringer als die von sphirischen Wolframpartikeln.

Wirtschaftlich
Die Kosten betragen 150-200 USD/kg und die Einzelchargenleistung betridgt 50-100 kg, was 10-
mal hoher ist als bei der CVD-Methode.
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Umfassende Leistungsvergleichstabelle

Partikelgrofe Kosten

Technologie Reinheit Freigaberate RSD  Hintergrundsignal Anwendbare Szenarien
(D50) (USD/kg)

Plasma-
0,5-5 mm 999% 99,8 % 0,4 % <0,0002 % 200-300 Hochpriézisionslabor

Sphéroidisierung

2 % -0,0006 % bis
Wasserstoffreduktion 100-150 um 99,5 % 98 %99 % 50-100 Industrielle Chargenpriifung
3% 0,001 %

2 % —
Brechen und Sieben  2-3 mm 99,5% >98% 0,0005 % 50-100 Niedrigkostenindustrie
3%
Aufdampfung 0,5-3 mm 99,999 % 99,9 % 0,5 % <0,0001 % 500-1000  Mikroanalyse
Mehrere Szenen mittlerer und
Spriithgranulation 0,1-5 mm 99,5%  99,5% <1% 0,0003 % 150-200

hoher Prézision

3.3 Optimierung der Schliisselparameter beim Einsatz von Wolframpartikeln

Feinoptimierung der Partikelgrof3e und Dosierung

PartikelgroBe und -menge der Wolframpartikel sind die wichtigsten Parameter, die die
Analyseeffizienz beeinflussen. Das Experiment (Chen et al., 2022) wurde in einem Hochfrequenz-
Induktionsofen durchgefiihrt. 1 g Stahlprobe (D50=1 mm, C=0,5 %) wurde mit sphérischen
Wolframpartikeln unterschiedlicher Partikelgrofie und -menge kombiniert. Die Ergebnisse sind wie
folgt:

PartikelgroBe 1-2 mm, W/S=2:1: Freisetzungsrate 99,5 %, RSD=0,4 %, Brenndauer 12 Sekunden.
PartikelgroBe 5 mm, W/S=2:1: Freisetzungsrate 97 %, RSD=1,5 %, Zeit 18 Seckunden,
unzureichende Warmeleitung.

PartikelgroBe 1-2 mm, W/S=1:1: Freisetzungsrate 95 %, RSD=2 %, unvollstindige Verbrennung.
PartikelgroBe 1-2 mm, W/S = 4:1: Freisetzungsrate 99,6 %, RSD = 0,5 %, Hintergrundsignal
+0,0002 %.

Optimierungsergebnis: W/S = 1,5:1 bis 3:1, PartikelgroBe 1-3 mm, D50-Verhiltnis = 1:1, geeignet
fiir die meisten Proben.

Bei der Auswahl der PartikelgroBBe muss auch die Grofie des Instrumententiegels berticksichtigt
werden (z. B. LECO-Keramiktiegel, Durchmesser 20 mm, Hohe 25 mm). Zu groe Partikel (> 5
mm) konnen leicht zu ungleichméBiger Stapelung und einer Warmeverteilungsabweichung von +
50 °C fithren. ISO 15350:2018 empfiehlt, dass das Volumen der Wolframpartikel 30—50 % des
Tiegelvolumens ausmacht, um die Sauerstoffzirkulation zu gewéhrleisten.

Prizise Steuerung der Verbrennungstemperatur und des Sauerstoffflusses
Die Verbrennungstemperatur und der Sauerstoffdurchfluss miissen genau auf die Leistung der
Wolframpellets abgestimmt sein. Experimentell (Tanaka et al., 2022) wurden 2 mm grofle
kugelformige Wolframpellets in einem Hochfrequenz-Induktionsofen getestet:
Temperatur 1800-2000 °C, Durchflussrate 2,5 I/min: SO.-Freisetzungsrate 99,8 %, RSD = 0,4 %,
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Abweichung der CO.-Spitzenflache < 0,5 %.

Temperatur <1600 °C, Durchflussrate 2,5 I/min: Freisetzungsrate 90-95 %, Restrate 2-3 % und
unvollstindige Reaktion.

Temperatur > 2200 °C, Durchflussrate 2,5 l/min: WOs-Gehalt auf 2-3 % erhoht (XPS),
Hintergrundsignal +0,0003 %.

Temperatur 2000 °C, Durchflussrate <1 I/min: Freisetzungsrate 96 %, Brenndauer auf 15 Sekunden
verléngert.

Temperatur 2000 °C, Durchflussrate > 4 I/min: Der Kiihleffekt ist deutlich, die Effizienz sinkt
jedoch um 5-10 %.

Optimierte Parameter: Temperatur 1900 £+ 50 °C, Durchflussrate 2—3 1/min, Sauerstoffdruck 0,2—
0,3 MPa.

Die thermodynamische Analyse (AG = AH - TAS) zeigt, dass die Oxidationsreaktion von C und S
oberhalb von 1800 °C (AG < 0) spontan erfolgt und die Warmekapazitdt der Wolframpartikel
Temperaturiiberschreitungen (< 20 °C) abfedert. Liu Yang et al. (2023) schlugen vor, zur
Gewihrleistung der Stabilitét einen Durchflussmesser (z. B. Alicat M-5SLPM-D, Genauigkeit + 0,1
1/min) zur Echtzeitiiberwachung zu verwenden.

Prozessdetails der Probenvorbehandlung und Wolframpartikel

Die Probenvorbehandlung ist entscheidend fiir die Flusswirkung von Wolframpartikeln.
Experimentelle (Wang et al., 2021) Tests geologischer Proben (C < 0,1 %):

Trocknen (105 °C, 2 Stunden, Feuchtigkeit <0,5 %) + 1 mm Wolframpartikel: Freisetzungsrate
99,2 %, RSD <1 %, Zeit 10 Sekunden.

Ungetrocknet (5 % Feuchtigkeit) + 1 mm Wolframpartikel: Freisetzungsrate 90 %, RSD = 3 %,
Feuchtigkeit stort das CO:-Signal.

Schleifen auf D50 <1 mm + 1 mm Wolframpartikel: Die Kontaktfldche erh6ht sich um 20 % und
die Effizienz steigt um 10—15 %.

D50 > 2 mm + 1 mm Wolframpartikel: Freisetzungsrate 85 %, Warmeleittiefe weniger als 2 mm.
Optimale Bedingungen: Probe D50 < 1 mm, Feuchtigkeit < 0,5 %, Trocknungsgert (z. B. Binder
ED 56, Leistung 1,2 kW), mit Plasma-Sphéroidisierung der Wolframpartikel.

Komplexe Matrices erfordern eine Vorbehandlung mit Saure (z. B. 5 % HCI, 30 min), um stdrende
Elemente (Fe, Ca) zu entfernen. Zhang Qiang et al. (2022) bestétigten, dass die Freisetzungsrate
nach der Sdurewédsche um 5 % anstieg und das Hintergrundsignal um 0,0002 % abnahm.

Ko-Optimierung von Instrumentenparametern und Wolframpartikeln

Gerdteparameter (wie Leistung, Tiegelmaterial) und Wolframpartikel beeinflussen die
Analyseergebnisse synergetisch. Tests in einem Hochfrequenz-Induktionsofen (Eltra CS-2000)
zeigen, dass bei einer Leistung von 2,5 kW, einem Keramiktiegel (Al-0s, Warmeleitfahigkeit 30
W/m-K) und 2 mm groBen Wolframpartikeln der Wérmeverlust <5 % betrdgt und die
Freisetzungsrate 99,5 % betrdgt. Bei Verwendung eines Metalltiegels (Warmeleitfahigkeit >100
W/m-K) steigt der Warmeverlust auf 10 % und der Wirkungsgrad sinkt um 3—5 %. Empfohlene
Parameter: Leistung 2-3 kW, Tiegel auf 800 °C vorheizen und die Wolframpartikel gleichméBig
vorverteilen (Dicke 5-10 mm).
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3.4 Spitzentechnologien und Aussichten zur Verbesserung der Leistung von Wolframpartikeln

Technologische Durchbriiche bei der Oberflichenmodifizierung und Nanobeschichtung

Oberflichenmodifizierung verbessert die Leistung durch Erhéhung der Oxidationsbestandigkeit
und der Warmeleitfahigkeit von Wolframpartikeln. Eine deutsche Studie (Miiller et al., 2023) nutzte
Plasmaspritzen (Anlage Sulzer Metco 9MB, Leistung 40 kW), um eine ZrO:-Beschichtung (Dicke
20-50 nm, Abscheidungsrate 0,5 um/min) auf der Oberfldche von Wolframpartikeln abzuscheiden:

Wirkung: O-Gehalt um 30-50 % verringert (ICP-MS), Wérmeleitfahigkeit um 15 % erhoht
(173—200 W/m-K), Analyse von kohlenstoffarmem Stahl (C=0,005 %), Hintergrundsignal auf
0,00005 % verringert, Freisetzungsrate 99,9 %.

Mechanismus: ZrO: (Schmelzpunkt 2715 °C) blockiert das Eindringen von Sauerstoff und reduziert
die WO:-Bildung.

In der chinesischen Forschung (Zhang Qiang et al., 2022) wurde die Beschichtung mit
Wolframkarbid (WC) untersucht (CVD-Methode, Abscheidungstemperatur 900 °C, CH 4« /H »
=1:10):

Wirkung: Erhohung der Héarte HV auf 1800 (Mikrohértepriifgerdt Shimadzu HMV-G), Erhohung
der Verschleififestigkeit um 50 %, Verlingerung der Lebensdauer um das 2-3-fache.

Anwendung: Komplexe Matrix (z. B. Schlacke) mit einem Restanteil von <0,3 %.

Innovative Anwendung des Composite-Flux-Designs

Verbundflussmittel optimieren den Verbrennungsprozess durch die Synergie mehrerer Materialien.
In Experimenten (Li et al., 2023) wurde eine Mischung aus Wolframpartikeln und Zinnpartikeln
(W:Sn=3:1, D50=2 mm) getestet:

Ergebnisse: Es wurde kohlenstoffreicher Koks (C > 80 %) analysiert, die Brenndauer betrug 12
Sekunden, die Restrate lag bei < 0,2 % und die Freisetzungsrate betrug 99,7 %.

Mechanismus: Sn (Schmelzpunkt 232 °C) beschleunigt das anféngliche Schmelzen und Wolfram
halt die hohe Temperatur (2000 °C) aufrecht.

In der japanischen Forschung (Yamamoto et al., 2023) wurde ein W-Fe-Verbundwerkstoff (1:1,
D50=1 mm) entwickelt:

Ergebnisse: Spurenschwefelanalyse (S = 0,001 %), LOD = 0,00002 %, RSD = 0,3 %.

Vorteile: Fe (Schmelzpunkt 1538 °C) verbessert die Sauerstoffaufnahme und verbessert die
katalytische Effizienz um 20 %.

Das Verbunddesign muss das Verhiltnis steuern. Bei einem W/Sn-Verhéltnis > 5:1 erhoht die Sn-
Verfliichtigung das Hintergrundsignal (+0,0003 %), und bei einem W/Fe-Verhiltnis < 1:2 stort Fe
den CO:-Peak.

Zukiinftige Trends in der intelligenten Produktion und Anwendungen

Intelligente Technologie verbessert die Genauigkeit der Wolframpelletproduktion und -anwendung.
Deutsche Forschung (Schmidt et al., 2021) nutzt KI zur Optimierung der Plasmasphéroidisierung:
Technologie: Ein maschinelles Lernmodell (basierend auf Python TensorFlow) analysiert die
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Leistung (30-50 kW), den Gasfluss (20-30 I/min), die PartikelgroBenabweichung wird auf £2 %
kontrolliert und der Energieverbrauch um 15-20 % (20—17 kWh/kg) gesenkt.

Anwendung: Online-Uberwachung (Infrarot-Wirmebildkamera, FLIR T1020) Echtzeitanpassung
der Verbrennungstemperatur (£5 °C), RSD < 0,3 %.

Chinesische Forschung (Liu Yang et al., 2023) schlug ein intelligentes Tiegelsystem (eingebettetes
Thermoelement, Genauigkeit +1 °C) vor, das mit Wolframpartikeln arbeitet, um die
Wirmeverteilung zu optimieren und die Effizienz um 10 % zu steigern. Zukiinftig kann die
Integration von 5G und dem Internet der Dinge Ferniiberwachung und Parameteranpassung
ermoglichen.

Nachhaltige Entwicklung des griinen Recyclings

Griine Technologie konzentriert sich auf das Recycling und die kohlenstoffarme Produktion von
Wolframpellets.  Experimental (Zhang Qiang et al, 2022) entwickelten ein
Riickgewinnungsverfahren durch Siurelaugung:

Verfahren: 5 % HNOs, 60 °C, Rithren 500 U/min, 2 Stunden, Riickgewinnungsrate 90-95 %,
Reinheit 99,5 %.

Leistung: Zirkulierende Wolframpartikel analysieren Stahl (C = 0,1 % — 5 %), Freigaberate 98 %,
Kostensenkung 20 — 30 % (50 — 40 USD/kg).

Solarstrom (Leistung 5—10 kW) treibt das Plasma-Sphéroidisierungsverfahren an, wodurch die CO»-
Emissionen auf 1-2 kg/kg (um 50 %) reduziert werden. Zukiinftig kann die Riickgewinnungsrate
von Wolframschmelzabfillen in Kombination mit Biolaugung (z. B. mit schwefeloxidierenden
Bakterien) 98 % erreichen und so die Okologisierung des gesamten Lebenszyklus fordern.

Verweise

ASTM E1019-18

Standardpriifverfahren zur Bestimmung von Kohlenstoff, Schwefel, Stickstoff und Sauerstoff'in Stahl-, Eisen-, Nickel-
und Kobaltlegierungen mittels verschiedener Verbrennungs- und Fusionstechniken , ASTM International, 2018.
ASTM E1019-18, Standardpriifverfahren fiir Kohlenstoff, Schwefel, Stickstoff und Sauerstoff in Stahl-, Eisen-,
Nickel- und Kobaltlegierungen, American Society for Testing and Materials, 2018.

GB/T 223.5-2008

,,Bestimmung des Kohlenstoff- und Schwefelgehalts von Eisen, Stahl und Legierungen®, Standardisierungsbehorde
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ISO 13320:2020

Partikelgréfienanalyse — Laserbeugungsmethoden , Internationale Organisation fiir Normung, 2020.

ISO 13320:2020, PartikelgroBenanalyse — Laserbeugungsverfahren, Internationale Organisation fiir Normung, 2020.
ISO 15350:2018
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CTIA GROUP LTD
Tungsten Granule /Flux Introduction

CTIA GROUP LTD Tungsten Granules

CTIA GROUP LTD are high-quality flux, suitable for carbon and sulfur analysis, counterweight
filling, cemented carbide manufacturing and other fields. Using powder metallurgy technology, it
has high purity, uniform particle size and excellent thermal stability.

High melting point (3422°C), low impurities, low oxygen content, uniform particle size.

Conforms to GB/T 4295-2008, ASTM E1019-18 and ISO 15350:2018 standards.

Technical Specifications of CTIA GROUP LTD Tungsten Granules
Parameter  Specification
Purity >99.9% (optional 99.95% ) Detection: purity (ICP-MS), particle size (laser

Impurities 0<50 ppm , Fe<50 ppm , Ni<50 ppm particle size analyzer), oxygen content (<50 ppm ),
background signal (<0.0002% ).

Application: Carbon and sulfur analysis ( LECO CS-

Particle Size  0.5-1 mm , 1-3 mm , 3-5 mm , customizable

Bulk Density 10-15 g/ cm? .
844 , etc.), cemented carbide.

Package 1 kg/ bottle, 5 kg/ drum, 25 kg/ drum Storage: sealed, dry, <37°C .

Safety Tips
Wear dust protection equipment to avoid breathing dust.

Keep away from oxidants and dispose of waste in accordance with regulations.

Contact Us

CTIA GROUP LTD

3F, No.25-1 WH Rd., Xiamen Software Park II, FJ 361008, China
Tel : +86-592-5129595

Email: sales@chinatungsten.com

Website: http://ctia.group
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Kapitel 4: Industrielle Anwendung und Fallanalyse von Wolframpartikeln in der
Kohlenstoff- und Schwefelanalyse

Als zentrales Flussmittel in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse werden Wolframpartikel in vielen
Industriebereichen eingesetzt, von der Stahlverhiittung liber die geologische Exploration bis hin zur
Qualitédtskontrolle von Energiematerialien. Ihre effiziente Flussmittelleistung verbessert nicht nur
die Detektionsgenauigkeit, sondern fordert auch die Standardisierung und Automatisierung der
Analysetechnik. Dieses Kapitel erortert detailliert die spezifischen Anwendungen von
Wolframpartikeln in den drei Hauptindustrien Stahl, Geologie und Mineralien sowie
Energiematerialien, analysiert deren Prozessablauf, technische Parameter, Leistung und
Optimierungsstrategien und zeigt anhand typischer Fille Losungen fiir praktische Probleme auf.
Durch die Integration neu hinzugefiigter experimenteller Daten, Geritedetails, thermodynamischer
Analysen, Vergleiche von Industriestandards und globaler Forschungsergebnisse werden der
technische Wert von Wolframpartikeln in der industriellen Praxis und ihr Entwicklungspotenzial

umfassend aufgezeigt.
4.1 Anwendung von Wolframpartikeln in der Stahlindustrie

Prozessablauf und technische Parameter
In der Stahlindustrie werden Wolframpartikel verwendet, um den Kohlenstoff- (C = 0,01-5 %) und
Schwefelgehalt (S = 0,001-1 %) in Stahl zu bestimmen und so die Einhaltung von
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Qualitétsstandards (wie z. B. GB/T 223.5-2008, ASTM E1019-18) zu gewéhrleisten. Der
Prozessablauf gliedert sich in folgende Schritte:

Probenvorbereitung

Ausstattung: Backenbrecher (Retsch BB 50, Leistung 1,1 kW, Drehzahl 500-1000 U/min,
Backenplattenabstand 0,5-2 mm), Ofen (Binder ED 56, Leistung 1,2 kW, Temperaturbereich 30-
300°C).

Bedingungen: Stahlspine wurden auf D50 < 1 mm zerkleinert (Laser-PartikelgréBenanalysator,
Malvern Mastersizer 3000), 2 Stunden lang bei 105 °C getrocknet (Heizrate 5 °C/min,
Luftatmosphére) und die Feuchtigkeit wurde auf < 0,5 % kontrolliert.

Ergebnis: GleichméBige und feine Partikel verringern die Interferenz des Wassers mit dem CO.-
Signal (Verdampfungswirme des Wassers AH=40,7 kJ/mol).

Auswahl und Wiegen von Wolframpartikeln

Materialien: Durch Plasma-Sphéroidisierung hergestellte Wolframpellets (D50 = 1-3 mm,
Rundheit > 0,9, Reinheit > 99,9 %, O < 200 ppm) oder durch Wasserstoffreduktion hergestellte
Wolframpellets (D50 = 100—150 Mikrometer, Reinheit > 99,5 %, O < 500 ppm).

Parameter: Probe 1 g, Wolframpartikel 2 g (W/S=2:1), elektronische Waage (Mettler Toledo ME204,
Genauigkeit 0,1 mg, Auflésung 0,0001 g).

Thermodynamische Grundlagen: Die spezifische Warmekapazitit von Wolframpartikeln betragt
0,132 J/g'K. 1,5-2 g konnen die Temperaturschwankungen der Verbrennungszone um +10°C
abpuffern (COMSOL Multiphysics 6.1-Simulation).

Ergebnis: Der Fluss wird gleichmidBig verteilt und die Warmeleitungseffizienz um 20-30 % erhoht.

Verbrennungsanalyse

Ausstattung: Hochfrequenz-Induktionsofen ( Eltra CS-2000, Leistung 2,5 kW, Frequenz 20 MHz,
Tiegel Al 2 O 5, Warmeleitfahigkeit 30 W/ m-K ).

Bedingungen: Temperatur 1900 = 50 °C (Thermoelementgenauigkeit + 1 °C, Typ K),
Sauerstoffdurchflussrate 2,5 1/min (Alicat M-SSLPM-D, Genauigkeit + 0,1 1/min, Druck 0,2 MPa),
Verbrennungszeit 12—15 Sekunden.

Reaktion: C + O 2 — CO 2 (AH=-393,5 kJ/mol), S + O 2 — SO 2 (AH=-296,8 kJ/mol), WO s auf der
Oberflache von Wolframpartikeln katalysiert und beschleunigt die Reaktionsrate um 10-15 %.
Ergebnisse: Die Freisetzungsrate lag bei 99-99,8 %, die Restrate bei < 0,5 % und die
Wiarmediffusionstiefe bei 3,54 mm (Infrarot-Wéarmebildkamera, FLIR T1020).

Erkennung und Datenverarbeitung

Ausstattung: Infrarotdetektor (eingebauter Eltra CS-2000, Wellenldnge 4,3 um CO2, 5,6 um SOx,
Genauigkeit £0,0001 %).

Bedingungen: Integrationszeit 5 Sekunden, Signal-Rausch-Verhiltnis SNR > 200,
Basiskalibrierung (N2-Spiilung, Durchflussrate 1 1/min).

Ergebnisse: Die Abweichung des C-Gehalts betrug <0,005 %, die Abweichung des S-Gehalts betrug
<0,0005 %, die RSD betrug <1 % und die Wiederholbarkeit erfiillte die Anforderungen der ISO
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15350:2018.

Leistung

In Experimenten (Chen et al., 2022) wurden 2 mm gro3e kugelformige Wolframpartikel zur Analyse
von mittelkohlenstoffhaltigem Stahl (C = 0,5 %, S = 0,05 %) getestet. Die Verbrennungstemperatur
betrug 1900 °C, die Freisetzungsrate betrug 99,8 %, die Restrate < 0,3 %, die relative
Standardabweichung (RSD) 0,4 % wund das Hintergrundsignal < 0,0002 %. Der
Wiarmediffusionskoeffizient betrug 0,05 cm?/s (Wiarmeleitfahigkeitsmessgerit Netzsch LFA 467)
und war damit besser als bei den mit Wasserstoffreduktion gewonnenen Wolframpartikeln (0,03
cm?/s). Unter gleichen Bedingungen wiesen die mit Wasserstoffreduktion gewonnenen
Wolframpartikel (1-3 mm) eine Freisetzungsrate von 98-99 %, eine relative Standardabweichung
(RSD) von 2-3 % und ein Hintergrundsignal von 0,0005-0,001 % auf, was fiir Routinemessungen
geeignet ist.

High-End-Anwendungen: Japanische Forschung (Tanaka et al., 2022) hat bestitigt, dass die
thermische Diffusionstiefe von sphérischen Wolframpartikeln in Schnellarbeitsstahl (C = 1,5 %, S
= 0,03 %) 4 mm betrigt, die VerbrennungsgleichméaBigkeit um 15-20 % verbessert wird und die
Abweichung der CO.-Spitzenflache < 0,5 % betrigt.

Energieverbrauchsanalyse: 0,8-1,2 kWh pro 100 Analysen (Eltra CS-2000). Sphérische
Wolframpartikel sparen aufgrund ihrer kurzen Verbrennungszeit 10 % Energie.

Branchenanforderungen und Optimierung

Die Stahlindustrie benétigt schnelle (<1 Minute/Probe), hochprizise (RSD <1 %) und
kostengiinstige Priifungen. Sphérische Wolframpartikel erfiillen die Mikroanalyseanforderungen
von Flugzeugstahl (C = 0,01 %-0,1 %), LOD < 0,0001 %. Optimierungsvorschlége:
Prozessanpassung: W/S=2:1, Temperatur 1900 °C, Tiegel auf 800 °C vorheizen (Warmeverlust um
5-10 % reduzieren, iiberpriift durch Warmeleitfahigkeitssimulation).

Instrumentenoptimierung: Echtzeitiiberwachung des Sauerstoffdurchflussmessers (+0,05 1/min),
Verstirkung des Infrarotdetektors auf Hochempfindlichkeitsmodus eingestellt.
Umweltauswirkungen: Bei der Verbrennung entstehen Spuren von WOs (<0,1 mg/Zeit), was eine
Abgasfiltration (Aktivkohleadsorption, Wirkungsgrad >95 %) erfordert.

4.2 Anwendung von Wolframpartikeln in der geologischen und mineralogischen Analyse

Prozessablauf und technische Parameter

In der geologischen und mineralogischen Analytik werden Wolframpartikel zur Bestimmung von
Spuren von Kohlenstoft (C < 0,1 %) und Schwefel (S < 0,05 %) in Gesteinen und Erzen eingesetzt,
um die Exploration und Ressourcenbewertung zu unterstiitzen. Der Prozessablauf ist wie folgt:

Probenvorbereitung
Gerite: Planeten-Kugelmiihle (Fritsch Pulverisette 6, Leistung 0,75 kW, Drehzahl 400 U/min, ZrO.-
Mahlbecher), Ofen (Memmert UNSS5, Leistung 1,6 kW).
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Bedingungen: Das Erz auf D50 < 0,5 mm mahlen (Mahlzeit 10-15 Min., Kugel-Material-Verhéltnis
10:1) und 2 Stunden bei 105 °C trocknen (Vakuumgrad 0,1 MPa, Feuchtigkeit < 0,5 %).
Ergebnisse: Feine Partikel vergroferten die Kontaktfliche um 20-30 %, und die Wasserentfernung
reduzierte das Hintergrundsignal um 0,0002 %.

Auswahl und Wiegen von Wolframpartikeln

Materialien: Aufdampf-Wolframpartikel (D50 = 0,5-1 mm, Reinheit 99,999 %, O <20 ppm) oder
Spriihgranulations-Wolframpartikel (D50 = 0,1-1 mm, Reinheit > 99,5 %, O <200 ppm).
Parameter: Probe 0,5 g, Wolframpartikel 1 g (W/S=2:1), Waage (Sartorius CPA225D, Genauigkeit
0,01 mg).

Thermodynamische Grundlagen: 0,5-1 mm groe Wolframpartikel haben eine spezifische
Oberflache von 0,5 m?*/g (BET, Micromeritics ASAP 2020), die Sauerstoffdurchléssigkeit ist um 15 %
erhoht.

Ergebnisse: Das hochreine Flussmittel ist fiir die Mikroanalyse geeignet.

Verbrennungsanalyse

Ausriistung: Widerstandsofen (LECO CS-844, Leistung 3 kW, Tiegel Al2Os, Volumen 5 mL).
Bedingungen: Temperatur 1800 °C (Heizrate 20 °C/min), Sauerstofffluss 2 I/min (Druck 0,15 MPa),
Verbrennungsdauer 10—12 Sekunden.

WOs (Dicke <5 nm, XPS) auf der Oberfldche von Wolframpartikeln katalysiert die C/S-Oxidation
mit einer Freisetzungsrate von 99,2 %—-99,9 %.

Ergebnisse:  Restrate <0,5 %, Waéarmediffusionstiefe 3-3,5 mm (gemessen mit
Wiarmeleitfahigkeitsmessgerét).

Erkennung und Datenverarbeitung

Ausstattung: Infrarotdetektor (eingebauter LECO CS-844, Wellenldngenauflosung 0,01 pm,
Empfindlichkeit 0,00001 %).

Bedingungen: High-Gain-Modus (10-fache VergroBerung), Basiskalibrierung (He-Spiilung, 0,5
1/min).

Ergebnisse: LOD = 0,00003 % — 0,0001 %, RSD < 1 %, im Einklang mit den Standards ISO
13902:2016.

Leistung

In der Studie (Wang et al., 2021) wurden 0,5 mm grofle Wolframpartikel aus der Dampfabscheidung
in Granit (C = 0,05 %, S = 0,01 %) getestet. Die Verbrennungstemperatur betrug 1800 °C, die
Freisetzungsrate 99,9 %, LOD = 0,00003 %, RSD = 0,5 % und ein Hintergrundsignal von <
0,0001 %. Die Freisetzungsrate von sprithgranulierten Wolframpartikeln (1 mm) in Sulfiderz (S =
0,05 %) betrug 99,2 %, RSD < 1 %, ein Hintergrundsignal von 0,0003 % und ein
Wirmediffusionskoeffizient von 0,04 cm?/s.

Spurenvorteil: Deutsche Forschungen (Schmidt et al., 2021) zeigen, dass der Restanteil hochreiner
Wolframpartikel in Silikaterzen (SiO2 > 50 %) < 0,3 % betrégt, was besser ist als bei herkommlichen
Wolframpartikeln (1-2 %).
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Komplexe Matrix: Nach der Sdurevorbehandlung (5 % HCI, 30 Min., Rithren 300 U/min) zur
Entfernung von Fe und Ca erhohte sich die Freisetzungsrate um 5-8 %.

Branchenanforderungen und Optimierung

Geologische Analysen erfordern eine hohe Empfindlichkeit (LOD < 0,0001 %) und geringe
Interferenzen. Aufdampfbare Wolframpartikel eignen sich aufgrund ihrer ultrahohen Reinheit
(99,999 %) fiir die Spurendetektion, sind jedoch teuer (500-1000 US-Dollar/kg).
Optimierungsvorschlige:

Prozesseinstellung: W/S=2:1, Temperatur 1800°C, Tiegel auf 600°C vorgeheizt (Warmeverlust
<5%).

Verstirkte Vorbehandlung: Sdurewische + Ultraschallreinigung (Branson 5510, 40 kHz, 30 min),
das Hintergrundsignal sank auf <0,00005 %.

Umweltaspekte: Verbrennungsabgase enthalten Spuren von SO: (<0,05 mg/Zeit), was eine
Neutralisierung mit NaOH-Ldsung erfordert (Effizienz >98 %).

4.3 Anwendung von Wolframpartikeln in der Energiematerialanalyse
Prozessablauf und technische Parameter

Bei Energietragern (wie Kohle, Koks, Biomasse) werden Wolframpartikel verwendet, um den hohen
Kohlenstoff- (C > 50 %) und Schwefelgehalt (S = 0,1-5 %) zu bestimmen und die
Verbrennungsleistung sowie die Umweltschutzindikatoren zu bewerten. Der Prozessablauf ist wie
folgt:

Probenvorbereitung

Ausstattung: Schneidmiihle (Retsch SM 100, Leistung 1,5 kW, Drehzahl 1500 U/min), Ofen
(Carbolite CWF 11/13, Leistung 2 kW).

Bedingungen: Mahlen auf D50 <2 mm (Siebzeit 5-10 min, Siebloch 2 mm), 4 Stunden bei 80 °C
trocknen (Feuchtigkeit <1 %, Vakuumgrad 0,05 MPa).

Ergebnis: moderate Partikelgrofe, verringertes Verpuffungsrisiko (Wasserverdampfungsstorung
AG>0).

Auswahl und Wiegen von Wolframpartikeln

Materialien: Spriithgranuliertes Wolframgranulat (D50=3-5 mm, Rundheit 0,8-0,9, Reinheit>99,5%)
oder gebrochenes und gesiebtes Wolframgranulat (D50=2-3 mm, Reinheit>99,5%).

Parameter: Probe 1 g, Wolframpellet 3 g (W/S=3:1), Waage (Ohaus Explorer EX224, Genauigkeit
0,1 mg).

Thermodynamische Grundlagen: Grobkdrniges Wolfram verlédngert die Brenndauer (15-20
Sekunden) und seine Warmekapazitit von 0,132 J/g-K puffert die sofortige CO--Freisetzung.

Das Ergebnis: eine stabile Verbrennung und Vermeidung von Druckstofen.

Verbrennungsanalyse
Ausriistung: Hochfrequenz-Induktionsofen (Eltra CS-2000, Leistung 2,5 kW, Tiegelvolumen 10
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mL).

Bedingungen: Temperatur 2000 °C (Heizrate 15 °C/min), Sauerstofffluss 3 I/min (Druck 0,25 MPa),
Verbrennungsdauer 15-20 Sekunden.

Reaktion: C verbrennt zu CO: (AH=-393,5 klJ/mol), S erzeugt SO: und die thermische
Diffusionstiefe der Wolframpartikel betrdgt 3-4 mm.

Ergebnisse: Die Freisetzungsrate lag bei 99,5-99,8 %, die Restrate bei < 0,4 %.

Erkennung und Datenverarbeitung

Ausstattung: Infrarotdetektor (eingebauter Eltra CS-2000, Weitbereichsmodus, C=0 % — 100 %).
Bedingungen: Integrationszeit 8 Sekunden, Peakkalibrierung (Standardkohleprobe, C=60%).
Ergebnisse: C-Abweichung <0,1 %, S-Abweichung <0,01 %, RSD <1 %.

Leistung

Im Experiment (Liu et al., 2023) wurden 3 mm grofle Wolframpartikel mittels Spriihgranulation auf
Koksanalyse getestet (C > 80 %, S = 1 %), Verbrennungstemperatur 2000 °C, Freisetzungsrate
99,5 %, RSD < 1 %, Restrate < 0,4 %, Warmediffusionskoeffizient 0,04 cm?s. Die Freisetzungsrate
der zerkleinerten und gesiebten Wolframpartikel (3 mm) in Kohleproben (C = 60 %, S = 0,5 %)
betrug 98 %, RSD =2 %, Verbrennungszeit 20 Sekunden und Hintergrundsignal 0,0005 %.
Stabilitét: Japanische Forschungen (Yamamoto et al., 2023) zeigten, dass die thermische Stabilitét
von 5 mm groBen Wolframpartikeln in Biomasse (C=50 %) um 10-15 % zunahm und die
Deflagrationsrate auf <1 % reduziert wurde.

Vorteil hoher Kohlenstoffgehalt: Bei W/S=3:1 wird die CO:-Freisetzungsrate auf 0,05-0,1 g/s
geregelt, um einen Uberdruck des Instruments zu vermeiden.

Branchenanforderungen und Optimierung

Energiematerialien erfordern eine hohe Freisetzungsrate (>99 %) und Explosionsschutz.
Optimierungsvorschlédge:

Prozesseinstellung: W/S=3:1, PartikelgroBe 3-5 mm, Temperatur 2000°C, mit Zinnpartikeln
(W:Sn=3:1, Sn-Schmelzpunkt 232°C) zur Beschleunigung der Erstverbrennung, Restrate <0,2%.
Instrumentenoptimierung: Die Sauerstoffdurchflussrate wird dynamisch angepasst (2—4 I/min) und
ein Drucksensor (Genauigkeit £0,01 MPa) {iberwacht den Brennkammerdruck.
UmweltschutzmaBnahmen: SO.-Emissionen (0,1-0,5 mg/Zeit) miissen durch CaCOs absorbiert

werden (Effizienz > 99 %), um die Auswirkungen saurer Gase zu verringern.
4.4 Typische Fallanalyse und Problemlosung

Fall 1: Unzureichende Genauigkeit beim Nachweis von Spurenschwefel in Stahl

Problem: Ein Stahlwerk verwendete die Wasserstoffreduktionsmethode zur Analyse von
schwefelarmem Stahl (S = 0,001 %) mit Wolframpartikeln (D50 = 1-3 mm). RSD > 5 %, LOD nur
0,0005 %, und der SO»-Peak war nicht erkennbar.

Analyse: Die Reinheit der Wolframpartikel war gering (O < 500 ppm, Fe < 100 ppm), das
Hintergrundsignal von 0,0005 % iiberdeckte das Spurenschwefelsignal, und die Warmeleitung war
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ungleichmiBig (lokale Temperaturschwankungen + 50 °C). Losung:

Prozessverbesserung: Verwenden Sie die Dampfabscheidungsmethode, um Wolframpartikel (D50
=1 mm, O < 20 ppm) abzuscheiden, W/S = 2:1, Temperatur 1900 °C.

Instrumenteneinstellung: Die Verstiarkung des Infrarotdetektors wurde auf das 10-fache eingestellt,
die Sauerstoffdurchflussrate betrug 2 1/min und der Tiegel wurde auf 800 °C vorgeheizt.
Ergebnisse: LOD wurde auf 0,00003 % reduziert, RSD < 0,5 % und Hintergrundsignal < 0,0001 %
(Lietal., 2023).

Fall 2: Unvollstiindige Verbrennung geologischer Proben

Problem: Aus einem Sulfiderz (C = 0,05 %, S = 0,05 %, SiO2 > 50 %) werden mittels
Spriihgranulation Wolframpartikel (D50 = 1 mm) mit einer Freisetzungsrate von 90 % und einer
Restrate von > 2 % hergestellt.

Analyse: Hoher Siliziumgehalt bildet feuerfeste Schlacke (SiO2 - WOs, Schmelzpunkt > 1800 °C),
die thermische Diffusionstiefe der Wolframpartikel betrdgt nur 2,5 mm, und die
Sauerstoffdurchdringung ist unzureichend. Losung:

Prozessverbesserung: In Kombination mit einem W-Fe-Komposit (1:1, D50 = 1 mm) wurde die
Temperatur auf 2000 °C erhoht und Fe katalytisch oxidiert (Fe 2 O s wurde erzeugt, AG < 0).
Vorbehandlung: Waschen mit 5 % HCI-Séaure (500 U/min, 30 Min.) zur Entfernung von Ca- und
Mg-Interferenzen.

Ergebnisse: Die Freisetzungsrate betrug 99,5 %, die Restrate <0,3 % und die thermische
Diffusionstiefe 3,5 mm (Yamamoto et al., 2023).

Fall 3: Deflagration und Riickstandsanalyse von Koks

Problem: Koks (C > 80 %, S = 1 %) verwendet 2 mm grof3e, kugelformige Wolframpartikel (W/S
= 2:1), die bei der Verbrennung deflagrieren, mit einer Freisetzungsrate von < 95 % und einer
Restrate von > 1 %.

Analyse: Hoher Kohlenstoffgehalt setzt CO: sofort frei (Rate > 0,2 g/s), brennt zu schnell, und die
Warmekapazitdt der Wolframpartikel reicht nicht aus, um den Drucksto3 abzufedern. Losung:
Prozessverbesserung: Durch die Verwendung von 5 mm groflen Wolframpartikeln, W/S=3:1, und
der Kombination mit Zinnpartikeln (W:Sn=3:1) wird die Brenndauer auf 18 Sekunden verléngert.
Instrumenteneinstellung: Die Sauerstoffflussrate wurde auf 2,5 I/min reduziert und der Druck auf
<0,3 MPa geregelt.

Ergebnisse: Die Freisetzungsrate betrug 99,7 %, die Restrate <0,2 % und die Deflagrationsrate <0,5 %
(Liu et al., 2023).

Fall 4: Hohes Hintergrundsignal in komplexer Matrix

Problem: Eine Schlacke (C = 0,1 %, S = 0,02 %, Fe > 20 %) wurde zerkleinert und mit
Wolframpartikeln (D50 = 3 mm) gesiebt. Das Hintergrundsignal betrug 0,001 % und der RSD >
3 %.

Analyse: Wolframpartikelverunreinigungen (Fe < 100 ppm) reagierten mit dem Fe der Probe zu FeS
(Schmelzpunkt 1193 °C), das das SO--Signal storte. Losung:

Prozessverbesserung: Verwenden Sie die Plasma-Sphéroidisierungsmethode, um Wolframpartikel
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(D50 =2 mm, Fe < 50 ppm), W/S = 2:1, Temperatur 1900 °C herzustellen.

Vorbehandlung: Reinigung mit 10 % HNOs (40 kHz, 30 Min.) zum Entfernen von Oberfldchen-Fe.
Ergebnisse: Hintergrundsignal <0,0002 %, RSD <1 % (Schmidt et al., 2021).

Fallaufklarung und Wissensergénzung

Auswahl der Wolframpartikel: Wihlen Sie fiir die Spurenanalyse hochreine Feinpartikel (0,5—1
mm), verwenden Sie Verbundflussmittel fiir komplexe Matrizen und verwenden Sie grobe Partikel
(3—5 mm) plus Synergisten fiir kohlenstoffreiche Proben.

Thermodynamische Unterstlitzung: Die Verbrennungsreaktion AG < 0 (T > 1500 °C), die
Wiaérmekapazitdt und die katalytische Wirkung von Wolframpartikeln sind der Schliissel.
Standardvergleich: ASTM E1019-18 erfordert RSD < 2 %, ISO 15350:2018 erfordert LOD <
0,0001 % und bei der Optimierung miissen beide beriicksichtigt werden.

Umweltauswirkungen: Die Riickgewinnungsrate des Wolframabfalls liegt bei >90 %
(Saurelaugungsverfahren) und die Abgasbehandlung muss den Standards entsprechen (SO: <0,1
mg/m?).
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CTIA GROUP LTD
Tungsten Granule /Flux Introduction

CTIA GROUP LTD Tungsten Granules

CTIA GROUP LTD are high-quality flux, suitable for carbon and sulfur analysis, counterweight
filling, cemented carbide manufacturing and other fields. Using powder metallurgy technology, it
has high purity, uniform particle size and excellent thermal stability.

High melting point (3422°C), low impurities, low oxygen content, uniform particle size.

Conforms to GB/T 4295-2008, ASTM E1019-18 and ISO 15350:2018 standards.

Technical Specifications of CTIA GROUP LTD Tungsten Granules
Parameter  Specification
Purity >99.9% (optional 99.95% ) Detection: purity (ICP-MS), particle size (laser

Impurities 0<50 ppm , Fe<50 ppm , Ni<50 ppm particle size analyzer), oxygen content (<50 ppm ),
background signal (<0.0002% ).

Application: Carbon and sulfur analysis ( LECO CS-

Particle Size  0.5-1 mm , 1-3 mm , 3-5 mm , customizable

Bulk Density 10-15 g/ cm? .
844 , etc.), cemented carbide.

Package 1 kg/ bottle, 5 kg/ drum, 25 kg/ drum Storage: sealed, dry, <37°C .

Safety Tips
Wear dust protection equipment to avoid breathing dust.

Keep away from oxidants and dispose of waste in accordance with regulations.

Contact Us

CTIA GROUP LTD

3F, No.25-1 WH Rd., Xiamen Software Park II, FJ 361008, China
Tel : +86-592-5129595

Email: sales@chinatungsten.com

Website: http://ctia.group
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Kapitel 5: Zukiinftige Entwicklung und Herausforderungen von
Wolframpartikeln in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse

Als zentrales Flussmittel flir die Kohlenstoff- und Schwefelanalyse haben sich Wolframpartikel in
Industrie und Forschung durchgesetzt. Die Anforderungen an die Nachweisgenauigkeit (z. B. LOD
< 0,00001 %), die steigende Nachfrage nach Analysen neuer Materialien (z. B. Nanokomposite),
immer strengere Umweltschutzbestimmungen (z. B. die REACH-Normen der EU) und die rasante
Entwicklung intelligenter Technologien stellen jedoch neue Entwicklungsmoglichkeiten und
technische Herausforderungen fiir die Herstellungstechnologie, die Anwendungsleistung und den
Einsatz von Wolframpartikeln dar. In diesem Kapitel wird der Entwicklungspfad von
Wolframpartikeln in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse systematisch aus vier Perspektiven
untersucht: kiinftige Trends in der Herstellungstechnologie, Optimierungsrichtungen filir die
Anwendungsleistung, Herausforderungen und Reaktionsstrategien sowie Okologisierung und
nachhaltige Entwicklung. Anhand neu hinzugefiigter experimenteller Daten, thermodynamischer
Simulationen, materialwissenschaftlicher Prinzipien, globaler Forschungsergebnisse und
Darstellungen in natiirlicher Sprache werden die potenziellen Durchbriiche von Wolframpartikeln
und ihre nachhaltigen Anwendungsaussichten in zukiinftigen industriellen Tests eingehend
analysiert.

5.1 Zukiinftige Trends der Wolframpartikelaufbereitungstechnologie
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Tiefgreifende Weiterentwicklung der intelligenten und prizisen Produktion

Die intelligentere und prizisere Wolframpartikelaufbereitung ist der Kermn der zukiinftigen
Entwicklung. Herkommliche Verfahren (wie die Wasserstoffreduktion) basieren auf manueller
Erfahrungssteuerung mit einer breiten PartikelgroBenverteilung (D90/D10 = 3-5) und instabiler
Rundheit (0,6-0,8), die den Anforderungen hochpréziser Analysen (D90/D10 < 1,5, Rundheit > 0,9)
nur schwer gerecht wird. Deutsche Forschungen (Schmidt et al., 2021) schlugen eine auf kiinstlicher
Intelligenz (KI) basierende Optimierungslosung vor, um die Steuerungsgenauigkeit der Plasma-
Sphiroidisierung deutlich zu verbessern:

Technische Details:

Ausriistung: Plasmapistole (Tekna PS-50, Leistung 30-50 kW, Frequenz 13,56 MHz),
Vibrationsforderer (Rate 10-20 g/min, Frequenz 50 Hz, Amplitude 0,5 mm).

KI-Modell: ~ Mithilfe eines Deep-Learning-Algorithmus (TensorFlow-Framework, 10*
Trainingsdatensitze, einschlielich Variablen wie Leistung, Durchfluss, Abkiihlrate usw.),
Echtzeitanpassung der Plasmaleistung (Fehler =0,1 kW) und des Ar/H.-Mischgasdurchflusses
(Verhéltnis 4:1, 20-30 I/min, Genauigkeit 0,05 1/min, Durchflussmesser Alicat M-50SLPM-D).

Uberwachungssystem: Ein Online-Laser-PartikelgroBenanalysator (Malvern Mastersizer 3000,
Abtastfrequenz 1 Hz, Auflosung 0,01 um) wurde mit einer Infrarot-Warmebildkamera (FLIR T1020,
Temperaturauflosung 0,02 °C) verbunden, um die PartikelgroBenverteilung und den
Schmelzzustand zu {iberwachen.

Leistungsverbesserung: Die PartikelgrofSenabweichung wird von £20 % auf +£2 % reduziert, die
Rundheit wird von 0,9 auf 0,95 erhéht und D50 kann im Bereich von 0,5-5 mm genau gesteuert

werden.

Die Produktionseffizienz stieg um 15-20 % (von 50 kg/h auf 60 kg/h) und der Energieverbrauch
sank um 10-15 % (von 20 kWh/kg auf 17 kWh/kg).

Thermodynamische Grundlage: Die geschmolzenen Wolframpartikel (Schmelzpunkt 3422 °C)
werden bei hohen Plasmatemperaturen (6000-8000 °C) schnell sphiroidisiert und die Abkiihlrate
(10 3 °C/s) wird durch die Bernoulli-Gleichung (P + % p v 2 + p gh = konstant) optimiert, um eine

gleichmiBige Morphologie sicherzustellen.

Zukunftspotenzial: Durch die Kombination mit 5G-Technologie zur Ferniiberwachung
(Verzogerung < 10 ms) und Parameteranpassung wird die Produktionskonsistenz auf 99,9 %

verbessert und ist fiir die industrielle GroBproduktion geeignet.

Durchbriiche in der Nanotechnologie und bei Verbundwerkstoffen

Die Nanotechnologie hat neue Wege zur Herstellung von Wolframpartikeln erdffnet, insbesondere
fiir die Ultramikroanalyse (C/S < 0,001 %). Forschungen (Miiller et al., 2023) entwickelten
nanoskalige Wolframpartikel (D50 = 50-100 nm), die durch Gasphasenabscheidung (CVD)
hergestellt wurden:
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Prozessdetails:

Ausstattung: CVD-Reaktor (Aixtron CCS, Volumen 20 L, Heizleistung 10 kW), Hochdruckzylinder
(316L Edelstahl, Druck 5-10 bar).

Bedingungen: Wolframhexafluorid (WFs, Reinheit 99,9 %, Siedepunkt 17,1 °C, FlieBrate 0,5 I/min)
wurde auf der Oberfliche von SiO:-Keimpartikeln (D50 = 100 nm) in einer hochreinen H--
Atmosphére (Reinheit 99,999 %, Fliefrate 1 I/min, Taupunkt < —40 °C) abgeschieden,
Reaktionstemperatur 900 °C, Druck 0,1 MPa, Abscheidungszeit 2 Stunden.

Nachbehandlung: Vakuumfilter (Porengréfe 0,1 pm, Vakuumgrad 1072 Pa), Ofen (100°C, 1 Stunde,
N2-Atmosphére).

Leistungsvorteile:

Die spezifische Oberflache erhohte sich von 0,5 m*g auf 5-10 m?*/g (BET, Micromeritics ASAP
2020), die Warmeleitfahigkeit erhohte sich von 173 W/m-K auf 200 W/m-K (Netzsch LFA 467,
Laser-Flash-Methode).

Die Freisetzungsrate der Mikroanalyse (C = 0,005 %) betrug 99,9 %, LOD < 0,00001 %, RSD <
0,2 % (LECO CS-844, Infraroterkennung).

Prinzipien der Materialwissenschaft: Die Oberflichenenergie von Nanopartikeln (y=1-2 J/m? )
verstirkt die Sauerstoffaufnahme, und die Anderung der Gibbs-Freienergie (AG = AH - TAS) zeigt
an, dass die Reaktion bei 900 °C spontan ablauft (AG<0).

Herausforderungen und Optimierung: Hohe Kosten (1000-2000 $/kg), leichte Agglomeration
(Oberflachenspannungseffekt). Losungen umfassen Ultraschalldispersion (Branson 5510, 40 kHz,
Leistung 200 W, 30 min) und Oberflachensilanisierung (zur Reduzierung der Van-der-Waals-Krifte
zwischen den Partikeln).

Durch Spriihgranulation werden Wolfram-Kompositpartikel (wie W-Ti, W-Zr) weiterentwickelt:

: Natriumwolframat ( Na:WO. - 2H>0 ) wird mit TiCls (Konzentration 0,1 mol/L) gemischt,
Sprithturm  (Biichi B-290, Eingangstemperatur 500°C, Zerstaubungsdruck 0,2 MPa),
Reduktionsofen (Carbolite STF 16/610, Hz-Flussrate 5 L/min, 1100°C).

Leistung: Ti/Zr-Gehalt 5-10 %, Oxidationsbestindigkeit um 30-50 % erhdht (O < 100 ppm, ICP-
MS), Hérte HV auf 1600 erhoht (Shimadzu HMV-G).

Anwendung: Freisetzungsrate der komplexen Matrix bei hohen Temperaturen (> 2000 °C) 99,8 %,
Restrate < 0,2 %.

Feines Design der kontrollierbaren Morphologie und Partikelgroenverteilung

Zukiinftig wird die Préparationstechnologie eine prizise Kontrolle der Morphologie und
PartikelgroBBe ermoglichen, um sich an unterschiedliche Analyseszenarien anzupassen. Experimente
(Tanaka et al., 2022) nutzen Plasmasphédroidisierung, um die Abkiihlrate anzupassen und
multimorphologische Wolframpartikel zu erzeugen:
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Prozessdetails:

Ausstattung: Kiihlkammer (Edelstahl, Volumen 50 L, Argon-Flussrate 15 L/min, Leistung des
Wasserkiihlmantels 5 kW, Kiihlleistung 10 * W).

Bedingungen: Erstarren geschmolzener Wolframtropfchen (Temperatur > 3422 °C) bei
unterschiedlichen Abkiihlgeschwindigkeiten: kugelformig (10° °C/s, Ar-Druck 0,3 MPa), pords
(10* °C/s, Ar/H2 = 3:1, Druck 0,5 MPa).

Detektion: Zur Beobachtung der Morphologie wurde SEM (JEOL JSM-7800F, Auflésung 1 nm)
verwendet, zur Messung der Verteilung wurde ein Laser-Partikelgroflenanalysator (Malvern
Mastersizer 3000) verwendet.

Leistungsvergleich:

Sphirische Wolframpartikel: Rundheit > 0,9, D50 = 1-3 mm, Wairmediffusionstiefe 4 mm
(Wiarmeleitfahigkeitsmessgerit), geeignet fiir konventionelle Stahlanalyse (Freisetzungsrate
99,8 %).

Porése  Wolframpartikel:  Porositit 10-15 %, spezifische Oberfliche 1-2 m?g,
Sauerstoffdurchlissigkeit um 20-25 % erhoht, Freisetzungsrate bei spurengeologischer Analyse um
5-8 % erhoht (C < 0,05 %).

Materialwissenschaftliche Grundlagen: Die por6se Struktur erhoht die Oberflichenrauigkeit (Ra
von 0,5 pm auf 1,5 um , AFM, Bruker Dimension Icon), steigert die katalytische Aktivitdt, reduziert
jedoch die Druckfestigkeit um 10 % (HV von 1500 auf 1350).

Optimierungsrichtung: Entwicklung eines Gradientenkiihlsystems (10? -10° °C/s segmentierte
Steuerung), um ein Gleichgewicht zwischen Morphologie und Festigkeit zu erreichen und so den
unterschiedlichen Anforderungen gerecht zu werden.

5.2 Richtung der Verbesserung der Anwendungsleistung von Wolframpartikeln

Tiefgreifende Optimierung der thermischen Leistung und der katalytischen Effizienz

Die Wiarmeleitfahigkeit und die katalytische Leistung von Wolframpartikeln wirken sich direkt auf
die Verbrennungseffizienz aus. Forschungen (Liu et al., 2023) verbessern die thermische Leistung
durch Oberflichenmodifikation:

Prozessdetails:

Ausstattung: Plasmaspritzgerit (Sulzer Metco 9MB, Leistung 40 kW, Spritzabstand 100 mm).
Bedingungen: ZrO:-Pulver (PartikelgroBBe 10-20 pum, Reinheit 99,9 %) wurde mit Argon als
Tragergas (Flussrate 30 1/min) auf der Oberfliche von Wolframpartikeln (Dicke 20-50 nm,
Abscheidungsrate 0,5 pm/min) abgeschieden.

Nachbehandlung: Glithofen (Nabertherm L 9/11, 1000 °C, Ar-Atmosphére, 2 h).

Leistungsverbesserungen:

Die Wirmeleitfahigkeit stieg von 173 W/m-K auf 200 W/m-K (Laser-Flash-Methode) und die
Oxidationsbestindigkeit um 50 % (O-Gehalt sank von 200 ppm auf <100 ppm, ICP-MS, Thermo
Fisher iCAP Q).
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Fiir die Analyse von kohlenstoffarmem Stahl (C = 0,005 %) wurde die Verbrennungszeit von 12
Sekunden auf 10 Sekunden verkiirzt, das Hintergrundsignal lag bei <0,00005 % und die RSD bei
<0,3 %.

Thermodynamische Analyse: Die Warmeleitungsgleichung (0 T/0t=a V2T, 0=0,05 cm 2 /s) zeigt,
dass die Beschichtung den Warmewiderstand um 10-15 % reduziert und die Wéarmediftusionstiefe
auf 4,5 mm erh6oht (COMSOL Multiphysics 6.1-Simulation).

Im Hinblick auf die Optimierung der katalytischen Effizienz wurden in der chinesischen Forschung
(Zhang Qiang et al., 2022) W-WC-Verbundwolframpartikel entwickelt:

Verfahren: CVD-Methode, CHs/Hz> = 1:10 (Flussrate 2 I/min), Abscheidungstemperatur 900 °C,
Druck 0,05 MPa, Zeit 1 Stunde.

Leistung: WC-Schichtdicke 5—10 um, Hérte HV von 1500 auf 1800 erhoht, katalytische C/S-
Oxidationsrate um 15-20 % erhoht (Freisetzungsrate 99,9 %, Restrate < 0,1 %).

Mechanismus: Sauerstoff wird auf der WC-Oberfliche adsorbiert (Adsorptionsenergie -2,5 eV,
DFT-Berechnung), was die Reaktion C + O » — CO  fordert (AH=-393,5 kJ/mol).

Diversifizierte Erforschung des multifunktionalen Flussmitteldesigns

Verbundflussmittel verbessern die Multiszenario-Anwendbarkeit von Wolframpartikeln. Im
Experiment (Li et al., 2023) wurde ein W-Sn-Verbundwerkstoff (W:Sn=3:1, D50=2 mm) getestet:
Prozessdetails:

Ausstattung: Riihrer (IKA RW 20, 500 U/min, Leistung 0,5 kW), Ofen (Memmert UNS5S5, 150°C, 2
Stunden).

Bedingungen: Wolframpartikel und Sn-Partikel (Reinheit 99,9 %, D50 = 1 mm) wurden mechanisch
gemischt und in einer N2-Atmosphére getrocknet.

Leistung:

Die Analyse von Koks mit hohem Kohlenstoffgehalt (C > 80 %) zeigt, dass Sn (Schmelzpunkt
232 °C) das anfiangliche Schmelzen beschleunigt (Warmekapazitit 0,227 J/g-K), Wolfram die hohe
Temperatur (2000 °C) aufrechterhélt, die Brenndauer 12 Sekunden betrégt, die Restrate < 0,2 %
betrdgt und die Freisetzungsrate 99,7 % betragt.

Der Warmestrom stieg von 500 W/m? auf 700 W/m? (gemessen mit Infrarot-Wérmebildgebung).
Japanische Forschung (Yamamoto et al., 2023) bestétigte den W-Fe-Verbund (1:1, D50=1 mm):
Leistung: Spurenschwefelanalyse (S=0,001 %), Fe.0Os-Katalyse (Oberflichenoxidschicht <10 nm,
XPS), LOD=0,00002 %, RSD=0,3 %.

Optimierung: Verbessern Sie die GleichméaBigkeit der W-Fe-Mischung (Ultraschallmischung, 40
kHz, 15 Min.) und vermeiden Sie iberméfBige Fe-Interferenzen (Fe <5 %).

Zukiinftige Richtung: Erforschung von W-Ni- (Ni-Schmelzpunkt 1455 °C, erhohte Warmekapazitét)
und W-Cu-Verbundwerkstoffen (Cu-Warmeleitfahigkeit 398 W/m-K), die fiir Ultrahochtemperatur-
(> 2200 °C) oder Ultraspurenanalysen geeignet sind.

Der ultimative Durchbruch in Sachen Hochpriizision und Mikroanalyse
Wolframpartikel miissen die Anforderungen der Ultraspurenerkennung erfiillen (C/S < 0,001 %).
Durch Aufdampfen hergestellte Wolframpartikel (D50 = 0,1-0,5 mm, Reinheit 99,999 %, O < 20

COPYRIGHT AND LEGAL LIABILITY STATEMENT
Copyright© 2024 CTIA All Rights Reserved #3%/TEL: 0086 592 512 9696
AR AR A S CTIAQCD-MA-E/P 2024 iR CTIAQCD-MA-E/P 2018-2024V
\\’\\'\\’.Ctiﬂ.(Oﬂl,Cn sa]os@‘:chi natungsten.com

¥ 67 1 3 157 1



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

ppm) eignen sich gut fiir kohlenstoffarmen Stahl:

Experiment: LECO CS-844 (Leistung 3 kW, Verstirkung 10-fach), W/S=2:1, Temperatur 1900 °C,
Sauerstofffluss 2 I/min.

Ergebnisse: LOD = 0,00001 %, RSD = 0,2 %, Hintergrundsignal < 0,00002 %, Abweichung der
CO0.-/SO:-Spitzenfliche < 0,1 %.

Optimierungsrichtung:

PartikelgroBenverfeinerung: D50 = 0,05-0,1 mm (Luftstromklassierer, Hosokawa Alpine 50 ATP,
Windgeschwindigkeit 10 m/s), Kontaktflache um 40-50 % erhoht.

Reinheitsverbesserung: Vakuumreinigung ( 10 —° Pa, Schmelzofenleistung 20 kW), O<S5 ppm, C<10
ppm (ICP-MS).

Instrumenten-Upgrade: Die Auflosung des Infrarot-Detektorgitters wird auf 0,005 um erhoht (neues
Spektrometer, Genauigkeit +0,00003 %), geeignet fiir Spurensignale.

Unterstiitzung der Materialwissenschaft: Kleine Partikelgrofie verringert den Warmewiderstand
(R=1/kA, k ist die Warmeleitfahigkeit) und verbessert die Sauerstoffdiffusion (erstes Ficksches
Gesetz, J=-D V C).

5.3 Herausforderungen und Bewiltigungsstrategien von Wolframpartikeln in der
Kohlenstoff- und Schwefelanalyse

Der Widerspruch zwischen Kosten und Massenproduktion und seine Losung
Hochleistungs-Wolframpartikel (z. B. durch Dampfabscheidung) sind teuer (500—1.000 USD/kg)
und haben eine geringe Einzelchargenleistung (<10 kg), was ihre industrielle Anwendung
einschrankt. Gegenmafnahmen:

Prozessoptimierung

Durch das Spriihgranulationsverfahren konnte die Produktionskapazitit von 50 kg/Charge auf 100—
200 kg/Charge gesteigert werden (Biichi B-290, Diisendurchmesser 0,7 mm, Verarbeitungsvolumen
5 L/h, Eingangstemperatur 500 °C).

Die Kosten wurden auf 150 $/kg gesenkt und der Energieverbrauch von 25 auf 20 kWh/kg reduziert
(Drehrohrofen, Harper RDR-300, 10 U/min, 15 kW).

Leistungsiiberpriifung: Zhang Qiang et al. (2022) haben Wolframpartikel (D50 = 1-3 mm) getestet
und optimiert, mit einer Stahlanalyse-Freisetzungsrate von 99,5 %, RSD < 1 % und einer zweifachen
Verbesserung der Kosteneffizienz.

Thermodynamische Grundlage: Die Kalzinierungsreduktionsreaktion (WOs + 3H2. — W + 3H:0,
AH =-831 kJ/mol) ist bei 1100 °C am effizientesten und die H>-Flussrate ist auf 4—6 I/min optimiert.
Zukiinftiger Weg: Modulare Produktionsanlagen (Investition von 500.000 bis 1 Million US-Dollar),
die eine Jahresproduktion von 1.000 Tonnen erreichen und die Kosten weiter auf 100 US-Dollar/kg

senken.

Systematische Reaktion auf komplexe Matrixstérungen
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Feuerfeste Schlacke (Si02-WOs, Schmelzpunkt >1800°C) in komplexen Matrices (wie z. B. Erzen
mit hohem SiO.-Gehalt, SiO. >50%) filihrt zu einer Restrate von >2%, was die Detektion
beeintrachtigt. Gegenmalnahmen:

Zusammengesetztes Flussmittel:

W-Fe-Komposit (1:1, D50 = 1 mm), Fe wird oxidiert, um Fe:Os zu erzeugen (Schmelzpunkt
1565 °C, erhohte katalytische Aktivitét), und die Restrate betrdgt <0,3 %.

Thermodynamische Analyse: Fe + O » — Fe 2 O 5 (AG<0, T>1800°C), beschleunigt die C/S-
Oxidation.

Vorbehandlung:

Zur Entfernung stérender Elemente wie Fe und Ca wurde eine Sdurewédsche mit 10 % HNOs
(Riihren 500 U/min, 30 Min., Temperatur 60 °C) durchgefiihrt (Aufldsungsrate > 95 %, verifiziert
durch ICP-MS).

Durch Ultraschallreinigung (Branson 5510, 40 kHz, 200 W, 15 min) wurden
Oberflichenverunreinigungen um 50 % reduziert.

Geriéteunterstiitzung: Ein Luftstromklassierer (Windgeschwindigkeit 5—10 m/s) filtert gleichmaBige
Wolframpartikel heraus, die Verbrennungstemperatur steigt auf 2000 °C und die Freisetzungsrate
erhdht sich um 5-10 %.

Umfassende Kontrolle der Hochtemperaturoxidation und der Lebensdauergrenze

3 (Schmelzpunkt 1473 °C, erhohte Fliichtigkeit) bei >2000 °C, welches eine begrenzte Lebensdauer
hat. Experimente (Miiller et al., 2023) zeigen, dass bei einer Oxidschichtdicke von >50 nm das
Untergrundsignal auf 0,0003 % ansteigt und die Anzahl der Wiederverwendungen <20 betrégt.
Gegenmalinahmen:

Oberflachenschutz:

ZrO:-Beschichtung (Dicke 30-50 nm, Sulzer Metco 9MB, Ar-Fluss 40 I/min), die Oxidationsrate
wird um 50-60 % reduziert (XPS, Thermo Fisher Escalab 250Xi).

Die Beschichtungshirte betrdgt HV1700 und die VerschleiBfestigkeit ist um 30 % erhoht
(Mikrohértepriifer).

Atmosphérenkontrolle:

Nach der Verbrennung wurde Argon gespiilt (10 1/min, Druck 0,2 MPa, 5 Sekunden) und die
verbleibende O:-Konzentration betrug <0,1 % (Sauerstoffanalysator, Genauigkeit 0,01 %).
Thermodynamische Grundlage: Die WOs-Bildungsreaktion (W + 3/202 — WOs; , AG<0) wird in
einer sauerstoffarmen Umgebung gehemmt.

Lebensdauertest: Die beschichteten Wolframpartikel wurden 50 Mal wiederverwendet und der
Leistungsabfall lag bei <5 % (Freisetzungsrate 99,5 %), was besser ist als bei den unbeschichteten
Wolframpartikeln (20 Mal, Abfall 15 %).

Technische Koordination der Instrumentenanpassung und -standardisierung

Verschiedene Instrumente (wie etwa Eltra CS-2000 vs. LECO CS-844) stellen unterschiedliche
Anforderungen an die GroBe und Reinheit der Wolframpartikel und es gibt keine einheitlichen
Standards.

Parametervereinigung:
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W/S=2:1, PartikelgroBe 1-3 mm, Temperatur 1900+£50°C, Sauerstoftfluss 2—3 L/min, gemil3 ISO
15350:2018 und ASTM E1019-18.

Kalibriert mit Standardprobe (NIST SRM 277, C=0,5 %, S=0,05 %), Abweichung <0,005 %.
Instrumentenkalibrierung:

Der Infrarotdetektor wurde mit einer Basislinie von N2 (1 l/min fiir 5 min) und einem
Thermoelement (Typ K, Genauigkeit +0,5 °C) kalibriert.

Leistungseinstellung (2-3 kW, Schritte von 0,1 kW) zur Gewihrleistung einer gleichmiBigen
Verbrennung.

Branchenzusammenarbeit: ASTM und ISO entwickeln gemeinsam Wolframpartikelspezifikationen
(PartikelgroBenverteilung, Reinheit, Morphologie), um standardisierte Produktions- und
Testprozesse zu fordern.

5.4 Okologisierung und nachhaltige Entwicklung von Wolframpellets

Systemoptimierung der Recyclingtechnik

Das Recycling von Wolframpartikeln reduziert Ressourcenverschwendung und Umweltbelastung.
Experiment (Zhang Qiang et al., 2022) Optimierung der Saurelaugungsriickgewinnungsmethode:
Prozessdetails:

Ausstattung: Riihrreaktor (Volumen 10 L, Rotationsgeschwindigkeit 500 U/min, Leistung 1 kW),
Filter (Porengrofle 0,1 mm, Vakuumgrad 0,1 MPa).

Bedingungen: 5 % HNOs (pH=1, 60 °C, 2 Stunden), Eintauchen von Wolfram-Abfallpartikeln
(D50=1-3 mm) und Trocknen (100 °C, 2 Stunden, N>-Atmosphére).

Leistung:

Die Riickgewinnungsrate betrdgt 90-95 %, die Reinheit 99,5 % (ICP-MS), die Freigaberate der
Stahlanalyse (C = 0,1-5 %) betrdgt 98 % und die RSD liegt bei < 1 %.

Die Kosten sanken von 50 US-Dollar/kg auf 40 US-Dollar/kg, eine Ersparnis von 20-30 %.
Chemisches Prinzip: WO 3 + 2HNO 3 — H> WO 4 | + NO 2 1 (Losungsrate > 90 %), H > WO 4 wird
nach Kalzinierung (800 °C) zu W reduziert.

Zukiinftige Richtungen: Biolaugung (schwefeloxidierende Bakterien, Thiobacillus ferrooxidans,
pH 2-3, 30 °C) mit Riickgewinnungsraten von bis zu 98 % und einem um 50 % reduzierten
Séureverbrauch.

Volistiindige Umsetzung kohlenstoffarmer Produktionswege

Die traditionelle Herstellung verbraucht viel Energie (20-30 kWh/kg) und emittiert 3—5 kg/kg CO..
Okologisierung ist ein unvermeidlicher Trend. Zu den kohlenstoffarmen Verfahren gehdren:
Energiealternative:

Der Plasma-Sphéroidisierungsprozess (Tekna PS-50) wird durch Solarstromversorgung
(Photovoltaikmodule mit einer Leistung von 5-10 kW und einem Wirkungsgrad von 20 %)
angetrieben, wodurch die Emissionen auf 1-2 kg/kg reduziert werden.

Analyse des Energieverbrauchs: Jedes Kilogramm Wolframpellets verbraucht 15-18 kWh Strom
und die Kohlenstoffemissionen werden um 50—60 % reduziert (Lebenszyklusanalyse, LCA).
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Prozessverbesserungen:

Bei der Wasserstoffreduktionsmethode wird griiner Wasserstoff (hergestellt durch Elektrolyse von
Wasser, Elektrolyseurleistung 2 kW, Wasserstoffausbeute 1 m?*h) verwendet, und der CO2-
FuBabdruck wird auf 1 kg/kg reduziert.

Thermodynamische Optimierung: Die Kalzinierungstemperatur der Reduktionsreaktion wurde von
1100 °C auf 1000 °C gesenkt (AH blieb unverdndert und der thermische Wirkungsgrad stieg um
10 %).

Fall: Schmidt et al. (2021) wiesen nach, dass die Leistung der durch Solarenergie erzeugten
Wolframpartikel (D50=2 mm) unverdndert blieb (Freisetzungsrate 99,8 %) und der
Energieverbrauch um 30 % reduziert wurde.

Umweltpriifungen und sorgfiltiges Management der Abgasbehandlung

Verbrennungsabgase enthalten SO: (0,1-0,5 mg/Zeit), WOs-Staub (<0,1 mg/Zeit) und Spuren von
NOx (<0,05 mg/Zeit), die effizient behandelt werden miissen:

Abgasbehandlung:

CaCOs-Absorptionsturm  (Fiillgrad 50 %, Luftstromungsgeschwindigkeit 2 m/s), SO.-
Entfernungseftizienz >99 %, Emission <0,1 mg/m* .

Besprithen mit NaOH-Losung (Konzentration 1 mol/l, Zirkulationsflussrate 10 1/min), NOy-
Neutralisationsrate > 95 %.

Staubkontrolle:

HEPA-Filter (0,3 um, Wirkungsgrad 99,97 %, Luftvolumen 500 m*/h), WO:-Erfassungsrate >99 %.
Elektrofilter (Spannung 20 kV, Wirkungsgrad 98%), Reduzierung der Staubemissionen auf <0,01
mg/m3.

Standard: Entspricht den REACH-Vorschriften der EU (WOs <0,05 mg/m?, SO: <0,5 mg/m?), China
GB 16297-1996 (SO: <0,4 mg/m?3).

Nachhaltige Entwicklungsperspektiven und Technologieintegration

Die Zukunft der Wolframpellets muss die Dreifaltigkeit ,,hohe Leistung — umweltfreundlich —
niedrige Kosten erfiillen:

Technologieintegration: Intelligente Produktion (KI+5G) wird mit erneuerbarer Energie kombiniert,
mit einer Produktionskonsistenz von >99,9 % und einem Energieverbrauch von <15 kWh/kg.
Kreislaufwirtschaft: Die Recyclingrate von Wolframschrott liegt bei >95 %, die
Kohlenstoffemissionen iiber den gesamten Lebenszyklus liegen bei <1 kg/kg und die
Ressourcennutzung wird um 50 % erhoht.

Auswirkungen auf die Branche: Férderung der Umstellung der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse
auf Automatisierung und geringe Karbonisierung, um das globale Ziel der Kohlenstoffneutralitit
(Reduzierung der COz-Emissionen auf Null bis 2050) zu erreichen.

Zukunftstrachtiger Fall: Entwicklung eines geschlossenen Kreislaufsystems (Vorbereitung-
Verwendung-Recycling) zur Produktion von 10.000 Tonnen Wolframpellets pro Jahr mit einem
Kohlenstoffausstofl von <0,5 kg/kg und Kosten von <80 US-Dollar/kg.

Verweise
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CTIA GROUP LTD
Tungsten Granule /Flux Introduction

CTIA GROUP LTD Tungsten Granules

CTIA GROUP LTD are high-quality flux, suitable for carbon and sulfur analysis, counterweight
filling, cemented carbide manufacturing and other fields. Using powder metallurgy technology, it
has high purity, uniform particle size and excellent thermal stability.

High melting point (3422°C), low impurities, low oxygen content, uniform particle size.

Conforms to GB/T 4295-2008, ASTM E1019-18 and ISO 15350:2018 standards.

Technical Specifications of CTIA GROUP LTD Tungsten Granules
Parameter  Specification
Purity >99.9% (optional 99.95% ) Detection: purity (ICP-MS), particle size (laser

Impurities 0<50 ppm , Fe<50 ppm , Ni<50 ppm particle size analyzer), oxygen content (<50 ppm ),
background signal (<0.0002% ).

Application: Carbon and sulfur analysis ( LECO CS-

Particle Size  0.5-1 mm , 1-3 mm , 3-5 mm , customizable

Bulk Density 10-15 g/ cm? .
844 , etc.), cemented carbide.

Package 1 kg/ bottle, 5 kg/ drum, 25 kg/ drum Storage: sealed, dry, <37°C .

Safety Tips
Wear dust protection equipment to avoid breathing dust.

Keep away from oxidants and dispose of waste in accordance with regulations.

Contact Us

CTIA GROUP LTD

3F, No.25-1 WH Rd., Xiamen Software Park II, FJ 361008, China
Tel : +86-592-5129595

Email: sales@chinatungsten.com

Website: http://ctia.group
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Kapitel 6: Umfassende Bewertung und Optimierungsvorschlige von
Wolframpartikeln in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse

Als zentrales Flussmittel fiir die Kohlenstoff- und Schwefelanalyse haben Wolframpartikel in
traditionellen Bereichen wie Stahl, Geologie und Energie hervorragende Leistungen gezeigt. Mit
dem Fortschritt der Industrietechnologie und der Diversifizierung der Detektionsanforderungen
(wie Ultraspurendetektion, komplexe Matrixanalyse, Forschung und Entwicklung neuer Materialien
und Umweltiiberwachung) erfordern Leistung, Anpassungsfahigkeit und Optimierungsrichtung von
Wolframpartikeln eine umfassende und eingehende Bewertung. Gleichzeitig haben die
Anforderungen an Okologisierung, Intelligenz und Kostenkontrolle die Nachfrage nach
technologischen Innovationen bei Wolframpartikeln weiter gefordert. Dieses Kapitel erdrtert
systematisch den aktuellen Status, das Potenzial und die Entwicklungsrichtung von
Wolframpartikeln in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse aus vier Blickwinkeln: umfassende

Bewertung der Leistung, Analyse der Anpassungsfahigkeit verschiedener Szenarien, Wege und
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Strategien zur Technologieoptimierung sowie Anwendungsaussichten und Férdervorschlage. Durch
die Integration neu hinzugekommener experimenteller Daten, thermodynamischer Analysen,
materialwissenschaftlicher Prinzipien, Vergleiche von Industriestandards und globaler
Forschungsergebnisse werden detaillierte Optimierungspldane und Forderstrategien vorgeschlagen,
um eine wissenschaftliche Grundlage und praktische Anleitung fiir die breite Anwendung von
Wolframpartikeln in der zukiinftigen industriellen Detektion zu bieten.

6.1 Umfassende Bewertung der Leistung von Wolframpartikeln

Umfassende quantitative Auswertung der Leistungsindikatoren

Die Leistung von Wolframpartikeln kann quantitativ anhand verschiedener Parameter wie
Freisetzungsrate, Wiederholbarkeit (RSD), Nachweisgrenze (LOD), Hintergrundsignal,
Lebensdauer, thermischen Eigenschaften, Oxidationsbestindigkeit und Kosteneffizienz bewertet
werden. Nachfolgend finden Sie eine detaillierte Analyse basierend auf experimentellen Daten und

Forschungsergebnissen:

Freigaberate

Plasma-Sphéroidisierung von Wolframpartikeln (D50 = 1-3 mm, Rundheit > 0,9, Reinheit > 99,9 %,
0 <200 ppm):

Stahlprobe (C = 0,5 %, S = 0,05 %): Freisetzungsrate 99,8 % — 99,9 %, Brenndauer 12 — 15
Sekunden (Eltra CS-2000, 1900 °C, Sauerstoffdurchflussrate 2,5 1/min).

Geologische Probe (C=0,05 %, S=0,01 %): Freisetzungsrate 99,9 %, Restrate <0,1 % (LECO CS-
844, 1800 °C).

Koks mit hohem Kohlenstoffgehalt (C > 80 %, S =1 %): Freisetzungsrate 99,7 %, Restrate < 0,3 %
(2000 °C, W/S = 3:1).

Datenquelle: Chen et al. (2022).

Durch Wasserstoffreduktion hergestellte Wolframpartikel (D50 = 100-150 pm, Reinheit > 99,5 %,
0O <500 ppm):

Die Freigaberate betrdgt 98-99 %, die komplexe Matrix (wie Schlacke, SiO: > 50 %) betragt 95—
98 % und die Restrate betragt 1-2 %.

Datenquelle: Zhang Qiang et al. (2022).

Thermodynamische Grundlagen:

Die Reaktionsraten von C + O 2 — CO 2 (AH=-393,5 kJ/mol) und S + O 2 — SO > (AH=-296,8
kJ/mol) stiegen unter der Katalyse von WO s auf der Oberflache von Wolframpartikeln (Dicke 5-10
nm, XPS-Erkennung) um 10-15 %.

Der Wiarmediffusionskoeffizient a = 0,05 cm?/s (Netzsch LFA 467) sorgt fiir eine gleichméaBige
Verbrennung.

Wiederholbarkeit (RSD)

Sphirische Wolframpartikel:
RSD =0,3 % — 0,5 % (10 Replikate, LECO CS-844, Wellenldnge des Infrarotdetektors 4,3 um,
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Signal-Rausch-Verhiltnis SNR > 200).

Die Wirmediffusionstiefe betrdgt 4 mm und die lokale Temperaturschwankung liegt bei <+20°C
(Infrarot-Wiarmebildkamera FLIR T1020).

Wolframpartikel durch Wasserstoffreduktionsverfahren:

RSD = 2 %-3 %, ungleichmifige Warmeleitung (lokale Temperaturschwankung +50 °C) und
Rundheit <0,7 fithren zu einer inkonsistenten Kontaktflache.

Grundlagen der Materialwissenschaft:

Eine hohe Rundheit (>0,9) verringert den Warmewiderstand (R=1/kA, k=173 W/ m-K ) und der
Wérmestrom erhoht sich von 400 W/m? auf 500 W/ m? (Infrarotmessung).

UnregelmaBige Partikel erhohen den Warmeverlust aufgrund der Oberfldchenrauheit (Ra = 1-2 um,
AFM) um 5-10 %.

Nachweisgrenze (LOD)

Aufdampfen von Wolframpartikeln (D50 = 0,5-1 mm, Reinheit 99,999 %, O <20 ppm):

LOD = 0,00001 % — 0,00003 %, und das Hintergrundsignal der Analyse von kohlenstoffarmem
Stahl (C = 0,005 %) betrug < 0,00002 % (Li et al., 2023).

Gerét: LECO CS-844, Verstiarkung 10-fach, Integrationszeit 8 Sekunden.

Herkommliche Wolframpartikel (O<500 ppm):

LOD =0,0005 %, Hintergrundsignal 0,0005 %—0,001 %, gestort durch Fe- und O-Verunreinigungen
(ICP-MS, Thermo Fisher iCAP Q).

Hintergrundsignal

Hochreine Wolframpartikel (O<20 ppm):

<0,00002 %, Spurenanalyse erfiillt die Anforderungen von ISO 15350:2018 (Hintergrund
<0,00005 %).

N2-Spiilung (1 I/min, 5 min) und das Signal-Rausch-Verhiltnis (SNR) war >300.

Zerkleinern und Sieben von Wolframpartikeln (Fe<100 ppm, O<200 ppm):

0,0005 %—-0,001 %, FeS-Bildung (Schmelzpunkt 1193 °C) stort den SO2-Peak (Infrarotspektrum).

Lebensdauer

Mit ZrO: beschichtete Wolframpartikel (Dicke 20-50 nm):

Nach 50 Wiederverwendungen betrégt der Leistungsabfall <5 % und die Oxidschichtdicke <10 nm
(Miiller et al., 2023).

Ausriistung: Sulzer Metco 9MB-Spriihgerit, 40 kW, Ar-Durchflussrate 30 1/min.

Unbeschichtete Wolframpartikel:

Nach 20-maliger Anwendung war die Oxidschicht groBer als 50 nm, das Hintergrundsignal betrug
+0,0003 % und die Warmeleitfahigkeit nahm um 5 % ab (173—164 W/m-K).

Thermodynamische Analyse: W + 3/20 2 — WO 3 (AG<0, T>2000°C), die Beschichtung reduziert
die Oxidationsrate um 50%-60%.

Thermische Eigenschaften
Spezifische Wairmekapazitdt 0,132 J/g'K, Waérmeleitfahigkeit 173-200 W/m-K (nach
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Beschichtungsoptimierung), Warmediffusionstiefe 3,5—4,5 mm.
Die Hochtemperaturstabilitdt (>2000 °C) ist besser als bei Sn (Schmelzpunkt 232 °C) oder Fe
(Schmelzpunkt 1538 °C).

Kosteneffizienz

Hochreine Wolframpartikel: 500-1000 USD/kg, geeignet fiir High-End-Tests.
Herkommliche Wolframpellets: 50—150 USD/kg, kostengiinstig, aber begrenzte Leistung.
Systematische Vergleichsanalyse der Leistungsvor- und -nachteile

Vorteil:

Hohe Temperaturstabilitdt: Schmelzpunkt 3422 °C, Wirmekapazitit 0,132 J/g-K, wodurch
sichergestellt wird, dass die Temperaturschwankung in der Verbrennungszone <+50 °C betragt
(COMSOL-Simulation).

Katalytische Effizienz: WOs-Oberflache (spezifische Oberfliche 0,5-2 m?/g, BET) beschleunigt die
C/S-Oxidation mit einer Freisetzungsrate von >98 %.

Vielfdltige Vorbereitung: Plasmasphéroidisierung, CVD und Spriihgranulation erfiillen die
Anforderungen der Analyse von Spuren bis hin zu hohem Kohlenstoffgehalt.

Thermische Vorteile: Warmeleitfahigkeit 173 W/m-K (besser als 80 W/m'K von Fe),
GleichmiBigkeit der Wéarmediffusion um 15-20 % verbessert.

Mangel:

Kostenengpass: Hochreine Wolframpartikel (99,999 %) sind teuer und der Energieverbrauch bei der
Produktion im gro3en Maf3stab betragt 20-30 kWh/kg.

5 verfliichtigt sich bei >2000 °C (Schmelzpunkt 1473 °C), was sich auf die Lebensdauer und das
Hintergrundsignal auswirkt.

Komplexe Matrixbeschrankungen: Proben mit hohem SiO»-Gehalt bilden feuerfeste Schlacke (SiO-
- WOs, Schmelzpunkt > 1800 °C) mit einem Restanteil von 1-2 %.

Reinheitsabhéngigkeit: Bei O > 200 ppm steigt das Hintergrundsignal auf 0,0005 %, was die
Spurenanalyse einschrénkt.

Umfassende Bewertungsergebnisse und Verbesserungsvorschlige

Wolframpartikel liefern gute Ergebnisse in der Routineanalytik (C > 0,1 %, S > 0,01 %)
(Freisetzungsrate > 99 %, RSD < 1 %), sind jedoch unzureichend in der Ultraspurenanalyse (C <
0,001 %), bei hochkomplexen Matrizen und bei hdufig wiederholter Anwendung. Zu den
Verbesserungen zéhlen:

Verbesserte Reinheit: O<10 ppm, Fe<50 ppm, Hintergrundsignal<0,00001 %.
Oxidationsbestindigkeit: Beschichtungsschutz (ZrO., WC), Lebensdauer auf das 100-fache
verldngert.

Flussoptimierung: Verbunddesign (W-Fe, W-Sn), Residualrate <0,1 %.

Die thermodynamische Simulation (COMSOL Multiphysics 6.1) sagt voraus, dass die
Wirmediffusionstiefe nach der Optimierung 5 mm erreichen kann und die Verbrennungseffizienz
um 10-15 % verbessert wird.
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6.2 Analyse der Anpassungsfihigkeit von Wolframpartikeln in verschiedenen
Anwendungsszenarien

Anpassungsfihigkeit der Stahlindustrie

Anforderungen und Standards:

Erkennungsgeschwindigkeit <1 Minute/Probe, Genauigkeit RSD <1 %, C = 0,01 %-5 %, S =
0,001 %—1 % (GB/T 223.5-2008).

Hochwertiger Stahl (wie beispielsweise Flugzeugstahl) erfordert einen LOD < 0,0001 %.
Leistung:

2 mm grofBe kugelformige Wolframpartikel (W/S=2:1, 1900 °C, Sauerstoftflussrate 2,5 I/min):
Freisetzungsrate 99,8 %—99,9 %, RSD = 0,4 %, LOD = 0,0001 %, Hintergrundsignal < 0,0002 %
(Tanaka et al., 2022).

Gerit: Eltra CS-2000, Leistung 2,5 kW, Tiegel Al.Os (Warmeleitfahigkeit 30 W/m-K).

Durch Wasserstoffreduktion hergestellte Wolframpartikel (D50 = 100—150 um):

Die Freigaberate betragt 98—99 %, RSD = 2-3 %, geeignet fiir Chargentests (100-200 Proben pro
Charge).

Anpassungsfahigkeitsanalyse:

Die kugelformigen Wolframpartikel erfiillen die Mikroanalyseanforderungen von Luftfahrtstahl (C
= 0,01 % — 0,1 %) und die Warmediffusionstiefe von 4 mm gewéhrleistet eine gleichméBige
Verbrennung.

Das Wasserstoftreduktionsverfahren fiir Wolframpellets ist kostengiinstig und fiir umfangreiche
Industrien geeignet (wie beispielsweise Schmelzhiitten mit einem jahrlichen Testvolumen von >104-
mal).

Optimierungsvorschlige:

W/S=2:1-3:1, Tiegel auf 800 °C vorheizen (Warmeverlust um 5-10 % reduziert, gemessen mit
Infrarot).

Die Sauerstoffflussrate wird dynamisch angepasst (2—3 l/min, Alicat M-5SLPM-D, Genauigkeit
+0,05 1/min).

Mit einem High-Gain-Detektor (Wellenldngenauflosung 0,01 pm) wird die LOD auf 0,00005 %
reduziert.

Anpassungsfihigkeit der geologischen und mineralischen Analyse

Anforderungen und Standards:

Hohe Empfindlichkeit (LOD < 0,0001 %), geringes Hintergrundsignal (< 0,00005 %), C < 0,1 %,
S < 0,05 % (ISO 13902:2016).

Komplexe Matrizen (wie etwa Silikatmineralien) erfordern eine Restrate von <0,5 %.

Leistung:

Aufdampfen von Wolframpartikeln (D50=0,5-1 mm, O<20 ppm):

Die Freisetzungsrate betrug 99,9 %, LOD = 0,00003 %, RSD = 0,5 % und das Hintergrundsignal
betrug < 0,0001 % (Wang et al., 2021).

Gerit: LECO CS-844, Leistung 3 kW, Sauerstofffluss 2 L/min.

COPYRIGHT AND LEGAL LIABILITY STATEMENT
Copyright© 2024 CTIA All Rights Reserved #3%/TEL: 0086 592 512 9696
AR AR A S CTIAQCD-MA-E/P 2024 iR CTIAQCD-MA-E/P 2018-2024V
\\’\\'\\’.Ctiﬂ.(Oﬂl,Cn sa]os@‘:chi natungsten.com

79T H# 157 I



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

Sprithgranulierte Wolframpartikel (D50=1 mm, O<200 ppm):

Die Freisetzungsrate betrdgt 99,2-99,5 %, RSD < 1 %, die Restrate < 0,5 % und die thermische
Diffusionstiefe betrdgt 3,5 mm.

Anpassungsfahigkeitsanalyse:

Durch Aufdampfen hergestellte Wolframpartikel eignen sich zur Spurendetektion (z. B.
Granit, C=0,05 %) und ihre hohe Reinheit reduziert Storungen.

Durch Spriihgranulation gewonnene Wolframpartikel eignen sich fiir routineméfige geologische
Proben (jahrliches Testvolumen 5000-10%-mal) und sind kostengiinstig (150 US-Dollar/kg).
Optimierungsvorschlige:

Vorbehandlung: Beizen mit 5 % HCI (30 Min., 500 U/min, 60 °C) zur Entfernung von Fe und Ca
(Auflosungsrate > 95 %).

Porose Wolframpartikel (Porositdit 10-15 %, Abkiihlrate 10 * °C/s) erhdhen die
Sauerstoffdurchlissigkeit um 20-25 %.

Verbrennungstemperatur 1800°C, Tiegel vorgewdrmt 600°C (Warmeverlust <5%).

Energiematerialanalyse

Anforderungen und Standards:

Hohe Freisetzungsrate (>99 %), explosionsgeschiitzt, C > 50 %, S = 0,1 % — 5 % (ASTM D4239-
18).

Umweltschutzindikatoren erfordern eine Residualquote von <0,5 %.

Leistung:

3-5 mm sprithgranulierte Wolframpartikel (W/S=3:1, 2000°C):

Die Freisetzungsrate betrdgt 99,5-99,8 %, die Restrate <0,4 % und die Brenndauer 15-20 Sekunden
(Liu et al., 2023).

Gerit: Eltra CS-2000, Sauerstoffdurchflussrate 3 1/min, Druck 0,25 MPa.

Zerkleinern und Sieben von Wolframpartikeln (D50=2-3 mm):

Freisetzungsrate 98 %, RSD = 2-3 %, Deflagrationsrate 5-10 % (CO:-Freisetzungsrate > 0,2 g/s).
Anpassungsfahigkeitsanalyse:

Bei hochkohlenstoffhaltigem Koks (C>80%) eignen sich grobe Wolframpartikel (D50=3-5 mm) um
die Brenndauer zu verldngern und Druckst6fe zu vermeiden.

Das Zerkleinern und Sieben von Wolframpartikeln eignet sich fiir kostengiinstige Szenarien (z. B.
zur Priifung der Kohlequalitit), die Explosionsschutzleistung muss jedoch verbessert werden.
Optimierungsvorschlige:

In Kombination mit Sn-Partikeln (W:Sn = 3:1, Sn-Schmelzpunkt 232 °C) erhoht sich die
anfangliche Verbrennungsrate um 20 % und die Restrate betrdgt <0,2 %.

Sauerstoffdurchflussrate 2,5-3 I/min, Drucksensor (Genauigkeit +0,01 MPa) Uberwachung <0,3
MPa.

Das Tiegelvolumen betrug 10 ml, der Tiegel war auf 800 °C vorgeheizt, und der Wéarmestrom stieg
auf 700 W/m?.

Anpassungsfihigkeit der Materialanalyse in der Luft- und Raumfahrt
Anforderungen und Standards:
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Ultraspurenerkennung (C/S < 0,001 %), hohe Prizision (RSD < 0,3 %), im FEinklang mit
Luftfahrtstandards (wie AMS 2750).

Titanlegierungen und Nickelbasislegierungen erfordern niedrige Hintergrundsignale (<0,00001 %).
Leistung:

Nano-Wolframpartikel (D50=50-100 nm, O<10 ppm):

Die Freisetzungsrate betrug 99,9 %, LOD = 0,00001 %, RSD = 0,2 % und das Hintergrundsignal
war < 0,00002 % (Miiller et al., 2023).

Gerit: LECO CS-844, Verstiarkung 10-fach, Wellenldngenauflosung 0,005 um.

Konventionelle Wolframpartikel (D50=1-3 mm):

LOD = 0,0005 %, Hintergrundsignal 0,0005 %, was die Anforderungen nicht erfiillen kann.
Anpassungsfahigkeitsanalyse:

Nano-Wolframpartikel eignen sich fiir Luftfahrtmaterialien (wie Ti-6Al-4V, C=0,005 %) und die
hohe spezifische Oberfliche (5-10 m?/g) verbessert die Empfindlichkeit.

Herkommliche Wolframpartikel eignen sich nur fiir die grobe Erkennung und nicht fiir
Ultraspurenszenarien.

Optimierungsvorschlige:

W/S = 2:1, Temperatur 1900 °C, Sauerstoffdurchflussrate 1,5-2 1/min (niedrige Durchflussrate
reduziert Stérungen).

Vorbehandlung:  Ultraschallreinigung (40 kHz, 30 min) zur Entfernung von
Oberflachenverunreinigungen.

Detektorkalibrierung: Standardprobe (NIST SRM 1767, C=0,01 %), Abweichung <0,00003 %.

Anpassungsfihigkeit der neuen Energiematerialanalyse

Anforderungen und Standards:

Batteriematerialien (wie Graphitanode, C > 90 %) erfordern eine hohe Freigaberate (> 99,5 %) und
geringe Riickstinde (< 0,1 %).

GemilB den Umweltschutzbestimmungen miissen die SO.-Emissionen weniger als 0,1 mg/Zeit
betragen.

Leistung:

3-5 mm beschichtete Wolframpartikel ( ZrO > , W/S=3:1):

Die Freisetzungsrate betrigt 99,7 %, die Restrate <0,1 % und die Brenndauer betrigt 18 Sekunden
(Liu et al., 2023).

Gerit: Eltra CS-2000, 2000 °C, Sauerstoffdurchflussrate 3 I/min.

Herkdmmliche Wolframpartikel:

Die Freisetzungsrate betragt 98 %, die Restrate 0,5—1 % und die SO2-Emission 0,2—-0,5 mg/Zeit.
Anpassungsfahigkeitsanalyse:

Die beschichteten Wolframpartikel sind mit Graphit mit hohem Kohlenstoffgehalt kombiniert und
die Oxidationsbestandigkeit verlangert die Lebensdauer auf das 50-fache.

Herkdmmliche Wolframpartikel eignen sich flir kostengiinstige Batteriematerialtests, die Restrate
muss jedoch verbessert werden.

Optimierungsvorschlige:
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W-Sn-Verbundwerkstoff (W:Sn=3:1), Verbrennungstemperatur 2000 °C, Restrate <0,05 %.
Gasbehandlung: CaCOs-Absorption (Effizienz > 99 %), SO2 < 0,05 mg/Zeit.
PartikelgroBenkontrolle: D50 = 3—5 mm, Warmekapazitétspuffer, CO.-Freisetzungsrate <0,1 g/s.

Anpassungsfihigkeit in der Umweltiiberwachung

Anforderungen und Standards:

Nachweis von Spuren von Schwefel (<0,01 %) in Boden- und Abfallriickstdnden, LOD <0,00005 %,
gemil GB 16297-1996.

Abgasreinigung (SO2 <0,1 mg/m?).

Leistung:

Aufdampfen von Wolframpartikeln (D50=0,5-1 mm):

LOD=0,00003 %, RSD=0,5 %, Hintergrundsignal<0,00005 % (Wang et al., 2021).

Herkommliche Wolframpartikel:

LOD = 0,0005 %, Hintergrundsignal 0,0005 %, entspricht nicht dem Standard.
Anpassungsfahigkeitsanalyse:

Hochreine Wolframpartikel eignen sich fiir eine umweltfreundliche Spurendetektion und erfiillen
die gesetzlichen Anforderungen.

Herkommliche Wolframpartikel eignen sich lediglich zur Vorsiebung.
Optimierungsvorschlige:

W/S=2:1, Temperatur 1800 °C, Sauerstoffdurchflussrate 2 I/min.

Vorbehandlung: Reinigung mit 10 % HNOs; (500 U/min, 30 Min.) zur Entfernung von
Schwermetallstérungen.

Abgasfilterung: HEPA (0,3 um , Wirkungsgrad 99,97%), SO2 < 0,05 mg/m? .

Anpassungsfihigkeit — Zusammenfassung und Erweiterung

Wolframpartikel bieten sowohl in traditionellen Bereichen (Stahl, Geologie, Energie) als auch in
aufstrebenden Bereichen (Luftfahrt, erneuerbare Energien, Umweltschutz) Anwendungspotenzial.
PartikelgroBe (0,05—5 mm), Reinheit (99,5-99,999 %) und Flussmittelkombination miissen jedoch
den jeweiligen Anforderungen angepasst werden. Die thermodynamische Analyse (AG < 0, T >
1800 °C) zeigt, dass die Warmekapazitét (0,132 J/g-K), die Warmeleitfahigkeit (173-200 W/m-K)
und die katalytischen Eigenschaften von Wolframpartikeln den Kern der Anpassungsfahigkeit
bilden. Die Einfilhrung neuer Anwendungsgebiete hat die Anwendungsgrenzen von
Wolframpartikeln erweitert, insbesondere in den Bereichen Hochtechnologie und Umweltschutz.

6.3 Technischer Weg und Implementierungsstrategie der Wolframgranulatoptimierung

Systemgestaltung technischer Pfade

Optimierung des Aufbereitungsprozesses

Intelligente Produktion

Technologie: KI-gesteuerte Plasma-Sphéroidisierung (Tekna PS-50, Leistung 30-50 kW, Frequenz
13,56 MHz), Ar /H> =4:1 (Flussrate 20-30 L/min), PartikelgroBBenabweichung +2 % (Schmidt et al.,
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2021).

Ausriistung: Online-PartikelgroBenanalysator (Malvern Mastersizer 3000, 1 Hz), Vibrationsforderer
(50 Hz, 10-20 g/min).

Ziel: Kosten auf 150 USD/kg senken, Rundheit > 0,95, D50 = 0,5-5 mm.

Nanotechnologie:

Technologie: CVD-Verfahren (WF s-Fluss 0,5 L/min, H 2-Fluss 1 L/min, 900°C, 0,1 MPa), D50=50-
100 nm (Miiller et al., 2023).

Ausstattung: Aixtron CCS-Reaktor (10 kW), Vakuumfilter (10 = Pa ).

Ziel: LOD < 0,00001 %, Oberfldache 5-10 m?/g.

Formkontrolle:

Technologie: Kiihlrate 10 3 -10 # °C/s (Kiithlkammervolumen 50 L, Ar-Flussrate 15 L/min), wodurch
kugelférmige oder pordse Wolframpartikel erzeugt werden (Tanaka et al., 2022).

Ziel: Verbesserung der Mikroanalyseeffizienz um 5-8 % und Reduzierung der Restrate komplexer
Matrix auf <0,3 %.

Leistungsverbesserungen

Thermische Optimierung;:

Technologie: ZrO:-Beschichtung (Dicke 20-50 nm, Sulzer Metco 9MB, 40 kW),
Warmeleitfahigkeit auf 200 W/m-K erhoht (Liu et al., 2023).

Ziel: Verlangerung der Lebensdauer auf das 100-fache und der Warmediffusionstiefe auf 4,5-5 mm.
Katalytische Verstarkung:

Technologie: W-WC-Verbundwerkstoft (CH 4 /H > =1:10, 900 °C, CVD), die katalytische Rate stieg
um 15-20 % (Zhang Qiang et al., 2022).

Ziel: Freisetzungsrate 99,9 %, Restrate <0,1 %.

Zusammengesetztes Flussmittel:

Technik: W-Sn (3:1, mechanisches Mischen, 500 U/min), W-Fe (1:1, Ultraschallmischen, 40 kHz)
(Li et al., 2023).

Ziel: Hohe Kohlenstofffreisetzungsrate >99,7 %, Restrate der komplexen Matrix <0,2 %.

Anwendungsoptimierung

Mikroanalyse:

Technologie: D50=0,1-0,5 mm, O<10 ppm, mit High-Gain-Detektor (Auflésung 0,005 pum).
Ziel: LOD < 0,00001 %, RSD < 0,2 %.

Komplexe Matrix:

Technologie: Beizen (10 % HNOs, 30 Min.) + W-Fe-Komposit, Verbrennungstemperatur 2000 °C.
Ziel: Residualrate <0,1 %, Freigaberate >99,5 %.

Explosionsschutz:

Technologie: D50=3-5 mm, W/S=3:1, W-Sn (3:1), Druckregelung <0,3 MPa.

Ziel: Deflagrationsrate <0,5 %, Residualrate <0,05 %.

Detaillierte Planung der Implementierungsstrategie

Ausriistungs-Upgrade:

Produktionsausriistung;:
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Drehrohrofen (Harper RDR-300, 15 kW, 10 U/min), Leistung 100-200 kg/Charge.

Sprithturm (Biichi B-290, 5 1/h, Eingangstemperatur 500 °C).

Priifmittel:

Hochfrequenz-Induktionsofen (Eltra CS-2000, 2,5 kW, Frequenz 20 MHz).

Infrarotdetektor (Wellenlidnge 4,3 um COs-, 5,6 pm SO, Genauigkeit =0,00003 %).
Parameterstandardisierung:

Prozessparameter: W/S=1,5:1-3:1, Temperatur 1900+50°C, Sauerstoftfflussrate 2-3 L/min (ISO
15350:2018).

Kalibrierstandard: NIST SRM 277 (C=0,5 %, S=0,05 %), Abweichung <0,005 %.
Umweltkontrolle: Argon-Spiilung (10 I/min, 5 Sekunden), Oz-Rest <0,1 %.

Technische Uberpriifung:

Laborphase: 10 Probenchargen (je 3 Chargen fiir Stahl, Geologie und Energie), RSD <0,5 %,
Freisetzungsrate >99,5 %.

Industrieller Pilot: Jahresproduktion 1.000 Tonnen, Kosten < 100 $/kg, Energieverbrauch < 15
kWh/kg.

Datenanalyse: Wéarmestrom (500-700 W/m?), Residualrate (<0,2 %), LOD (<0,00001 %).

Wissenschaftliche Vorhersage des Optimierungseffekts

Thermodynamische Simulation (COMSOL Multiphysics 6.1):

Die Wirmediffusionstiefe erhohte sich auf 4,5-5 mm und die Brenndauer verkiirzte sich um 10—
15 % (12 Sekunden — 10 Sekunden).

Der Wiarmestrom steigt auf 700 W/m? und die Sauerstoffdurchléssigkeit erhoht sich um 20-30 %.
Leistungserwartungen:

Mikroanalyse: LOD <0,00001 %, RSD <0,2 %, Hintergrundsignal <0,00001 %.

Komplexe Matrix: Residualrate <0,1 %, Freisetzungsrate >99,7 %.

Proben mit hohem Kohlenstoffgehalt: Deflagrationsrate <0,5 %, Freisetzungsrate >99,8 %.
Standardkonformitit: ASTM E1019-18 (RSD <2 %), ISO 15350:2018 (LOD < 0,0001 %).

6.4 Perspektiven und Fordervorschlige fiir Wolframpellet-Anwendungen

Umfassender Ausblick auf die Anwendungsaussichten

Hochprizises Erfassungsfeld

Luft- und Raumfahrt

Nano-Wolframpartikel (D50 = 50-100 nm) unterstiitzen die Ultraspurenanalyse von
Titanlegierungen und Nickelbasislegierungen (C/S < 0,001 %) und fordern die Forschung und
Entwicklung von Materialien fiir Flugtriebwerke.

Halbleiter: Erkennen Sie Spuren von C (<0,0005 %) in Silizium-Wafern und Graphen, LOD
<0,00001 %, um die Anforderungen der Chipherstellung zu erfiillen.

Trends in der industriellen Automatisierung:

Intelligente Produktion (KI+5G) und Online-Erkennungssystem (Echtzeit-Dateniibertragung,
Verzogerung <10 ms) verbessern die Effizienz um 30-50 %.

Das jahrliche Testvolumen erhoht sich vom 10%-fachen auf das 10°-fache und passt sich so den
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intelligenten Fabriken an.

Bereich Begriinung und Umweltschutz:

Recyclingrate > 95 %, Kohlenstoffemissionen < 1 kg/kg, SO: < 0,05 mg/m?, im Einklang mit dem
Ziel der Kohlenstoffneutralitit (2050).

Die Uberwachung von Schwefelspuren im Boden und in Abgasen trigt zur Durchsetzung von
Umweltschutzbestimmungen bei.

Entwicklung neuer Energiematerialien:

Erkennung des C-Gehalts der negativen Batterieelektrode (Graphit, Silizium-Kohlenstoft-
Verbundwerkstoff), Freigaberate > 99,8 9%, unterstiitzt die Leistungsoptimierung der
Lithiumbatterie.

Systematische Planung von Werbemafinahmen

Technologieforderung

Demonstrationsprojekte:

Zur Uberpriifung des Optimierungseffekts (Freisetzungsrate > 99,5 %) wurden Pilotprojekte in den
Branchen Stahl (Jahresproduktion 500 Tonnen), Geologie (jéhrliche Inspektionen 50.000 Mal) und
Energie (Jahresproduktion 1.000 Tonnen) durchgefiihrt.

Luft- und Raumfahrtpilot: Jéhrlich werden 1.000 Proben aus Titanlegierungen getestet, LOD <
0,00001 %.

Technologietransfer:

mit LECO und Eltra zur Férderung standardisierter Wolframpartikel (D50=1-5 mm, O<20 ppm).
Open-Source-KI-Optimierungsalgorithmus (TensorFlow-Framework) zur Senkung der technischen
Schwelle.

Politische Unterstiitzung

Standardeinstellung:

Fordern Sie ASTM/ISO auf, die Spezifikationen fiir Wolframpartikel zu iiberarbeiten
(PartikelgroBenverteilung £2 %, Reinheit >99,9 %, Morphologieanforderungen).

Der chinesische GB/T-Standard fiigt neue Richtlinien fiir die Verwendung von Wolframpartikeln
hinzu (W/S, Temperatur, Durchfluss).

Forderanreize:

Fiir die griine Produktion (mit Solarenergie betrieben) wird ein Kostenzuschuss von 10-20 %
gewidhrt.

Recyclingprojekte (Recyclingrate > 90 %) erhalten eine Belohnung von 50 US-Dollar pro Tonne.
Markterweiterung

Zielbranchen:

Luft- und Raumfahrt: Spuren-C/S-Erkennung, Jahresbedarf 500 Tonnen.

Neue Energie: Batteriematerialanalyse, Jahresbedarf liegt bei 1.000 Tonnen.

Umweltschutz: Boden-S-Monitoring, Jahresbedarf 200 Tonnen.

Internationale Zusammenarbeit:

Japan (Tanaka et al.): Entwicklung pordser Wolframpartikel, wodurch die Effizienz der
Mikroanalyse um 10 % gesteigert wurde.
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Deutschland (Schmidt et al.): Intelligente Produktion férdern und die Jahresproduktion auf 2.000
Tonnen steigern.

Marktprognose: Die weltweite Nachfrage steigt von 500 Millionen US-Dollar (2025) auf 1
Milliarde US-Dollar (2035).

Schulung und Wissensverbreitung

Technische Ausbildung:

Erldutern Sie fir Analysten die Auswahl der Wolframpartikel (D50, W/S) und die
Optimierungsparameter (Temperatur, Durchflussrate).

Jéhrlich werden 1.000 Personen in den Bereichen Stahl, Geologie und neue Energien geschult.
Wissenspopularisierung:

»Leitfaden zur Anwendung von Wolframpellets in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse* (auf
Chinesisch und Englisch), einschlieBlich Prozessablauf und Fallanalyse, veroffentlicht.
Online-Kurse (Video + experimentelle Demonstration) mit einem Zielbesuchsvolumen von 100.000
Personen.

Ausblick und strategische Ziele

Kurzfristige Ziele (2025-2028):

Die Kosten werden auf 100 US-Dollar/kg reduziert, bei einer Jahresproduktion von 5.000 Tonnen
und einer Spurenanalyse-LOD von < 0,00001 %.

Der Marktanteil stieg von 20 % auf 40 %.

Mittelfristige Ziele (2028-2035):

Die Kosten betragen weniger als 80 US-Dollar/kg, bei einer jahrlichen Produktion von 10.000
Tonnen und Anwendungen, die 90 % der Kohlenstoff- und Schwefelanalyseszenarien abdecken.
Kohlenstoffemission <0,5 kg/kg, Riickgewinnungsrate >98 %.

Langfristige Ziele (2035-2050):

Geschlossene Kreislaufsysteme (Aufbereitung-Verwendung-Recycling) werden immer héufiger
eingesetzt und haben einen weltweiten Marktwert von 1,5 Milliarden US-Dollar.

Fordern Sie die vollstindige Automatisierung und geringe Karbonisierung der Kohlenstoff- und
Schwefelanalyse und tragen Sie zur globalen Kohlenstoffneutralitét bei.

Verweise
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CTIA GROUP LTD
Tungsten Granule /Flux Introduction

CTIA GROUP LTD Tungsten Granules

CTIA GROUP LTD are high-quality flux, suitable for carbon and sulfur analysis, counterweight
filling, cemented carbide manufacturing and other fields. Using powder metallurgy technology, it
has high purity, uniform particle size and excellent thermal stability.

High melting point (3422°C), low impurities, low oxygen content, uniform particle size.

Conforms to GB/T 4295-2008, ASTM E1019-18 and ISO 15350:2018 standards.

Technical Specifications of CTIA GROUP LTD Tungsten Granules
Parameter  Specification
Purity >99.9% (optional 99.95% ) Detection: purity (ICP-MS), particle size (laser

Impurities 0<50 ppm , Fe<50 ppm , Ni<50 ppm particle size analyzer), oxygen content (<50 ppm ),
background signal (<0.0002% ).

Application: Carbon and sulfur analysis ( LECO CS-

Particle Size  0.5-1 mm , 1-3 mm , 3-5 mm , customizable

Bulk Density 10-15 g/ cm? .
844 , etc.), cemented carbide.

Package 1 kg/ bottle, 5 kg/ drum, 25 kg/ drum Storage: sealed, dry, <37°C .

Safety Tips
Wear dust protection equipment to avoid breathing dust.

Keep away from oxidants and dispose of waste in accordance with regulations.

Contact Us

CTIA GROUP LTD

3F, No.25-1 WH Rd., Xiamen Software Park II, FJ 361008, China
Tel : +86-592-5129595

Email: sales@chinatungsten.com

Website: http://ctia.group
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Kapitel 7: Technische Integration und Industrialisierungsaussichten von
Wolframpartikeln in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse

Als Kernflussmittel fiir die Kohlenstoff- und Schwefelanalyse wurden in den vorhergehenden
Kapiteln die Leistungsoptimierung und Anwendungserweiterung von Wolframpartikeln
systematisch erldautert. Mit der kontinuierlichen Verbesserung intelligenter Analysegerite,
automatisierter Nachweisprozesse und des Industrialisierungsbedarfs ist die Integration und
Forderung der Wolframpartikeltechnologie zu einem neuen Schwerpunkt fiir die Férderung ihrer
Entwicklung geworden. Dieses Kapitel untersucht eingehend das technische Integrations- und
Industrialisierungspotenzial von Wolframpartikeln in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse aus
vier Blickwinkeln: die Integrationstechnologie von Wolframpartikeln und Analysegeriten, die
Anwendung in automatisierten Nachweissystemen, die Schliisseltechnologien und wirtschaftliche
Analyse der Industrialisierung und die Aussichten und Aussichten fiir eine weltweite Forderung.
Durch  die  Integration  experimenteller =~ Daten,  thermodynamischer  Prinzipien,
materialwissenschaftlicher Erkenntnisse, mehrsprachiger Forschungsergebnisse und natiirlicher
Sprachkenntnisse werden ein technischer Integrationsplan und eine Industrialisierungsstrategie
vorgeschlagen, um theoretische Unterstlitzung und praktische Anleitung fiir die weit verbreitete

Anwendung von Wolframpartikeln zu bieten.

7.1 Integrationstechnologie von Wolframpartikeln und Analysegeriiten
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Optimierung der Abstimmung zwischen Wolframgranulat und Hochfrequenz-Induktionsofen
Hochfrequenz-Induktionséfen sind das gingige Gerit fiir die Kohlenstoff- und Schwefelanalyse.
Die Leistung der Wolframpartikel muss genau auf die Ofenparameter abgestimmt sein, um die
Analyseeffizienz zu verbessern. Die Studie (Chen et al., 2022) testete die Leistung von
Wolframpartikeln im Eltra CS-2000 (Leistung 2,5 kW, Frequenz 20 MHz):

Technische Details:

Wolframpartikelparameter: D50 = 1-3 mm, Rundheit > 0,9, Reinheit > 99,9 %, W/S = 2:1.
Ofenbedingungen: Temperatur 1900 = 50 °C (Thermoelement Typ K, Genauigkeit £ 1 °C),
Sauerstoffflussrate 2,5 1/min (Alicat M-5SLPM-D, Genauigkeit = 0,1 I/min), Tiegel Al 2 O s
(Wiarmeleitfahigkeit 30 W/ m-K , Volumen 5 ml).

Verbrennungsvorgang: Verbrennungsdauer 12—15 Sekunden, Warmediffusionstiefe 4 mm (Infrarot-
Warmebildkamera FLIR T1020).

Leistung:

Die Freisetzungsrate lag bei 99,8-99,9 %, RSD = 0,4 % und das Hintergrundsignal lag bei <
0,0002 %.

Der Wiérmestrom betriagt 500 W/m? und ist damit besser als herkdmmliche Warmestrome (wie etwa
Sn, 300 W/m?).

Thermodynamische Grundlagen:

Bei der Induktionserwérmung gilt das Joule'sche Gesetz (Q=I?Rt) und der hohe spezifische
Widerstand der Wolframpartikel (5,6x1073Q - m) sorgt fiir eine schnelle Erwarmung.

Aus der Wiarmeleitungsgleichung ( 6 T/ 0 t = o V 2 T, 0=0,05 cm? / s ) geht hervor, dass die
Wiérmekapazitit der Wolframpartikel (0,132 J/ g-K ) Temperaturschwankungen <+£20°C abpuffert.

Optimierungsvorschlédge:

Den Tiegel auf 800 °C vorheizen (wodurch der Warmeverlust um 5-10 % reduziert wird).
Dynamische Leistungsregelung (2-3 kW, Schrittweite 0,1 kW), anpassbar an verschiedene Proben
(C=0,01 % — 80 %).

Co-Design von Wolframpartikeln und Infrarotdetektoren

Infrarotdetektoren sind Schliisselkomponenten fiir die Kohlenstoff- und Schwefelanalyse.
Wolframpartikel miissen mit dem Detektionssystem zusammenarbeiten, um die Empfindlichkeit zu
verbessern. Experimente (Li et al., 2023) bestétigten den Integrationseffekt von Wolframpartikeln
und LECO CS-844-Infrarotdetektoren:

Technische Details:

Wolframpartikel: Aufdampfverfahren, D50=0,5-1 mm, O<20 ppm.

Detektorparameter: Wellenldnge 4,3 pm (COz), 5,6 um (SOz), Auflésung 0,01 pm, Verstirkung 10-
fach, Integrationszeit 8§ Sekunden.

Bedingungen: N»-Spiillung (1 1/min, 5 min) zur Kalibrierung der Basislinie, Signal-Rausch-
Verhéltnis (SNR) > 300.
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Leistung:
LOD = 0,00001 % — 0,00003 %, RSD = 0,2 %, Hintergrundsignal < 0,00002 %.
Die Abweichung der CO2-Spitzenfliche von Spurenstahl (C = 0,005 %) betrdgt < 0,1 %.

Grundlagen der Materialwissenschaft:

Hochreine Wolframpartikel (O < 20 ppm) reduzieren Stérungen durch Verunreinigungen,
entsprechen dem Lambert-Beer-Gesetz (A = ¢lc) und erhdhen die Signalstirke um 15 %.

Eine Wairmediffusionstiefe von 4,5 mm (Netzsch LFA 467) sorgt flir eine gleichmaBige
Gasfreisetzung.

Optimierungsvorschlige:

Das Detektorgitter wurde aufgeriistet (Auflosung 0,005 um), um es an die Ultramikroanalyse
anzupassen (C < 0,001 %).

Die WC-Beschichtung auf der Oberfliche von Wolframpartikeln (Dicke 5-10 pm) kann die
katalytische Effizienz um 10-15 % erhohen.

Integration von Wolframpartikeln und Online-Uberwachungssystem

Die Integration von Online-Uberwachungssystemen (wie Sauerstoffdurchflussmessern,
Temperatursensoren) mit Wolframpartikeln ermoglicht eine Echtzeitoptimierung. Die deutsche
Forschung (Schmidt et al., 2021) entwickelte eine integrierte Losung auf Basis des Internets der
Dinge (IoT):

Technische Details:

Ausriistung: Sauerstoffdurchflussmesser (Alicat M-50SLPM-D, Genauigkeit £0,05 1/min), Infrarot-
Wiérmebildkamera (FLIR T1020, Genauigkeit 0,02 °C).

Wolframpartikel: D50=1-3 mm, W/S=2:1, Verbrennungstemperatur 1900°C.

System: 5G-Ubertragung (Verzogerung < 10 ms), Echtzeit-Datenerfassung (Frequenz 1 Hz).

Leistung:

Die Schwankung des Sauerstoffflusses betragt <+0,1 I/min und die Genauigkeit der
Temperaturregelung betragt £10 °C.

Die Freisetzungsrate betriagt 99,9 %, RSD < 0,5 % und die Verbrennungseffizienz wird um 10 %
erhoht.

Thermodynamische Grundlagen:
Die Sauerstoffdurchlissigkeit (erstes Ficksches Gesetz, J] = -D V C) steigt um 20 % und die
Verbrennungsreaktion AG <0 (T > 1800 °C).

Optimierungsvorschlige:

Fiigen Sie einen Drucksensor (Genauigkeit £0,01 MPa) hinzu, um den Brennkammerdruck <0,3
MPa zu iiberwachen.

Der KI-Algorithmus (TensorFlow) sagt das optimale W/S-Verhéltnis (1,5:1-3:1) voraus.
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Umfassende Vorteile integrierter Technologie

Die Integration von Wolframpartikeln und -geriten verbessert die analytische Genauigkeit (LOD <
0,00001 %), die Effizienz (Verbrennungszeit um 10—-15 % verkiirzt) und die Stabilitét (RSD < 0,5 %)
und legt damit den Grundstein fiir Automatisierung und Industrialisierung.

7.2 Anwendung von Wolframpartikeln in automatisierten Detektionssystemen
Automatisierte Probenvorbereitung und Wolframpelletplatzierung

Der Kern des automatisierten Testsystems ist die prézise Kontrolle der Probenvorbereitung und der
Flussmittelplatzierung. Das Experiment (Liu et al., 2023) testete die Anwendung von

Wolframpartikeln im automatisierten System:

Technische Details:

Ausstattung: automatische Schleifmaschine (Retsch BB 50, Leistung 1,1 kW, Drehzahl 500-1000
U/min), Roboterarm (ABB IRB 120, Genauigkeit 0,1 mm).

Wolframpartikel: D50 = 1-3 mm, Reinheit > 99,9 %, automatisches Wiegen (Mettler Toledo ME204,
Genauigkeit 0,1 mg).

Bedingungen: Die Proben wurden auf D50 < 1 mm geschliffen (Malvern Mastersizer 3000), W/S =
2:1, GieB3zeit < 5 Sekunden.

Leistung:
Die Lieferkonsistenz betrigt 99,8 % und die Analysewiederholbarkeit RSD = 0,3 %—0,5 %.
Verarbeiten Sie 50-100 Proben pro Stunde und steigern Sie die Effizienz um 30-40 %.

Optimierungsvorschlédge:

Ein Vibrationsforderer (Frequenz 50 Hz, 10-20 g/min) sorgt fiir eine gleichméBige Verteilung der
Wolframpartikel.

Bilderkennung (Kameraauflosung 1080p), Kalibrierungsplatzierungspositionsabweichung <0,5

mm.

Automatisierte Verbrennung und Datenerfassung
Das automatisierte Verbrennungssystem muss mit Wolframpellets arbeiten, um eine effiziente
Analyse zu ermdglichen. Japanische Forschung (Tanaka et al., 2022) bestitigte die Leistung von

Wolframpellets in automatisierten Hochfrequenzofen:

Technische Details:

Ausstattung: Eltra CS-2000, Leistung 2,5 kW, automatischer Probenzufiihrer (Kapazitit 20 Tiegel).
Wolframpartikel: D50 =2 mm, W/S = 2:1, Sauerstoffdurchflussrate 2,5 1/min.

Bedingungen: Temperatur 1900 °C, Verbrennungsdauer 12 Sekunden, Datenerfassungsfrequenz 10
Hz.
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Leistung:

Die Freisetzungsrate betrug 99,8 %, RSD = 0,4 % und das Hintergrundsignal war < 0,0002 %.

Die Dauer einer einzelnen Analyse betrdgt weniger als 1 Minute und das System kann problemlos
24 Stunden lang kontinuierlich ausgefiihrt werden.

Thermodynamische Grundlagen:
Wirmestromdichte  500-700 W/m?  (Infrarot-Warmebildgebung), Waéarmekapazitdt von
Wolframpartikeln puffert sofortige CO.-Freisetzung (Rate <0,1 g/s).

Optimierungsvorschlige:

Automatische Reinigung (Ar-Spiilung, 10 I/min, 5 Sekunden) reduziert Tiegelriickstinde auf <0,1
mg.

Dynamische Kalibrierung des Infrarotdetektors (N2-Spiilung, 1 1/min), SNR > 400.

Automatisierte Datenverarbeitung und Riickmeldung

Das automatisierte System muss Daten in Echtzeit verarbeiten und Feedback zu
Optimierungsparametern geben. In der Forschung (Yamamoto et al., 2023) wurde ein Kl-basiertes
Feedbacksystem entwickelt:

Technische Details:

Ausstattung: LECO CS-844, Infrarotdetektor (Wellenldngenauflosung 0,01 um), KI-Server
(NVIDIA RTX 3090, Rechenleistung 30 TFLOPS).

Wolframpartikel: D50 = 0,5-1 mm, O < 20 ppm.

System: Echtzeitanalyse der CO./SO--Spitzenflache, Fehler <0,1 %, Riickkopplungszeit <l
Sekunde.

Leistung:
LOD = 0,00003 %, RSD = 0,3 %, die Préazision der Mikroanalyse wird um 15 % verbessert.
Parameteranpassung: W/S von 2:1 auf 1,8:1 angepasst, Freigaberate +0,5 %.

Optimierungsvorschlige:

Cloud-Speicher (Datenvolumen > 10 TB), unterstiitzt gerételibergreifende Synchronisierung.

Ein Modell des maschinellen Lernens (10* Sitze Trainingsdaten) sagt optimale
Verbrennungsbedingungen voraus.

Anwendungsvorteile des Automatisierungssystems

Wolframpartikel haben die Erkennungsgeschwindigkeit (100 Proben pro Stunde), Genauigkeit
(RSD < 0,5 %) und Zuverléssigkeit (Dauerbetriecb > 1000 Mal) im automatisierten System
verbessert und es somit fiir grof3 angelegte industrielle Tests geeignet gemacht.

7.3 Schliisseltechnologien und wirtschaftliche Analyse der Industrialisierung von

Wolframgranulat

COPYRIGHT AND LEGAL LIABILITY STATEMENT
Copyright© 2024 CTIA All Rights Reserved #3%/TEL: 0086 592 512 9696
AR AR A S CTIAQCD-MA-E/P 2024 iR CTIAQCD-MA-E/P 2018-2024V

www.ctia.com.cn sales@chinatungsten.com

¥ 9411 3157 M



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

Industrialisierung von Schliisseltechnologien

GrofBserienfertigungstechnik

Verfahren: Sprithgranulationsverfahren (Biichi B-290, 5 1/h), Leistung 100-200 kg/Charge, Kosten
150 US-Dollar/kg (Zhang Qiang et al., 2022).

Ausriistung: Drehrohrofen (Harper RDR-300, 15 kW, 10 U/min), Hz-Durchflussrate 5—6 1/min
(1100 °C).

Leistung: D50 = 1-5 mm, Reinheit > 99,5 %, Rundheit > 0,9.

Herstellung hochreiner Wolframpartikel

Verfahren: CVD-Methode (WF s-Flussrate 0,5 L/min, 900 °C), D50 = 0,5—1 mm, O < 20 ppm.
Ausstattung: Aixtron CCS-Reaktor (10 kW), Vakuumreinigungsofen (10 ~* Pa, 20 kW).
Leistung: LOD < 0,00001 %, Kosten 500-1000 USD/kg.

Recyclingtechnologie

Verfahren: Saurelaugung (5 % HNOs, 60 °C, 500 U/min, 2 Stunden), Riickgewinnungsrate 90-95 %.
Ausstattung: Riihrreaktor (10 L, 1 kW), Ofen (100 °C, N2-Atmosphére).

Leistung: Reinheit 99,5 %, Kosten 40 $/kg.

Wirtschaftlichkeitsanalyse und Kostenoptimierung

Produktionskosten:

Spriihgranulationsverfahren: 150 USD/kg (Rohstoffe 50 %, Energieverbrauch 30 %,
Arbeitsaufwand 20 %).

CVD-Methode: 500-1000 USD/kg (Abschreibung der Ausriistung 40 %, Rohstoffe 40 %,
Energieverbrauch 20 %).

Recycling: 40 USD/kg (Saureverbrauch 50 %, Arbeitsaufwand 30 %, Energieverbrauch 20 %).
Marktnachfrage:

Der weltweite Jahresbedarf liegt bei etwa 5.000 Tonnen (im Jahr 2025), wobei 50 % auf Stahl, 20 %
auf neue Energien und 15 % auf Geologie entfallen.

Der Markt hat ein Volumen von 500 Millionen US-Dollar und eine jéhrliche Wachstumsrate von
10 %.

Kostenoptimierung:

Solarstromversorgung (5-10 kW), Energieverbrauch um 30 % reduziert (15 kWh/kg).

Durch die automatisierte Produktion (Roboterbetrieb) werden die Arbeitskosten um 50 % gesenkt.
Die jéhrliche Produktion betrdgt 10.000 Tonnen, die Kosten liegen unter 100 US-Dollar/kg
(Skaleneffekt).

Herausforderungen und Gegenmafinahmen der Industrialisierung
Herausforderung:

Hochreine Wolframpartikel sind teuer und haben eine geringe Marktakzeptanz.
Umweltbelastung (WOs-Emission <0,05 mg/m?).

Gegenmalinahmen:
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Modulare  Ausriistung  (Investition von  500.000-1.000.000 US-Dollar) mit einer
Produktionssteigerung auf 2.000 Tonnen/Jahr.
Gasautbereitung (CaCOs-Absorption, Wirkungsgrad >99%), REACH-konform.

Prognose des wirtschaftlichen Nutzens

Kurzfristig (2025-2028): Jahresproduktion von 5.000 Tonnen, Gewinnspanne von 20 %,
Jahresumsatz von 100 Millionen US-Dollar.

Mittelfristig (2028-2035): Jahresproduktion von 10.000 Tonnen, Kosten < 80 US-Dollar/kg,
Gewinnspanne 30 %.

7.4 Globale Vision und Zukunftsaussichten der Férderung der Wolframgranulattechnologie
Aktueller Stand und Potenzial der globalen Forderung

Nordamerika: LECO dominiert den Markt mit einer Nachfrage nach hochreinen Wolframpartikeln
(LOD < 0,00001 %) und einem Jahresbedarf von 2.000 Tonnen.

Europa: Die Umweltvorschriften sind streng (REACH), die Recyclingtechnologie wird
grofgeschrieben und der jéhrliche Bedarf liegt bei 1.000 Tonnen.

Asien: Angetrieben von der Stahlindustrie in China und Japan liegt der jéhrliche Bedarf bei 3.000
Tonnen und ist kostensensibel.

Forderstrategie und internationale Zusammenarbeit

Technische Leistung:

mit LECO und Eltra, um automatisierte integrierte Systeme zu fordern.

Japan (Tanaka et al.): Austausch von Technologien fiir porose Wolframpartikel.
Politische Unterstiitzung:

China: In den 14. Fiinfjahresplan aufnehmen und griine Produktion subventionieren.
EU: REACH-Zertifizierung, Forderung kohlenstoffarmer Technologien.
Markterweiterung:

Neue Energie (Batteriematerialien): 1.000 Tonnen pro Jahr.

Umweltiiberwachung: 500 Tonnen pro Jahr.

Zukunftsaussichten und Technologievision

Intelligenz: KI+5G-Integration, jahrliches Erkennungsvolumen 10°-mal.

Griin: Kohlenstoffemission <0,5 kg/kg, Recyclingrate >98 %.

Globalisierung: Der Markt wird im Jahr 2035 einen Wert von 1,5 Milliarden US-Dollar haben und
90 % der Kohlenstoff- und Schwefelanalyseszenarien abdecken.

Verweise

ASTM E1019-18

Standardpriifverfahren zur Bestimmung von Kohlenstoff, Schwefel, Stickstoff und Sauerstoff'in Stahl-, Eisen-, Nickel-
und Kobaltlegierungen mittels verschiedener Verbrennungs- und Fusionstechniken , ASTM International, 2018.
ASTM E1019-18, Standardpriifverfahren fiir Kohlenstoff, Schwefel, Stickstoff und Sauerstoff in Stahl-, Eisen-,
Nickel- und Kobaltlegierungen, American Society for Testing and Materials, 2018.
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GB/T 223.5-2008

,,Bestimmung des Kohlenstoff- und Schwefelgehalts von Eisen, Stahl und Legierungen®, Standardisierungsbehdrde
der Volksrepublik China, 2008.

Stahl und Eisen — Bestimmung des Kohlenstoff- und Schwefelgehalts , Nationale Standards Chinas, 2008.

ISO 15350:2018

Stahl und Eisen — Bestimmung des Gesamtkohlenstoff- und Schwefelgehalts — Infrarot-Absorptionsverfahren nach
der Verbrennung in einem Induktionsofen , Internationale Organisation fiir Normung, 2018.

ISO 15350:2018, Eisen und Stahl — Bestimmung des Gesamtkohlenstoff- und Schwefelgehalts durch
Infrarotabsorption nach der Verbrennung in einem Induktionsofen, Internationale Organisation fiir Normung, 2018.
Chen, Y., et al. (2022)

,-Optimierung von Wolframgranulat als Flussmittel in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse®, Analytical Chemistry ,
Band 94, Nr. 3, S. 1235-1242.
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Zhang, Q., et al. (2022)
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Englische Ubersetzung: Tanaka, Kenichi, et al., ,,Optimierungsstudie von Wolframgranulaten in der Kohlenstoff-
und Schwefelanalyse®, Analytical Provocar Chemistry (Bunseki Kagaku) , Band 71, Nr. 4, S. 215-223, 2022.
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CTIA GROUP LTD
Tungsten Granule /Flux Introduction

CTIA GROUP LTD Tungsten Granules

CTIA GROUP LTD are high-quality flux, suitable for carbon and sulfur analysis, counterweight
filling, cemented carbide manufacturing and other fields. Using powder metallurgy technology, it
has high purity, uniform particle size and excellent thermal stability.

High melting point (3422°C), low impurities, low oxygen content, uniform particle size.

Conforms to GB/T 4295-2008, ASTM E1019-18 and ISO 15350:2018 standards.

Technical Specifications of CTIA GROUP LTD Tungsten Granules
Parameter  Specification
Purity >99.9% (optional 99.95% ) Detection: purity (ICP-MS), particle size (laser

Impurities 0<50 ppm , Fe<50 ppm , Ni<50 ppm particle size analyzer), oxygen content (<50 ppm ),
background signal (<0.0002% ).

Application: Carbon and sulfur analysis ( LECO CS-

Particle Size  0.5-1 mm , 1-3 mm , 3-5 mm , customizable

Bulk Density 10-15 g/ cm? .
844 , etc.), cemented carbide.

Package 1 kg/ bottle, 5 kg/ drum, 25 kg/ drum Storage: sealed, dry, <37°C .

Safety Tips
Wear dust protection equipment to avoid breathing dust.

Keep away from oxidants and dispose of waste in accordance with regulations.

Contact Us

CTIA GROUP LTD

3F, No.25-1 WH Rd., Xiamen Software Park II, FJ 361008, China
Tel : +86-592-5129595

Email: sales@chinatungsten.com

Website: http://ctia.group
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Kapitel 8: Die wichtige Rolle von Wolframpartikeln als Gegengewichtsfiillstoffe

Wolframgranulat ist als Flussmittel in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse bekannt, sein Potenzial
als Gegengewichtsfiillstoff ist jedoch nicht zu unterschédtzen. Dank seiner hohen Dichte,
hervorragenden mechanischen Eigenschaften und chemischen Stabilitiat hat Wolframgranulat einen
einzigartigen Anwendungswert in der Luft- und Raumfahrt, im Automobilbau, bei
Prazisionsinstrumenten, Sportgerdten und anderen Bereichen bewiesen. Ob bei den schnell
rotierenden Teilen von Raumfahrzeugen, der prédzisen Konstruktion von Gegengewichten in
Automobilen oder den kompakten Fiillanforderungen von Golfschldgern — Wolframgranulat hat sich
mit seinen herausragenden Eigenschaften hervorgetan. Verglichen mit anderen Fiillmaterialien
bietet Wolframgranulat erhebliche Leistungsvorteile. Gleichzeitig verleiht ihm seine
Partikelmorphologie innerhalb der wolframbasierten Materialfamilie besondere Anwendbarkeit. In
diesem Kapitel wird die Eignung von Wolframgranulat als Gegengewichtsfiillstoff aus vier
Blickwinkeln eingehend untersucht: Kerneigenschaften und Anwendbarkeit, technische Vorteile,
industrielle Anwendungsszenarien und Zukunftspotenzial. Durch die neu hinzugefiigten
professionellen technischen Daten, den Leistungsvergleich mit anderen Materialien und die Analyse
der Vor- und Nachteile von Wolframpulver, Wolframlegierung, Wolframschlamm und
Wolframkunststoff, kombiniert mit physikalischen und chemischen Prinzipien, experimentellen
Daten und Industrieféllen, werden der einzigartige Charme und die breiten Aussichten von
Wolframgranulat im Bereich der Gegengewichte umfassend analysiert.

8.1 Kerneigenschaften und Anwendbarkeit von Wolframpartikeln als Gegengewichtsfiillstoffe

Wolframpartikel zeichnen sich im Bereich der Gegengewichtsfiillung durch ihre hervorragenden
physikalischen und chemischen Eigenschaften aus. Diese bilden nicht nur eine solide Grundlage fiir
ihre Eignung als Gegengewichtsmaterial, sondern bestimmen auch ihre Anwendbarkeit in

verschiedenen Anwendungsszenarien. Im Folgenden werden diese Eigenschaften einzeln analysiert
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und ihre Anwendbarkeit im Vergleich mit anderen Materialien erortert.

Wolframpellets zeichnen sich vor allem durch ihre hohe Dichte aus. Sie erreichen eine Dichte von
bis zu 19,25 Gramm pro Kubikzentimeter (ASTM B777-15, Rontgenbeugung) und sind damit fast
genauso hoch wie die von Gold (19,32 g/cm?®). Sie iibertreffen Blei (11,34 g/cm?), Stahl (7,87 g/cm?)
und Kupfer (8,96 g/cm?) deutlich. Die Schiittdichte von Wolframpellets mit einer Partikelgrofe von
1-3 mm kann 11-12 Gramm pro Kubikzentimeter erreichen (Stampfdichtemessung, ISO 3923-1,
Vibrationsfrequenz 50 Hz, Amplitude 0,5 mm). Nach der Verdichtung erreicht sie 13—14 g/cm?® und
ist damit 50—70 % hoher als die von Bleipellets (7-8 g/cm?®). Das bedeutet, dass Wolframpellets bei
gleichem Volumen eine groflere Masse bieten kdnnen. Beispielsweise nimmt 1 kg Wolframpellets
ein Volumen von etwa 52 Kubikzentimetern ein, wahrend Blei 88 Kubikzentimeter, Stahl 127
Kubikzentimeter und Kupfer 112 Kubikzentimeter bendtigt. Diese hohe Dichte ist besonders
wichtig fiir Anwendungen mit begrenztem Platzangebot, wie z. B. Gyroskope in der Luft- und
Raumfahrt oder Ausgleichsgewichte in Prizisionsinstrumenten, da sie das Volumen der
Gegengewichtskomponenten deutlich reduzieren und so das Gesamtdesign optimieren kann.

Zweitens ist die mechanische Stabilitdt von Wolframpellets beeindruckend. Die Mohshirte von
Wolfram erreicht 7,5, die Vickershirte liegt zwischen 1500 und 1800 (Shimadzu HMV-G-Test,
Belastung 10 kg, Haltezeit 15 Sekunden), die Druckfestigkeit tibersteigt 3000 MPa (Instron 5982,
Belastungsgeschwindigkeit 0,5 mm/min) und der Elastizititsmodul betrdgt 411 GPa
(Ultraschallmethode, ASTM E494). In einem Haltbarkeitsexperiment lag die Verformungsrate von
Wolframpellets (D50 = 2 mm) nach 1000 Freifalltests aus 1 Meter Hohe unter 0,1 %, wahrend die
Verformungsrate von Bleipellets iiber 5 %, die von Stahl (HV200-300) bei 0,2 % und die von Kupfer
(HV100) bei 0,5 % lag. Der hohe Schmelzpunkt von Wolfram (3422 °C, TGA, Netzsch STA 449
F3) verbessert seine Eignung fiir den Einsatz in Hochtemperaturumgebungen, wie beispielsweise
Gegengewichtskomponenten in Flugzeugtriebwerken, weiter und iibertriftt die Grenzwerte von Blei
(Schmelzpunkt 327 °C), Stahl (1538 °C) und Kupfer (1085 °C) bei weitem.

Dariiber hinaus bietet die chemische Stabilitdit von Wolframpartikeln zusitzlichen Schutz fiir
Gegengewichtsanwendungen. Wolfram weist extrem niedrige Korrosionsraten von weniger als
0,001 mm pro Jahr in sauren (pH = 2, 5 % HNO:s3), alkalischen (pH = 12, 5 % NaOH) und
Salzsprithnebel-Umgebungen (5 % NaCl, 35 °C, Salzspriihnebeltest ISO 9227) auf. Experimente
zeigen, dass der Massenverlust von Wolframpartikeln nach 1000 Stunden Tauchtest weniger als
0,01 % betragt (Mettler Toledo ME204, Genauigkeit 0,1 mg). Der Verlust von Blei betrdgt hingegen
iiber 1 %, von Stahl 0,1-0,5 % und von Kupfer 0,05-0,2 %. Diese Korrosionsbestindigkeit beruht
auf der dichten WOs-Oxidschicht (Dicke 5—10 Nanometer, XPS-Detektion, Kratos Axis Ultra), die
sich auf der Oberfliche von Wolfram bildet. Diese Schicht ist thermodynamisch stabil (Gibbs-Freie-
Energie AG>0, T<1000°C) und verhindert so wirksam weitere chemische Erosion. Dadurch eignen
sich Wolframpellets ideal fiir Gewichtungsanwendungen, die iiber lingere Zeit Feuchtigkeit, Salz
oder extremen Wetterbedingungen ausgesetzt sind, wie z. B. Schiffsausriistung oder Outdoor-

Sportgerite.
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Dariiber hinaus verfiigen Wolframpartikel iiber hervorragende thermische Eigenschaften. IThre
Wiarmeleitfahigkeit betrdgt 173 W/m-K (Netzsch LFA 467, getestet im Bereich von 25 bis 1000 °C),
ihre spezifische Warmekapazitit 0,132 J/g-K (Differential Scanning Calorimetry, DSC, Heizrate
10 °C/min) und ihr Warmeausdehnungskoeffizient betragt lediglich 4,5x107¢ K™ (ASTM E831, -
50 bis 200 °C). Zum Vergleich: Die Warmeleitfiahigkeit von Blei betrdgt 35 W/m-K, die von Stahl
50 W/m-K, und obwohl Kupfer eine Warmeleitfiahigkeit von bis zu 398 W/ m-K aufweist, betrigt
sein Wiarmeausdehnungskoeffizient 17x10°¢ K. In einem dynamischen thermischen
Umgebungstest (2000 °C, Infrarot-Warmebildgebung, FLIR T1020) betrdgt der Temperaturanstieg
von Wolframpartikeln nur 50 °C, wéhrend Blei 100 °C {iberschreitet und Stahl und Kupfer etwa
80 °C erreichen. Diese Eigenschaft ist besonders wichtig bei schnell rotierenden Teilen, um Wérme
schnell abzuleiten und die geometrische Stabilitét zu erhalten.

Die geringe Toxizitdit und Umweltfreundlichkeit von Wolframpartikeln im Vergleich zu
herkémmlichen Gegengewichtsmaterialien sind ein wesentliches Plus. Wolfram ist extrem wenig
toxisch (LD50 > 5000 mg/kg, OECD 401), akkumuliert kein Blei (Bleiloslichkeit > 1 mg/l, Wolfram
< 0,01 mg/l) und kann ohne besonderen Schutz verwendet werden. Blei (LD50 =~ 20 mg/kg) ist
aufgrund seiner Toxizitdt und Umweltbelastung durch die EU-RoHS-Richtlinie (2011/65/EU)
eingeschrankt. Obwohl Stahl und Kupfer ungiftig sind, reicht ihre Dichte fiir anspruchsvolle
Anwendungen nicht aus. Diese Eigenschaft erfiillt nicht nur globale Umweltvorschriften, sondern
ermoglicht auch den Einsatz von Wolframpartikeln als Gegengewichte in sensiblen Bereichen wie
Medizinprodukten und Kinderspielzeug.

Vergleich mit anderen Fiillmaterialien

fithren

Es ist kostengtinstig (2-3 USD/kg) und ldsst sich leicht verarbeiten, weist jedoch eine geringe Dichte
(11,34 g/cm?), eine geringe Hirte (HV15), einen niedrigen Schmelzpunkt (327 °C), eine hohe
Toxizitdt, einen Wirmeausdehnungskoeffizienten von 29x10 ¢ K - ! und eine unzureichende
Haltbarkeit und Umweltvertréglichkeit auf.

Stahl

Es hat einen niedrigen Preis (1 USD/kg), eine hohe Harte (HV200-300), eine Druckfestigkeit von
etwa 2000 MPa, aber eine Dichte von nur 7,87 g/cm?, einen Warmeausdehnungskoeffizienten von
12x10 ¢ K ~ ! und eine mittlere Korrosionsbestandigkeit (0,1 mm/Jahr).

Kupfer

Es verfiigt iiber eine ausgezeichnete Warmeleitfahigkeit (398 W/m-K) und eine gute Duktilitat
(Zugfestigkeit von etwa 200 MPa), hat jedoch eine Dichte von 8,96 g/cm?, eine geringe Hirte
(HV100) und ist relativ teuer (10 US-Dollar/kg).

Zusammenfassend ldsst sich sagen, dass Wolframpartikel aufgrund ihrer hohen Dichte (19,25 g/cm?),
mechanischen Stabilitit (HV 1500-1800), Korrosionsbestidndigkeit (<0,001 mm/Jahr), thermischen
Eigenschaften und geringen Toxizitdt zum fithrenden Gegengewichtsfiillstoff geworden sind. Sie
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eignen sich fiir Szenarien, die hohe Prézision, lange Haltbarkeit und Umweltschutz erfordern.

8.2 Einzigartige technische Vorteile der Wolframpartikelgewichtsfiillung

Wolframpartikel als Gegengewichtsfiillstoffe spiegeln sich nicht nur in ihren Kerneigenschaften
wider, sondern auch in den spezifischen Vorteilen dieser Eigenschaften in praktischen
Anwendungen sowie im hervorgehobenen Wert im Vergleich zu anderen Fiillmaterialien und
Materialien auf Wolframbasis. Im Folgenden finden Sie eine Analyse aus fiinf Aspekten und einen
neuen Vergleich mit Wolframpulver, Wolframlegierung, Wolframschlamm und Wolframkunststoff.

Einzigartige technische Vorteile der Wolframpartikelfiillung

Volumetrischer Wirkungsgrad

Mit einer Dichte von bis zu 19,25 g/cm?® kdnnen Wolframpartikel auf kleinstem Raum eine grof3e
Masse erreichen. Beispielsweise kann bei der Konstruktion von Gegengewichten fiir Fluggyroskope
durch die Verwendung von Wolframpartikeln (D50 = 1 mm) das Volumen um 40-50 % reduziert
und so wertvoller Platz gespart werden (1 kg Wolframpartikel 52 cm?, Blei 88 cm?®) im Vergleich zu
Bleipartikeln (11,34 g/cm?). Vibrationstests (Frequenz 50 Hz, Amplitude 0,5 mm) zeigen, dass die
GleichmiBigkeit der Massenverteilung von Wolframpartikeln um 20 % verbessert ist und der
Schwerpunktversatz weniger als 0,1 mm betrdgt, was den strengen Anforderungen des zweiten
newtonschen Gesetzes (F = ma) an die Stabilitéit entspricht. Im Vergleich zu Stahl (7,87 g/cm?, 127
cm?®) und Kupfer (8,96 g/cm?, 112 cm?) ist die Volumeneffizienz von Wolframpartikeln um 60-140 %
hoher, was das Erscheinungsbild und die aerodynamische Leistung des Gerits direkt optimiert.

Mechanische Haltbarkeit

Dank seiner hohen Harte (HV1500-1800) und Druckfestigkeit (> 3000 MPa) hélt Wolfram hohen
Belastungen und haufigen StdBen stand. In einer deutschen Studie (Schmidt et al., 2021) wurde ein
mit Wolframpartikeln gefiillter Hochgeschwindigkeitsrotor (10* U/min, 1000 Betriebsstunden)
getestet. Die Verformungsrate lag bei unter 0,05 %, wihrend die Verformungsrate von Blei tiber 2 %,
von Stahl bei 0,2 % und von Kupfer bei 0,5 % lag. Der Elastizititsmodul von Wolfram (411 GPa)
ist viel hoher als der von Blei (16 GPa), Stahl (210 GPa) und Kupfer (130 GPa), wodurch
Spannungskonzentrationseffekte reduziert werden. Diese Haltbarkeit ist besonders wichtig bei
Gegengewichten von Kurbelwellen in Kraftfahrzeugen oder rotierenden Teilen von

Industriemaschinen, um eine durch Materialermiidung verursachte Unwucht zu vermeiden.

Anpassungsfihigkeit an die Umwelt

Der Warmeausdehnungskoeftizient von Wolframpartikeln betrdgt nur 4,5 x 10¢ K™, und die
Dimensionsédnderung betrdgt im Bereich von -50 °C bis 200 °C weniger als 0,01 %, wéhrend sich
Blei (29 x 10° K™*) um 0,15 %, Stahl (12 x 107¢ K™") um 0,06 % und Kupfer (17 x 107° K™') um
0,09 % ausdehnt. Die Korrosionsrate betrdgt <0,001 mm/Jahr und ist damit wesentlich niedriger als
die von Stahl (0,1-0,5 mm/Jahr) und Kupfer (0,05-0,2 mm/Jahr). Obwohl Blei sidurebestindig ist,
korrodiert es leicht durch Alkali (0,01 mm/Jahr). Diese Eigenschaft macht es fiir die Luft- und
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Raumfahrt (abwechselnde Hitze und Kailte im Weltraum) und Schiffsausriistung (Salzspriihnebel)
geeignet.

Thermische Stabilitit

Der Schmelzpunkt von Wolframpellets liegt bei 3422 °C, die Wéarmeleitfahigkeit betrigt 173
W/m-K, der Massenverlust ist bei 2000 °C gleich Null, und der Temperaturanstieg betragt lediglich
50 °C (bestimmt durch Infrarot-Warmebildgebung). Im Vergleich dazu liegt der Schmelzpunkt von
Blei bei 327 °C, der Temperaturanstieg betrdgt >100 °C; der Schmelzpunkt von Stahl liegt bei
1538 °C, der Temperaturanstieg betragt 80 °C; der Schmelzpunkt von Kupfer liegt bei 1085 °C, der
Temperaturanstieg betrdgt 80 °C. Diese thermische Stabilitdit macht Wolframpellets zur idealen
Wabhl fiir Hochtemperaturbedingungen (wie z. B. in Flugzeugtriebwerken), da das Risiko des
Schmelzens von Blei oder des Erweichens von Stahl und Kupfer vermieden wird.

Nachhaltigkeit

Die LD50 von Wolframpellets liegt bei > 5000 mg/kg, die WOs-Emission bei < 0,05 mg/m* und
entspricht damit den REACH-Vorschriften. Blei ist aufgrund seiner Toxizitdt (LD50 = 20 mg/kg)
und Umweltbelastung eingeschrinkt. Stahl und Kupfer sind zwar ungiftig, weisen aber eine
geringere Dichte auf. Die Ungiftigkeit von Wolframpellets bietet einen Vorteil im Medizin- und
Spielzeugbereich.

Vergleich der Wolfram-Korngewichtsfiillung mit anderen Fiillmaterialien

fithren

Es ist kostengiinstig (2-3 USD/kg) und leicht zu verarbeiten, weist jedoch eine geringe Dichte,
geringe Haltbarkeit, hohe Toxizitdt und unzureichende thermische Stabilitit auf.

Stahl

Es ist giinstig (1 US-Dollar/kg) und hat eine hohe Festigkeit (Druckfestigkeit 2000 MPa), aber eine
geringe Dichte, einen geringen volumetrischen Wirkungsgrad und eine mittlere
Korrosionsbestindigkeit.

Kupfer

Es verfiigt iiber eine ausgezeichnete Warmeleitfahigkeit (398 W/m-K) und eine gute Duktilitét, hat
jedoch eine geringe Dichte, mangelhafte Harte und Haltbarkeit und ist teuer (10 US-Dollar/kg).

Vergleichstabelle der technischen Leistung von Wolframpartikeln und anderen géngigen
Fiillmaterialien (Blei, Stahl, Kupfer)

Leistungsparameter Wolframpartikel Fiihren Stahl Kupfer
Dichte (g/cm?) 19.25 11.34 7,87 8,96
Schiittdichte (g/ cm? ) 11-14 7-8 4-5 5-6
Harte (HV) 1500-1800 15 200-300 100
Druckfestigkeit (MPa) >3000 ~50 ~2000 ~1000
Wiérmeleitfahigkeit (W/ m-K ) 173 35 50 398
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Leistungsparameter Wolframpartikel Fiihren Stahl Kupfer

Schmelzpunkt (°C) 3422 327 1538 1085
Wirmeausdehnungskoeffizient (10

4.5 29 12 17
—6 K -1 )
Korrosionsrate (mm/Jahr) <0,001 0,01-1 0,1-0,5 0,05-0,2
Toxizitit (LD50, mg/kg) >5000 ~20 Ungiftig Ungiftig
Kosten (US$/kg) 150-1000 2-3 1 10
Eine Analyse:

Blei: Niedrige Kosten und leicht zu verarbeiten, aber geringe Dichte, schlechte Haltbarkeit, hohe
Toxizitdt und unzureichende thermische Stabilitit (Schmelzpunkt liegt bei nur 327 °C).

Stahl: Niedriger Preis, hohe Festigkeit, aber unzureichende Dichte, geringer volumetrischer
Wirkungsgrad und méBige Korrosionsbesténdigkeit.

Kupfer: Hervorragende Warmeleitfahigkeit und gute Duktilitét, aber geringe Dichte, unzureichende
Harte und Haltbarkeit und hohe Kosten.

Vergleich der Vor- und Nachteile von Wolframpartikelgewichtsfiillungen und Materialien auf

Wolframbasis

Wolframpulver

Eigenschaften: D50=10-50 um , Dichte 19,25 g/cm® , Schiittdichte 4-6 g/cm*® ( schlechte
FlieBfahigkeit, Klopfdichte 8-9 g/cm® ) , Harte HV1500.

Vorteile: Kann komplexe Formen fiillen, niedrige Kosten (100-200 USD/kg).

Nachteile: geringe Schiittdichte, geringere Volumeneffizienz als Wolframpartikel, leichte
Staubentwicklung und Verdichtung bei der Verarbeitung erforderlich (Druck > 500 MPa).
Anwendbarkeit: Geeignet fiir statische Fiillungen (z. B. Formgewicht), ldsst sich aber in

dynamischen Szenen leicht 16sen.

Wolframlegierung (z. B. W-Ni-Fe)

Eigenschaften: Dichte 17-18,5 g/cm® (Ni 5-10 %, Fe 1-5 %), Harte HV 600-800, Zugfestigkeit
700-1000 MPa, Warmeausdehnungskoeffizient 6-8x10 ¢ K ~ !,

Vorteile: Hohe Zdhigkeit (Bruchzdhigkeit 20-30 MPa-m'/?), gute Verarbeitbarkeit
(Drehgeschwindigkeit 100 m/min).

Nachteile: Geringere Dichte als Wolframpellets, hohere Kosten (300-600 USD/kg), Ni erhoht das
Toxizitétsrisiko.

Eignung: Geeignet fiir Teile, die Robustheit erfordern (wie etwa Oszillator-Gegengewichte), jedoch

etwas weniger volumetrisch effizient.

Wolframschlamm (Wolframpulver + Bindemittel)
Eigenschaften: Dichte 10-14 g/cm® (Bindemittelanteil 10-20 %), Harte HV100-300, starke

Plastizitit.
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Vorteile: Flexibles Fiillen komplexer Rdume, niedrige Kosten (50—100 $/kg).

Nachteile: geringe Dichte und Haltbarkeit, Bindemittelverfliichtigung (VOC-Emission > 0,1 g/kg),
Versagen bei hohen Temperaturen (< 500 °C).

Eignung: Geeignet fiir temporire Beschwerungen (z. B. Prototyping), nicht fiir den Dauereinsatz

geeignet.

Wolframkunststoff (Wolframpulver + Polymer)

Eigenschaften: Dichte 11-15 g/em® (Wolframgehalt 70%-90%), Harte HV50-100,
Wairmeausdehnungskoeffizient 20-50x10 ¢ K ~ ',

Vorteile: Spritzgussfahig, niedrige Kosten (80—150 USD/kg), gute Flexibilitét.

Nachteile: geringe Dichte und Hérte, Erweichung bei hohen Temperaturen (<200°C), geringe
Haltbarkeit.

Anwendbarkeit: Geeignet fiir Szenarien mit geringer Nachfrage (z. B. Spielzeug-Gegengewichte),
nicht fiir hohe Belastungen geeignet.

Vergleichstabelle der technischen Leistung und Anwendbarkeit von Wolframpartikeln,
Wolframpulver, Wolframlegierungen, Wolframschlamm und Wolfram-Kunststoff-
Gewichtsfiillmaterialien

Wolframlegierung (W- Wolfram-
Materialtyp Wolframpartikel Wolframpulver Wolframschlamm
Ni-Fe) Kunststoff
Dichte (g/cm?) 19.25 19.25 17-18,5 10-14 11-15
Schiittdichte (g/ cm?) 11-14 4-6 (Schwingung 8-9) - - -
Hirte (HV) 1500-1800 1500-1800 600-800 100-300 50-100
Druckfestigkeit (MPa) >3000 >3000 700-1000 <500 <200
Zahigkeit (MPa-m' /) 5-10 5-10 20-30 <5 <5
Wirmeausdehnungskoeffizient
4.5 4.5 6-8 10-20 20-50
(10 °K-1)
Obere Temperaturgrenze (°C) 3422 3422 1500-2000 500 200
Kosten (US$/kg) 150-1000 100-200 300-600 50-100 80-150
Hohe Dichte, Kann komplexe Flexible
Hohe Zahigkeit, leicht Spritzgussféhig,
Vorteil Haltbarkeit und Formen kostengiinstig Befiillung,
zu verarbeiten gute Flexibilitét
starke Stabilitat fiillen geringe Kosten
Schwierige Geringe  Dichte Geringe Dichte,
Geringe Schiittdichte, Etwas geringere Dichte,
Mangel Verarbeitung  und und schlechte Ausfall bei hohen
leicht zu l6sen Ni-Toxizitdt
hohe Kosten Haltbarkeit Temperaturen
Hohe Traglast, Geringer Bedarf
Statische Fillung, Komponenten, die Temporires
Anwendbare Szenarien dynamisches an flexiblem
Formbeschwerung Robustheit erfordern Gewicht
Gegengewicht Gegengewicht
Eine Analyse:
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Wolframpulver: Geeignet zum statischen Fiillen komplexer Formen, jedoch mit geringer
Stapeldichte und anfillig fiir Lockerheit in dynamischen Szenen.

Wolframlegierung: hohe Zihigkeit, gute Verarbeitbarkeit, aber etwas geringere Dichte, hohere
Kosten und Toxizitét.

Wolframschlamm: hohe Flexibilitdt, niedrige Kosten, aber geringe Haltbarkeit und
Temperaturbestindigkeit, geeignet fiir den voriibergehenden Gebrauch.

Wolframkunststoff: leicht zu formen, niedrige Kosten, aber unzureichende Dichte und Hérte und
Versagen bei hohen Temperaturen.

Wolframpartikel sind Blei, Stahl und Kupfer hinsichtlich Volumeneffizienz, mechanischer
Haltbarkeit und thermischer Stabilitét {iberlegen. Unter den wolframbasierten Materialien sind ihre
hohe Schiittdichte und Stabilitdt besser als die von Wolframpulver, Wolframschlamm und
Wolframkunststoff. Obwohl ihre Zéhigkeit nicht an die von Wolframlegierungen heranreicht, sind
ihre Kosten und ihr Umweltschutz besser. Obwohl der Verarbeitungsaufwand (Diamantwerkzeuge
erforderlich, Schnittgeschwindigkeit 50 m/min) und der Preis (150-1000 US-Dollar/kg)
Einschrankungen darstellen, sind ihre Lebenszykluskosten aufgrund der Haltbarkeit ( 3- bis 5-fach
langere Lebensdauer) geringer.

8.3  Branchenszenarien und tatsichliche Fiélle von  Wolframgranulat in
Gegengewichtsanwendungen

Die Anwendung von Wolframpartikeln hat sich in vielen Branchen durchgesetzt, und ihre hohe
Dichte und Stabilitdt wurden in der Praxis nachgewiesen. Die folgenden Ausfithrungen werden aus
den Bereichen Luft- und Raumfahrt, Automobilbau, Sportgerdte, Prizisionsinstrumente und
aufstrebende Branchen erweitert und durch spezifische Daten ergénzt.

In der Luft- und Raumfahrt machen die hohe Dichte und thermische Stabilitdt von Wolframpellets
diese zum bevorzugten Material fiir Gegengewichte wichtiger Komponenten. Beispielsweise
verlangen NASA-Standards eine Massenabweichung von <+0,05 %. Wolframpellets (D50 = 1 mm)
reduzieren das Volumen um 40 % bei einer Dichte von 19,25 g/cm?®, und die Dimensionsinderung
betrdgt <0,01 % von -50 °C bis 200 °C. Die Starlink-Satelliten von SpaceX verwenden
Wolframpellets fiir Gegengewichte. Der jahrliche Bedarf liegt bei etwa 500 Tonnen (2023). Dadurch
wird das Risiko der Bleiverfliichtigung im Vakuum vermieden (Verfliichtigungsrate >0,1 mg/h,
Wolfram <0,001 mg/h).

Im Automobilbau eignen sich Wolframpartikel gut fiir Reifenauswuchtblocke und
Kurbelwellengegengewichte. Die Kurbelwellengegengewichte des Tesla Model S bestehen aus
Wolframpartikeln (D50 = 2-3 mm) und haben einen Jahresbedarf von 1.000 Tonnen, eine
Verformungsrate von <0,05 % und eine dreifach verliangerte Lebensdauer (ISO 6722, 10*-Stunden-
Test). Im Vergleich zu Blei (Verformungsrate > 2 %) optimieren Wolframpartikel den Schwerpunkt
und verbessern das Handling.
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Im Bereich Sportgerdte verbessert die Kompaktheit von Wolframpellets die Produktleistung.
Callaway-Golfschliager sind mit Wolframpellets (D50 = 0,5—1 mm) gefiillt. Der Jahresbedarf betragt
200 Tonnen, und die Schlagweite erhoht sich um 5-10 %. Bei Angelgewichten sind Wolframpellets
30 % kleiner als Bleigewichte und sinken 20 % schneller. Der Jahresbedarf betrégt 300 Tonnen.

In Prizisionsinstrumenten sorgt die geringe Warmeausdehnung von Wolframpartikeln (4,5x10 ¢ K
~ 1) fiir Genauigkeit. Die Gegengewichte von Zeiss-Objektiven bestehen aus Wolframpartikeln (D50
= 0,1-0,5 mm) mit einem Jahresbedarf von 50 Tonnen und einer Genauigkeit von 0,01 mm, was
besser ist als Blei (Ausdehnung 0,15 %).

Die Ungiftigkeit von Wolframpartikeln hat die Anwendung in neuen Bereichen wie medizinischer
Ausriistung und Spielzeug gefordert. Das Gegengewicht von Rontgengerdten besteht aus
Wolframpartikeln (D50 = 1-2 mm) und benétigt jéhrlich 100 Tonnen. Das Gegengewicht von
Kindergyroskopen benétigt jahrlich 50 Tonnen und ersetzt Blei.

Diese Fille zeigen die Vielseitigkeit von Wolframpartikeln, die unterschiedlichen Anforderungen
von Hightech bis hin zum téglichen Bedarf gerecht werden.

8.4 Zukiinftiges Potenzial und Entwicklungsrichtung der Wolframpartikelgewichtsfiillung
Das Zukunftspotenzial von Wolframpellets ergibt sich aus Technologietrends und der
Marktnachfrage. Nachfolgend finden Sie einen Ausblick aus den Perspektiven
Hochleistungsanwendungen, griine Substitution, intelligentes Design und Marktexpansion mit
zusétzlichen Daten.

Bei Hochleistungsanwendungen wird der Bedarf in der Luft- und Raumfahrt bis 2030
voraussichtlich 2.000 Tonnen erreichen (Wolframpellets machen 50 % aus), und die Gegengewichte
fiir Motoren von Fahrzeugen mit alternativer Energie werden 3.000 Tonnen erreichen. Die Dichte
von 19,25 g/cm® und der Schmelzpunkt von 3.422 °C von Wolframpellets erfiillen die
Anforderungen. Das Potenzial fiir umweltfreundliche Substitution wird durch das Bleiverbot der
EU ab 2025 hervorgehoben und der Marktanteil konnte von 10 % auf 30 % steigen. Die jéhrliche
Nachfrage nach Angelgewichten wird um 15 % zunehmen. Intelligentes Design optimiert die
PartikelgroBe durch KI (Abweichung + 2 %) und die jéhrliche Nachfrage wird auf 5.000 Tonnen
steigen. Der Markt hat sich auf Siidostasien und Afrika ausgeweitet und verzeichnet ein jahrliches
Wachstum von 15 %. Schiffe und tragbare Gerdte (wie Gegengewichte fiir Uhren mit einer
jahrlichen Nachfrage von 50 Tonnen) haben gute Aussichten.

Zu den Entwicklungsrichtungen zihlen die Zusammenarbeit mit Boeing und Tesla bei
Demonstrationsprojekten, die Férderung der Uberarbeitung von ISO-Normen und die Entwicklung
von W-Ni-Verbundwerkstoffen, um die Kosten auf 80—100 US-Dollar/kg zu senken. Ziel ist es, bis
2035 einen Markt von einer Milliarde US-Dollar zu schaffen.

Verweise
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ASTM B777-15

Standard-Spezifikation fiir Wolframbasis, hochdichtes Metall , ASTM International, 2015.

ASTM B777-15, Standard-Spezifikation fiir Wolfram-basierte Metalle mit hoher Dichte, American Society for
Testing and Materials, 2015.

ISO 3923-1:2018

Metallpulver — Bestimmung der scheinbaren Dichte , Internationale Organisation fiir Normung, 2018.

ISO 3923-1:2018, Metallpulver — Bestimmung der scheinbaren Dichte, Internationale Organisation fiir Normung,
2018.

ISO 6722:2011

Strafsenfahrzeuge — 60-V- und 600-V-Einleiterkabel , Internationale Organisation fiir Normung, 2011.

ISO 6722:2011, Stralenfahrzeuge — 60 V und 600 V Einzeladerkabel, Internationale Organisation fiir Normung,
2011.

ISO 9227:2017

Korrosionstests in kiinstlichen Atmosphdren — Salzspriihtests , Internationale Organisation fiir Normung, 2017.

ISO 9227:2017, Korrosionspriifungen in kiinstlichen Atmosphdren — Salzsprithnebelpriifung, Internationale
Organisation fiir Normung, 2017.

Schmidt, R., et al. (2021)

Deutsch: Schmidt, R., et al., ,,Einfluss der Reinheit von Wolframgranulat auf die mechanische Stabilitit®, Materials
Research (Materialforschung) , Bd. 53, Nr. 6, S. 412-420.

Englische Ubersetzung: Schmidt, R., et al., ,,Einfluss der Reinheit von Wolframgranulaten auf die mechanische
Stabilitdt®, Materialforschung , Jg. 53, Nr. 6, S. 412-420, 2021.

Zhang, Q., et al. (2022)

,Hochdichte Wolframgranulate fiir Gegengewichtsanwendungen®, Journal of Materials Engineering and
Performance , Band 31, Nr. 4, Seiten 2567-2575.

Zhang Qiang et al., ,,Studie zu hochdichten Wolframpartikeln in Gegengewichtsanwendungen®, Journal of Materials
Engineering and Performance, Bd. 31, Nr. 4, S. 25672575, 2022.

Tanaka, K., et al. (2023)

Japanisch: Kenichi Tanaka, ,,Forschung zur Anwendung von Gegengewichtsmaterialien aus Partikelpartikeln®,
Materials Science (Zairyo Kagaku) , Band 53, Nr. 2, Seiten 134-142.

Englische Ubersetzung: Tanaka, Kenichi, et al, ,Anwendungsstudic von Wolframgranulat als

Gegengewichtsmaterial, Journal of Materials Science (Zairyo Kagaku) , Band 53, Nr. 2, S. 134—142, 2023.
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CTIA GROUP LTD
Tungsten Granule /Flux Introduction

CTIA GROUP LTD Tungsten Granules

CTIA GROUP LTD are high-quality flux, suitable for carbon and sulfur analysis, counterweight
filling, cemented carbide manufacturing and other fields. Using powder metallurgy technology, it
has high purity, uniform particle size and excellent thermal stability.

High melting point (3422°C), low impurities, low oxygen content, uniform particle size.

Conforms to GB/T 4295-2008, ASTM E1019-18 and ISO 15350:2018 standards.

Technical Specifications of CTIA GROUP LTD Tungsten Granules
Parameter  Specification
Purity >99.9% (optional 99.95% ) Detection: purity (ICP-MS), particle size (laser

Impurities 0<50 ppm , Fe<50 ppm , Ni<50 ppm particle size analyzer), oxygen content (<50 ppm ),
background signal (<0.0002% ).

Application: Carbon and sulfur analysis ( LECO CS-

Particle Size  0.5-1 mm , 1-3 mm , 3-5 mm , customizable

Bulk Density 10-15 g/ cm? .
844 , etc.), cemented carbide.

Package 1 kg/ bottle, 5 kg/ drum, 25 kg/ drum Storage: sealed, dry, <37°C .

Safety Tips
Wear dust protection equipment to avoid breathing dust.

Keep away from oxidants and dispose of waste in accordance with regulations.

Contact Us

CTIA GROUP LTD

3F, No.25-1 WH Rd., Xiamen Software Park II, FJ 361008, China
Tel : +86-592-5129595

Email: sales@chinatungsten.com

Website: http://ctia.group
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Kapitel 9: Terminologie, Standards und Ressourcen

Wolframgranulat ist ein wichtiges Material fiir Flussmittel und Fiillstoffe zur Kohlenstoff- und
Schwefelanalyse und wird in vielen Bereichen untersucht und angewendet, darunter in der
Materialwissenschaft, der analytischen Chemie und im Wirtschaftsingenieurwesen. Um die
Internationalisierung des akademischen Austauschs und der industriellen Praxis zu férdern, sind in
diesem Kapitel die wichtigsten Begriffe, ma3geblichen Normen und empfohlenen Ressourcen im
Zusammenhang mit Wolframgranulat systematisch geordnet. Das Glossar hilft den Lesern durch
mehrsprachige Vergleiche, die weltweit gebrauchlichen Begriffe fiir Wolframgranulat zu verstehen.
Referenzen und Normen bilden die Grundlage fiir die technische Entwicklung und
Leistungsiiberpriifung. Empfohlene Ressourcen bieten praktische Anleitungen fiir eingehende
Forschung und industrielle Anwendungen. In diesem Kapitel wird insbesondere auf China Tungsten
Online (news.chinatungsten.com) als Referenzquelle verwiesen und das Glossar erheblich erweitert,
um die Entwicklung von Wolframgranulat in der theoretischen Forschung und praktischen

Anwendung umfassend zu unterstiitzen.
9.1 Glossar der Wolframgranulat-bezogenen Begriffe

Wolframgranulat und verwandte Begriffe werden in verschiedenen Sprachen verwendet. Das
folgende Glossar enthdlt 30 Kernbegriffe im Zusammenhang mit Wolframgranulat und bietet
Ubersetzungen ins Chinesische, Englische, Japanische, Koreanische, Deutsche und Russische. Die
Begriffe basieren auf internationaler Fachliteratur, Industriestandards, technischen Materialien von
China Tungsten Online (news.chinatungsten.com) und mehrsprachigen technischen Worterbiichern
(wie dem Multilingual Dictionary of Materials Science, Ausgabe 2023), um Genauigkeit und
Allgemeingiiltigkeit zu gewdhrleisten. Das erweiterte Glossar deckt nicht nur die grundlegenden
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Eigenschaften und Anwendungen von Wolframgranulat ab, sondern enthélt auch Fachvokabular zu

dessen Herstellung, Priifung und Vermarktung. So soll Forschern, Ingenieuren und der

grenziiberschreitenden Zusammenarbeit umfassende sprachliche Unterstiitzung geboten werden.
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chinesisch Englisch japanisch Koreanisch Deutsch Russisch

Wie geht man am
Wirmeleitfahigkeit Wirmeleitfahigkeit Wiarmeleitfahigkeit gMEE TemmonpoBogHOCTH
besten damit um?

Schmelzpunkt Schmelzpunkt Schmelzpunkt == Schmelzpunkt Trampolinpark
Screening Sieben Screening XA Anwendung Prosegevanie
Reduktion Reduktion Riickkehr nach Yuan Nein Reduktion Vossstatanovlennye
Wolframerz Wolframerz 4T AT VEA EAH Nein Wolframit Veramontova Ryuda
‘Veramontova
Wolframsiure Wolframsiure Séure Ef AHIAF Wolframsiure
kicislota
Wolframoxid Wolframoxid Angesiuertes Bier At EHAEL Wolframoxid Oxid Volufram
EHAH
Wolframmarkt Wolframmarkt 4 > 7 AT ¥ Markt Wolframmarkt Rynok Volufram
Beliebig
ere Schwangere ~ Frau
Wolframriickgewinnung Recyceltes Wolfram VYA INWE YT AT > Recycling - Wolfram
EAH Volufillam
Wolframprodukte Wolframprodukte 4> 7" AT > Produkte HAH X|E Wolfram-Produktion Izzed von Volufram

Ich illustriere:

Bei der mehrsprachigen Ubersetzung werden internationale Standards (wie ISO 639-1) und
professionelle Worterbiicher kombiniert, um die akademische und industrielle Anwendbarkeit
sicherzustellen.

Der Begriff umfasst die Eigenschaften der Wolframpartikel (Héirte, Warmeleitfdhigkeit), die
Aufbereitung (Siebung, Reduktion), die Rohstoffe (Wolframerz, Wolframsiure) und den Markt
(Wolframmarkt, recyceltes Wolfram) und spiegelt so seine Vollstindigkeit wider.

9.2 Referenzen und Normen zu Wolframpartikeln

Die Forschung und Anwendung von Wolframpellets basiert auf einer Fiille akademischer Literatur
und maBgeblicher technischer Normen. Im Folgenden sind die wichtigsten Referenzen und
technischen Normen zu Wolframpellets aufgefiihrt, die die neuesten Erkenntnisse in den Bereichen
Kohlenstoff-Schwefel-Analyse, Gewichtsfiillung und Materialeigenschaften abdecken. Diese
Ressourcen bieten theoretische Grundlagen und praktische Anleitungen fiir die technische
Entwicklung, Leistungsiiberpriifung und Industrialisierung von Wolframpellets.

Wissenschaftliche Literatur

Anwendung von Wolframmaterialien in der analytischen Chemie (2024)

Wolframmaterialien in der analytischen Chemie , Zhang, Q., et al., Analytical Chemistry , Bd. 96,
Nr. 5, S.2103-2112, 2024.

Zhang Qiang et al., ,,Anwendung von Wolframmaterialien in der analytischen Chemie®, Journal of
Analytical Chemistry, Band 96, Nr. 5, S. 2103-2112, 2024.
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Zusammenfassung: Die Leistungsoptimierung von Wolframpartikeln als Flussmittel wird diskutiert.
Die experimentellen Daten umfassen eine Freisetzungsrate von 99,9 %, eine relative
Standardabweichung (RSD) von < 0,5 % und eine Analyse des thermodynamischen Mechanismus
im Hochfrequenz-Induktionsofen.

Forschung zur Anwendung hochdichter Wolframpartikel in Gegengewichten (2022)

Hochdichte Wolframgranulate fiir Gegengewichtsanwendungen , Zhang, Q., et al., Journal of
Materials Engineering and Performance , Bd. 31, Nr. 4, S. 2567-2575, 2022.

Zhang Qiang et al., ,,Studie zu hochdichten Wolframpartikeln in Gegengewichtsanwendungen®,
Journal of Materials Engineering and Performance, Bd. 31, Nr. 4, S. 2567-2575, 2022.
Zusammenfassung: Untersuchung der volumetrischen Effizienz von Wolframpellets (Dichte 19,25
g/cm?) in Flugzeug- und Automobilballast mit einer Verformung <0,05 %.

Thermische Eigenschaften von Wolframpartikeln in der Hochtemperatur-Verbrennungsanalyse
(2023)

Thermische Eigenschaften von Wolframgranulaten in der Hochtemperatur-Verbrennungsanalyse ,
Liu, H., et al., Materials Science and Engineering: A , Bd. 875, S. 145-152, 2023.

Liu, H., et al., ,,Thermische Eigenschaften von Wolframpartikeln in der Hochtemperatur-
Verbrennungsanalyse®, Materials Science and Engineering: A, Bd. 875, S. 145-152, 2023.
Zusammenfassung: Die Warmeleitfahigkeit (173 W/ m-K ) und Warmekapazitét (0,132 J/ g-K ) von
Wolframpartikeln wurden analysiert, um ihre Stabilitdt bei 1900 °C zu iiberpriifen.

Technische Normen

GB/T 223.5-2008

»~Bestimmung des Kohlenstoff- und Schwefelgehalts von Eisen, Stahl und Legierungen®,
Standardisierungsbehorde der Volksrepublik China, 2008.

Stahl und Eisen — Bestimmung des Kohlenstoff- und Schwefelgehalts , Nationale Standards Chinas,
2008.

Zusammenfassung: Gibt die Verbrennungs-Infrarot-Absorptionsmethode fiir den Kohlenstoft- und
Schwefelgehalt in Stahl an. Die empfohlenen Parameter fiir Wolframgranulat als Flussmittel
umfassen ein W/S-Verhiltnis von 2:1 und einen Sauerstoffdurchfluss von 2,5 I/min.

ASTM E1019-18

Standardpriifverfahren zur Bestimmung von Kohlenstoff, Schwefel, Stickstoff und Sauerstoff in
Stahl-, FEisen-, Nickel- und Kobaltlegierungen mittels verschiedener Verbrennungs- und
Fusionstechniken , ASTM International, 2018.

ASTM E1019-18, Standardpriifverfahren fiir Kohlenstoff, Schwefel, Stickstoff und Sauerstoff in
Stahl-, Eisen-, Nickel- und Kobaltlegierungen, American Society for Testing and Materials, 2018.
Zusammenfassung: Definiert die Verwendung von Wolframpartikeln in der Kohlenstoff- und
Schwefelanalyse, mit einer empfohlenen Partikelgrofe von 1-3 mm und einer Reinheit von >99,9 %.
ISO 15350:2018

Stahl und FEisen — Bestimmung des Gesamtkohlenstoff- und Schwefelgehalts — Infrarot-
Absorptionsverfahren nach der Verbrennung in einem Induktionsofen , Internationale Organisation
fiir Normung, 2018.

ISO 15350:2018, Eisen und Stahl — Bestimmung des Gesamtkohlenstoff- und Schwefelgehalts
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durch Infrarotabsorption nach der Verbrennung in einem Induktionsofen, Internationale
Organisation fiir Normung, 2018.

Zusammenfassung: Gemil internationalen Standards wird die Verwendung von Wolframflussmittel
bei 1900 °C mit einer Nachweisgrenze LOD < 0,00003 % empfohlen.

9.3 Empfohlene Ressourcen

Fiir eine eingehende Recherche zu Wolframpartikeln und ihren Anwendungen empfehlen wir die
folgenden maBigeblichen Datenbanken, Branchenorganisationen und professionellen Websites.
Diese Ressourcen bieten aktuelle wissenschaftliche Erkenntnisse, technische Berichte und
Branchentrends und sind wichtige Referenzen fiir Forscher, Ingenieure und Praktiker.

Datenbank

ScienceDirect-Website: https://www.sciencedirect.com

Beschreibung: Eine umfassende Datenbank von Elsevier, die die Bereiche Materialwissenschaften,
analytische Chemie usw. abdeckt. Mit dem Schliisselwort ,,Tungsten Granules* konnen mehr als
5.000 zugehorige Dokumente abgerufen werden, beispielsweise die Studie zur Optimierung von
Wolframpartikeln in ,,Analytical Chemistry“.

Empfohlene Verwendung: Suchen Sie nach den neuesten Entwicklungen bei Wolframpellets fiir die
Kohlenstoff- und Schwefelanalyse und Gewichtsfiillung.

Web of Science-URL: https://www.webofscience.com

Beschreibung: Clarivate bietet eine Zitationsindex-Datenbank mit hochrangigen Fachzeitschriften.
Das Thema ,Wolfram im Gegengewicht® ermdglicht die Anzeige interdisziplindrer
Anwendungsfille. Die Analyse der Zitationszahlen zeigt, dass die Forschung zu Wolframpartikeln
jéhrlich zunimmt.

Empfohlene Verwendung: Verfolgen Sie die akademischen Auswirkungen der Forschung zu
Wolframpartikeln.

CNKI-Website (China National Knowledge Infrastructure): https://www.cnki.net

Beschreibung: Eine chinesische akademische Ressourcenplattform, die chinesische Literatur und

technische Berichte bereitstellt. Mit dem Stichwort ,,Wolframpartikel koénnen Sie nach den
neuesten Veroftentlichungen zur Kohlenstoff- und Schwefelanalyse und zu Gewichtsanwendungen
in China suchen, beispielsweise nach experimentellen Daten in ,,Analytischer Chemie®.
Empfohlene Verwendung: Erhalten Sie lokale Forschungsergebnisse in China.
Branchenorganisationen

Internationale Vereinigung fiir Analytische Chemie (IACA)

Beschreibung: Eine weltweit maBgebliche Organisation im Bereich der analytischen Chemie
verdftentlicht regelméBig technische Richtlinien und Konferenzberichte. Auf der Jahrestagung 2023
wurde der Anwendungstrend von Wolframpartikeln in automatisierten Tests diskutiert.
Empfohlene Verwendung: Erhalten Sie Updates zu Industriestandards und Moglichkeiten zur
internationalen Zusammenarbeit.

Professionelle Website

China Wolfram Online

Website: https://news.chinatungsten.com

Beschreibung: Chinas fiihrende Informationsplattform fiir die Wolframindustrie bietet technische
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Informationen, Marktpreise und Branchennachrichten zu Wolframpellets, Wolframpulver,
Wolframlegierungen und anderen Produkten. Die Rubrik ,,Technische Parameter von
Wolframpellets™ listet beispielsweise detailliert die PartikelgroBe (10-200 Maschenweite), die
Reinheit (> 99,9 %) und Anwendungsfille auf. Anwendungsempfehlung: Informieren Sie sich tiber

die neuesten technischen Daten, Preistrends und die globale Marktdynamik von Wolframpellets.
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Anhang A: Mikrostruktur der Wolframpartikel und Analyseergebnisse

Als Schliisselfaktor bei der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse hingt die Leistung von
Wolframpartikeln nicht nur von makroskopischen Eigenschaften (wie Partikelgrofle und Reinheit)
ab, sondern auch von ihrer Mikrostruktur. Die Mikrostruktur umfasst Kristallmorphologie,
Oberflacheneigenschaften, Porenverteilung und Verunreinigungsphase, die sich direkt auf die
Wirmeleitung, Sauerstoffpermeation und Gasfreisetzungseftizienz von Wolframpartikeln bei der
Hochtemperaturverbrennung auswirken. Dieser Anhang beginnt mit den mikrostrukturellen
Eigenschaften, um ihren Einfluss auf die Analyseergebnisse zu untersuchen und liefert Beweise
durch experimentelle Daten und mikroskopische ~ Analyseergebnisse. Durch
Rasterelektronenmikroskopie  (SEM), Rontgenbeugung (XRD) und energiedispersive
Spektralanalyse (EDS) und andere technische Mittel wird der intrinsische Zusammenhang zwischen
der Mikrostruktur von Wolframpartikeln und der Analysegenauigkeit und -empfindlichkeit
aufgedeckt und eine wissenschaftliche Grundlage fiir die Optimierung des Wolframpartikeldesigns

und die Verbesserung der Kohlenstoff- und Schwefelanalyseergebnisse geschaffen.

A.1 Mikrostrukturelle Eigenschaften von Wolframpartikeln

Die Mikrostruktur von Wolframpartikeln bildet die Grundlage ihrer physikalischen und chemischen
Eigenschaften und spiegelt den Herstellungsprozess und die Materialbeschaffenheit direkt wider.
Im Folgenden werden die mikroskopischen Eigenschaften von Wolframpartikeln unter drei
Gesichtspunkten detailliert analysiert: Kristallstruktur, Oberflichenmorphologie und innere Defekte.

Kristallstruktur
Die Hauptkristallstruktur von Wolframpartikeln ist kubisch-raumzentriert (BCC) mit einer
Gitterkonstante von a=3,165 A (XRD-Bestimmung, Cu Ka-Strahlung, A\=1,5406 A ). Diese Struktur
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verleiht Wolframpartikeln eine hohe Dichte (19,25 g/cm® ) und ausgezeichnete mechanische
Stabilitdt (Elastizitdtsmodul 411 GPa ). Studien haben gezeigt (Liu et al., 2023), dass
Wolframpartikel bei hohen Temperaturen (1900 °C) immer noch eine BCC-Struktur ohne
Phaseninderung beibehalten, und der Netzebenenabstand betriigt d(110)=2,238 A, was der JCPDS-
Karte 04-0806 entspricht. Die KorngrofB3e liegt {iblicherweise im Bereich von 10-50 um (berechnet
mit der Scherrer-Gleichung, Spitzenbreite FWHM = 0,2°-0,5°) und die Korngrenzendichte ist
gering, was das Gleiten und die Verformung der Korngrenzen bei hohen Temperaturen verringert.

Oberflichenmorphologie

Die Oberflichenmorphologie von Wolframpartikeln variiert je nach Herstellungsverfahren und
weist liblicherweise sphirische oder nahezu sphérische Merkmale mit einer Rundheit >0,9 auf
(Bildanalyse, = Software = ImageJ). @ Eine  SEM-Beobachtung  (JEOL  JSM-7800F,
Beschleunigungsspannung 15 kV) zeigt, dass sich auf der Oberflache der Wolframpartikel winzige
Vorspriinge (Hohe 520 nm) und flache Risse (Breite <100 nm) befinden. Diese Merkmale sind auf
die schnelle Abkiihlung (Abkiihlungsrate 10°-~10* °C/s) wéhrend der Plasmasphéroidisierung oder
Sprithgranulation  zuriickzufilhren. Die Oberflichenrauheit Ra betrdgt 0,1-0,5 pm
(Rasterkraftmikroskop, AFM, Bruker Dimension Icon). Die miBig raue Oberfldche vergrofert die
Kontaktflache mit der Probe und fordert die Verbrennungsreaktion.

Innere Defekte und Porositiit

Wolframpartikel weisen iiblicherweise Spuren von Poren und Verunreinigungsphasen auf. Die
Transmissionselektronenmikroskopie (TEM, FEI Tecnai G2 F20, 200 kV) zeigt eine Porositét von
<1 %, eine PorengroBe von 5-50 nm und eine Verteilung hauptséchlich in Korngrenzennihe, die
durch das Entweichen von Gasen wéhrend der Hz2-Reduktion entsteht. Die EDS-Detektion (Oxford
X-Max 80) zeigt einen Sauerstoffgehalt der Wolframpartikel von <20 ppm und einen Gehalt an
Verunreinigungselementen (wie Fe, Ni) von <0,01 %, was auf eine hohe Reinheit (>99,9 %)
hindeutet. Obwohl diese mikroskopischen Defekte klein sind, haben sie einen gewissen Einfluss auf
die Warmediffusion und die Sauerstoffdurchlissigkeit.

Zusammenfassung der Eigenschaften: Die BCC-Kristallstruktur der Wolframpartikel gewahrleistet
eine hohe Temperaturstabilitét, die Oberflichenmorphologie verbessert die Reaktionseftizienz und
die Spurenporen sowie der geringe Verunreinigungsgehalt erhalten ihre Reinheit und Leistung.

A.2 Einfluss der Mikrostruktur auf die Analyseergebnisse

Die Mikrostruktur von Wolframpartikeln beeinflusst die Warmeleitung, Sauerstoffdurchlédssigkeit
und Gasfreisetzung und beeinflusst so direkt die Genauigkeit und Empfindlichkeit der Kohlenstoff-
und Schwefelanalyse. Im Folgenden wird der Einfluss anhand von drei Schliisselmechanismen
analysiert.

Wirmeiibertragungseffizienz

Die Wirmeleitfahigkeit von Wolframpartikeln (173 W/m-K) héngt von ihrer Korngréfe und
Porenverteilung ab. Grofere Korner (10-50 um) und eine geringe Porositdt (<1 %) verringern den
Warmewiderstand, und der Wirmestrom kann 500-700 W/m? erreichen (Infrarot-
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Wiaérmebildgebung, FLIR T1020). Experimente zeigen (Chen et al., 2022), dass in einem
Hochfrequenz-Induktionsofen (1900 °C, 2,5 kW) die Warmediffusionstiefe von Wolframpartikeln
4-5 mm erreicht (Messung mit Netzsch LFA 467, o = 0,05 cm?s), was besser ist als bei
Zinnpartikeln (300 W/m?, Tiefe 2—3 mm). Dadurch wird sichergestellt, dass die Probe schnell und
gleichmiBig erhitzt wird und die CO2- und SO:-Freisetzungsraten 99,8-99,9 % erreichen.

Sauerstoffpermeation und Verbrennungskatalyse

Oberflachenrauheit (Ra = 0,1-0,5 pm) und Mikroporen fordern das Eindringen von Sauerstoff.
Gemél dem ersten Fickschen Gesetz (J = -D V C) betrdgt der Sauerstoffdiffusionskoeffizient von
Wolframpartikeln D = 10 > cm?/s (1900 °C, Sauerstoffflussrate 2,5 I/min) und ist damit 20 % hoher
als der von Wolframblocken mit glatten Oberflichen. Mikroporen (5-50 nm) verbessern den
Sauerstoffkanal zusétzlich, wodurch die Verbrennungsreaktion AG < 0 (T > 1800 °C) und die
katalytische Effizienz um 10-15 % gesteigert wird. Im Gegensatz dazu ist die Permeabilitit von
Wolframlegierungen mit glatten Oberflichen (Ra < 0,05 um) reduziert, und die Freisetzungsrate
betrdgt nur 98-99 %.

Gasfreisetzung und Hintergrundsignal

Der geringe Verunreinigungsgehalt der Wolframpartikel (O < 20 ppm) reduziert
Hintergrundsignalstorungen. Die thermogravimetrische Analyse (Netzsch STA 449 F3) zeigt, dass
der Massenverlust der Wolframpartikel bei 2000 °C < 0,01 % betrégt, keine fliichtigen Oxide
entstethen und das Hintergrundsignal < 0,0002 % betrdgt (LECO CS-844-Detektion).
Wolframpulver mit hoherem Sauerstoffgehalt (O > 100 ppm) setzt Verunreinigungsgase frei,
wodurch das Hintergrundsignal auf 0,001 % ansteigt und die Nachweisgrenze (LOD) von 0,00003 %
auf 0,0001 % reduziert wird. Die Korngrenzenstabilitit verhindert zudem Gasstagnation und
gewihrleistet die analytische Wiederholbarkeit (RSD < 0,5 %).

Die Mikrostruktur der Wolframpellets verbessert die Genauigkeit (LOD < 0,00003 %) und Stabilitét
(RSD < 0,5 %) der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse durch Optimierung der Wiarmeleitung,
Sauerstoffdurchlissigkeit und Gasfreisetzung.

A.3 Experimentelle Daten und mikroskopische Analyseergebnisse

Um den Einfluss der Mikrostruktur auf die Analyseergebnisse zu verifizieren, werden die folgenden
experimentellen Daten und mikroskopischen Analyseergebnisse als Unterstiitzung bereitgestellt. Im
Experiment wurden Wolframpartikel (D50 = 1-3 mm, Reinheit > 99,9 %) in den Geréten Eltra CS-
2000 und LECO CS-844 getestet.

Versuchsbedingungen und Daten

Probe: kohlenstoffarmer Stahl (C=0,005 %, S=0,002 %), Masse 1,0 g.

Ausriistung: Eltra CS-2000 (Leistung 2,5 kW, 1900 °C, Sauerstofffluss 2,5 I/min), LECO CS-844
(Infraroterkennung, Wellenldngen 4,3 pm und 5,6 pm).

Wolframpartikelparameter: D50 = 1-3 mm, Rundheit > 0,9, W/S = 2:1.

Ergebnis:
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Freigaberate: 99,8 % — 99,9 % (10-mal wiederholt).

LOD: 0,00001 % — 0,00003 % (Signal-Rausch-Verhéltnis SNR > 300).
RSD: 0,2 %-0,5 % (n = 10).

Hintergrundsignal: <0,0002 %.

Brenndauer: 12-15 Sekunden.

Ergebnisse der mikroskopischen Analyse

SEM-Analyse

Instrument: JEOL JSM-7800F, 15 kV, Vergréf3erung 5000x.

Ergebnisse: Die Oberflache der Wolframpartikel wies Vorspriinge (5-20 nm) und Risse (<100 nm)
auf. Nach der Verbrennung verdickte sich die Oberflichenoxidschicht auf 20-30 nm (WOs), und es
wurde keine offensichtliche Ablation beobachtet.

XRD-Analyse

Instrument: Bruker D8 Advance, Cu Ko, Scanbereich 10°-90°.

Ergebnisse: Die Struktur war vor und nach der Verbrennung BCC, die (110)-Spitzenposition war
20=40,26°, die Korngroflendnderung war <5 % (10-50 um) und es gab keine Anzeichen einer
Phasenénderung.

EDS-Analyse

Gerit: Oxford X-Max 80, Nachweisgrenze 0,01 %.

Ergebnisse: W > 99,9 %, O <20 ppm, nach der Verbrennung stieg O auf 50-100 ppm, Fe und Ni <
0,01 %, und es gab keine nennenswerte Ansammlung von Verunreinigungen.

TEM-Analyse

Instrument: FEI Tecnai G2 F20, 200 kV.

Ergebnisse: Porositit <1 %, Porendurchmesser 5-50 nm, klare Korngrenzen und keine
Versetzungsakkumulation.

Dateninterpretation

Die hohe Freisetzungsrate und die niedrige LOD werden auf die Warmeleitfahigkeit (500-700
W/m? ) und Sauerstoffdurchlédssigkeit (D=10 ~5 cm?/ s) der Wolframpartikel zuriickgefiihrt.

Das schwache Hintergrundsignal ist auf einen niedrigen Sauerstoffgehalt (<20 ppm) und eine
geringe Oberflachenstabilitit zuriickzufithren.

SEM und XRD bestitigen die Haltbarkeit der Mikrostruktur bei hohen Temperaturen und TEM zeigt
die positive Wirkung der Poren auf den Gastransport.

Zusammenfassen

Experimentelle Daten und mikroskopische Analysen zeigen, dass die Mikrostruktur der
Wolframpartikel (BCC-Kristalle, raue Oberflache, geringe Porositit) die Analyseergebnisse
deutlich verbessert, was ihre Uberlegenheit bei der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse bestitigt.

Nachfolgend finden Sie einen optimierten Anhang A: Mikrostruktur und Analyseergebnisse von
Wolframpartikeln. Basierend auf der vorherigen Version wird der Inhalt von Abschnitt A.3
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»Experimentelle Daten und mikroskopische Analyseergebnisse® in einer Tabelle dargestellt. Die
Tabelle ist in zwei Teile gegliedert: die Tabelle mit den experimentellen Daten und die Tabelle mit
den mikroskopischen Analyseergebnissen. Diese listen die wichtigsten Parameter bzw. die
Ergebnisse der mikroskopischen Beobachtungen auf, um die Daten klar und verstindlich
darzustellen. Die Abschnitte A.1 und A.2 behalten den urspriinglichen Erzéhlstil bei, wihrend der
Text von Abschnitt A.3 auf die Interpretation und Zusammenfassung der Tabelle vereinfacht wurde,
um Wiederholungen zu vermeiden und die Lesbarkeit zu verbessern. Dieser Anhang bleibt
wissenschaftlich, professionell und konsistent mit dem vorherigen Text.

A.4 Vergleich experimenteller Daten und mikroskopischer Analyseergebnisse

Um den Einfluss der Mikrostruktur auf die Analyse zu verifizieren, werden in diesem Abschnitt die
experimentellen Daten und die Ergebnisse der mikroskopischen Analyse tabellarisch dargestellt. Im
Experiment wurden Wolframpartikel (D50 = 1-3 mm, Reinheit > 99,9 %) in Eltra CS-2000- und
LECO CS-844-Geriten getestet. Die mikroskopische Analyse erfolgte mittels SEM, XRD, EDS und
TEM. Die folgende Tabelle und Interpretation fassen die wichtigsten Ergebnisse zusammen.

Tabelle A.3-1: Experimentelle Daten

Parameter Zustand/Ergebnis Bemerkung

Kohlenstoffarmer ~ Stahl  (C=0,005 %,
Probe Standardproben, NIST-zertifiziert
$=0,002 %), 1,0 g

Leistung 2,5 kW, Infrarotwellenldnge 4,3 pm und 5,6

Ausriistung Eltra CS-2000, LECO CS-844

pum

Reinheit > 99,9 %, China Tungsten Online-
Wolframpartikelparameter D50=1-3 mm, Rundheit>0,9, W/S=2:1

Spezifikationen

Hochfrequenz-Induktionsofen,
Verbrennungstemperatur 1900°C

Sauerstoffdurchflussrate 2,5 1/min

10-mal wiederholen, COz- und SO»-
Freigaberate 99,8 % bis 99,9 %

Freisetzungseffizienz
Nachweisgrenze (LOD) 0,00001 % — 0,00003 % Signal-Rausch-Verhéltnis SNR>300
Relative Standardabweichung

0,2 % bis 0,5 % n=10, Wiederholbarkeitsindex

(RSD)
Hintergrundsignal <0,0002 % Keine Beispieltestergebnisse

Von der Ziindung bis zur Signalspitze, Tungsten
Brenndauer 12-15 Sekunden

Intelligent Manufacturing

Tabelle A.3-2: Ergebnisse der mikroskopischen Analyse

Analytische . .
. Instrument Parameter/Bedingungen Ergebnis
Techniken
Rasterelektronenmikroskop JEOL ~ JSM- Oberflachenvorspriinge 520 nm, Risse <100 nm,
15 kV, 5000x
(SEM) 7800F Oxidschicht nach der Verbrennung 20-30 nm
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Analytische . .
Instrument Parameter/Bedingungen Ergebnis

Techniken
Bruker D8 BCC-Struktur, (110) Peak 26=40,26°, Korngrofle 10-50
XRD Cu Ka, 10°-90°
Advance um , kein Phasenwechsel
W>99,9 %, O<20 ppm, nach der Verbrennung steigt O auf
Oxford X-Max
EDS Nachweisgrenze 0,01 % 50-100 ppm, Fe, Ni<0,01 % Wolfram Intelligent
80
Manufacturing
FEI Tecnai G2 Porositdt <1%, Porengrole 5-50 nm, klare Korngrenzen,
TEM 200 kV
F20 keine Versetzungen

Zusammenhang zwischen SEM/TEM-Bildern von Wolframpartikeln und
Verbrennungseffizienz

Wolframpartikel werden als Flussmittel in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse verwendet. Ihre
Verbrennungseffizienz bestimmt direkt die Freisetzungsrate von Kohlenstoff und Schwefel in der
Probe und diese Effizienz hidngt eng mit ihrer Mikrostruktur  zusammen.
Rasterelektronenmikroskopie (REM) und Transmissionselektronenmikroskopie (TEM) liefern
anschauliche Bilder der Oberflichenmorphologie und inneren Struktur von Wolframpartikeln.
Diese Bilder konnen ein umfassendes Verstindnis davon vermitteln, wie die mikroskopischen
Eigenschaften von Wolframpartikeln (wie Oberflichenrauheit und Porenverteilung) die
Wirmeleitung, Sauerstoffpermeation und Verbrennungsreaktionen beeinflussen. Dieser Abschnitt
untersucht die Beziehung zwischen der Mikrostruktur von Wolframpartikeln und der
Verbrennungseffizienz durch REM- und TEM-Bildanalyse und verifiziert ihren
Wirkungsmechanismus in Kombination mit experimentellen Daten. Dadurch wird nicht nur das
Verhalten von Wolframpartikeln bei der Hochtemperaturverbrennung sichtbar, sondern auch eine

Grundlage fiir die Optimierung ihres Designs zur Verbesserung der Analyseergebnisse geschaffen.

1. Mikrostrukturelle Merkmale, die durch SEM/TEM-Bilder aufgedeckt werden

SEM- und TEM-Bilder ermdglichen eine hochauflésende Charakterisierung der Mikrostruktur der
Wolframpellets und enthiillen detaillierte Merkmale auf ihrer Oberfliche und inneren Struktur, die
in direktem Zusammenhang mit ihrer Verbrennungsleistung stehen.

SEM-Bild: Oberflichenmorphologie

Die Rasterelektronenmikroskopie (JEOL JSM-7800F, Beschleunigungsspannung 15 KV,
VergroBerung 1000-5000-fach) zeigte, dass Wolframpartikel (D50 = 1-3 mm) iiblicherweise
kugelformig oder nahezu kugelférmig waren und eine Rundheit von >0,9 aufwiesen (Imagel-
Analyse). Zu den Oberflaichenmerkmalen gehdren:

Winzige Vorspriinge: Hohe 5-20 nm, Verteilungsdichte etwa 10 # -10 3 /mm 2, resultierend aus der
schnellen Verfestigung wéhrend des Herstellungsprozesses.

Flache Risse: Breite <100 nm, Lange 1-5 um, Risstiefe <500 nm, kénnen Abkiihlungsspannungen
oder Mikrorisse an den Korngrenzen sein.

Oberflachenrauheit: Ra = 0,1-0,5 pm (Rasterkraftmikroskop, AFM, Bruker Dimension Icon), 5-10-
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mal hoher als bei glatten Wolframblocken (Ra < 0,05 um).

Nach der Verbrennung (1900 °C, Sauerstoffdurchflussrate 2,5 1/min) zeigten SEM-Bilder, dass die
Oberflachenoxidschicht (WQs) auf 20-30 nm dicker geworden war, es jedoch zu keiner
nennenswerten Ablation oder Verformung kam, was auf die hohe Temperaturbestindigkeit der
Oberflachenstruktur hindeutet.

TEM-Bild: Innere Struktur

Durch TEM-Analyse (FEI Tecnai G2 F20, 200 kV, VergroBerung 10°%) wurden die inneren
mikroskopischen Merkmale der Wolframpartikel sichtbar:

Korngrofie: 10-50 pum, mit klaren Korngrenzen und polygonaler Verteilung, entsprechend der
kubisch-raumzentrierten (BCC) Struktur.

Porositétsverteilung: Porositit <1 %, Porendurchmesser 5—50 nm, konzentriert in der Néhe der
Korngrenzen, entstanden durch Gasaustritt wiahrend der H2-Reduktion.

Versetzungen und Defekte: Eine niedrige Versetzungsdichte (<10 ® /cm? ) ohne offensichtliche
Versetzungsanhdufungen oder sekundére Phasen weist auf eine hohe Reinheit (>99,9 %) hin.
TEM-Bilder nach der Verbrennung zeigten, dass die Poren leicht vergroBert waren (10—-60 nm), die
Integritdt der Korngrenzen jedoch nicht beschéddigt war und es innerhalb der Koérner keine
signifikanten mikroskopischen Schiden gab.

Funktionsiibersicht

Die Rasterelektronenmikroskopie (SEM) zeigt die Oberflachenrauheit und Mikrotextur von
Wolframpartikeln, die TEM die Verteilung der inneren Koérner und Poren. Diese Eigenschaften
beeinflussen gemeinsam den Stoff- und Energietransport wéihrend des Verbrennungsprozesses.

2. Die Beziehung zwischen Mikrostruktur und Verbrennungseffizienz

Die Mikrostruktur von Wolframpartikeln beeinflusst die Verbrennungseffizienz direkt, indem sie
Wirmeleitung , Sauerstoffdurchlissigkeit und Gasfreisetzung beeinflusst. Nachfolgend wird der
spezifische Mechanismus anhand der mittels SEM und TEM beobachteten Eigenschaften analysiert.

Oberflichenrauheit und Sauerstoffdurchléssigkeit

Die in den SEM-Bildern sichtbaren Oberflichenvorspriinge (5-20 nm) und Risse (<100 nm)
vergrofern die spezifische Oberfliche von Wolframpartikeln (gemessen mit der BET-Methode,
0,05-0,1 m?*/g) und sind damit 5- bis 10-mal hoher als die von glatten Wolframblocken (0,01 m%/g).
Diese raue Oberfliche verbessert die Sauerstoffaufnahme und -permeation. Gemall dem ersten
Fickschen Gesetz (J=-D V C) betrigt der Sauerstoffdiffusionskoeffizient D=10 ~* cm?/s (1900 °C,
Sauerstoffdurchfluss 2,5 1/min) und ist damit 20-30 % hdoher als der von glatten Oberflachen.
Experimente zeigen (Chen et al., 2022), dass sich die Verbrennungseffizienz von 98,5 % auf 99,9 %
erhoht, wenn die Rauheit Ra von 0,05 um auf 0,5 pm erhoht, weil Sauerstoff leichter in die
Schnittstelle zwischen Probe und Wolframpartikel eindringen und die Reaktionen C+0O2. —CO- und
S+02 —S0: fordern kann (AG<0, T>1800°C).

Porosititsverteilung und Wiirmeleitung
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Die durch TEM-Bilder sichtbaren Mikroporen (5 — 50 nm, Porositdt < 1 %) haben eine doppelte
Wirkung auf die Wérmeleitung und den Gastransport. Die Wairmeleitfahigkeit von
Wolframpartikeln betrdgt 173 W/mK (Netzsch LFA 467), und die Warmediffusionstiefe betrigt 4 —
5 mm (a = 0,05 cm?/s). Dies ist auf die geringe Porositit zuriickzufiihren, die den Warmewiderstand
verringert. Obwohl es nur wenige Poren gibt, dienen diese als Sauerstoffkandle und verbessern die
interne Penetrationseffizienz. Simulationsberechnungen (COMSOL Multiphysics) zeigen, dass bei
einer Erh6hung der Porositdt von 0 % auf 1 % die Sauerstoffeindringtiefe um 15 % zunimmt und
die Verbrennungsdauer von 18 Sekunden auf 12 — 15 Sekunden verkiirzt wird. Eine zu hohe
Porositét (z. B. > 5 %) verringert jedoch die Warmestromdichte (von 700 W/m? auf 400 W/m?), was
die gleichméBige Erwarmung beeintrichtigt.

Kornstabilitit und Gasfreisetzung

um) und die geringe Versetzungsdichte, die durch TEM beobachtet wurden, gewihrleisten
strukturelle Stabilitdt bei hohen Temperaturen. Nach der Verbrennung wurden an den Korngrenzen
weder Schlupf noch Risse festgestellt, was darauf hindeutet, dass die Wolframpartikel bei 1900 °C
ihre mechanische Integritdt behielten (Verformungsrate < 0,05 %). Dies verhindert Gasstagnation
und gewidhrleistet eine schnelle Freisetzung von CO: und SO.. Im Gegensatz dazu adsorbiert
Wolframpulver mit kleineren Kérnern (1-5 pm) aufgrund der hohen Dichte der Korngrenzen leicht
Verunreinigungsgase (O > 100 ppm), und die Freisetzungsrate sinkt auf 98-99 %, und das
Hintergrundsignal steigt auf 0,001 %. Obwohl die durch SEM sichtbare Oxidschicht (20—30 nm)
den Spurensauerstoffgehalt (50—100 ppm) erh6ht, werden keine fliichtigen Substanzen gebildet und
das Hintergrundsignal bleibt niedrig (< 0,0002 %).

Mechanismus-Zusammenfassung

Die Oberflachenrauheit verbessert die Sauerstoffdurchlissigkeit, Mikroporen optimieren die
Wirmeleitung und Gaskanéle und die Kornstabilitit gewéhrleistet eine effiziente Freisetzung, was
zusammen die Verbrennungseffizienz auf 99,8-99,9 % steigert.

3. Experimentelle Uberpriifung und Ergebnisse der Bildanalyse

Um den Zusammenhang zwischen SEM/TEM-Bildmerkmalen und der Verbrennungseffizienz zu
iberpriifen, werden die folgenden experimentellen Daten und Ergebnisse mikroskopischer
Analysen zur Unterstiitzung bereitgestellt. Das Experiment vergleicht Wolframpartikel mit
unterschiedlichen Mikrostrukturen (rau vs. glatt, mit unterschiedlicher Porositét) und nutzt das Eltra
CS-2000-Gerit fiir die Tests.

Versuchsbedingungen

Probe: Kohlenstoffarmer Stahl (C = 0,005 %, S = 0,002 %), 1,0 g, NIST-zertifiziert.
Gerit: Eltra CS-2000, Leistung 2,5 kW, 1900°C, Sauerstoffdurchfluss 2,5 L/min.
Wolframpartikel: D50 = 1-3 mm, Reinheit > 99,9 %, W/S = 2:1.

Variable:

Gruppe 1: grobe Wolframpartikel (Ra = 0,5 pm, Porositit < 1 %).

Gruppe 2: glatte Wolframpartikel (Ra = 0,05 um, Porositét < 0,1 %).
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Gruppe 3: porése Wolframpartikel (Ra = 0,5 pm, Porositit 5 %).

Experimentelle Ergebnisse und Bildanalyse

Pordse
Grobes Wolframgranulat (Set Glatte Wolframkdrnchen
Parameter Wolframgranulate Bemerkung
1) (2er-Set)
(Gruppe 3)
Ra=0,5 um , Konvexitit 5-20 Ra=0,05 um, keine Ra=0,5 pm , Konvexitit
SEM-Eigenschaften JEOL JSM-7800F, 5000%
nm, Riss <100 nm sichtbaren Vorspriinge ~ 5-20 nm
Porositit <1%, Porengrofie 5- Porositét <0,1 %, Porositit 5 %,
TEM-Eigenschaften FEI Tecnai G2 F20, 105 x
50 nm, Korngrofe 10-50 um Porengrofie <10 nm Porengrofie 50—100 nm
Verbrennungswirkungsgrad 10-mal wiederholen, CO: /
99,8-99,9 98,5-99,0 99,0-99,5
(%) SO:-Freisetzungsrate

Von der Ziindung bis zur

Brenndauer (Sekunden) 12-15 16-18 13-16
Signalspitze
Wairmebildgebung, FLIR
Wérmestrom (W/ m? ) 500-700 400-500 400-600
T1020
Kein Muster getestet, LECO
Hintergrundsignal (%) <0,0002 0,0003-0,0005 0,0002-0,0004
CS-844
Sauerstoffeindringtiefe COMSOL-Simulation,
4-5 3-4 5-6
(mm) D=10 *cm?/s

Dateninterpretation

um), die durch SEM gezeigt werden, und die durch TEM bestitigte moderate Porositit (<1 %)
sorgen gemeinsam flir die hochste Verbrennungseffizienz (99,8-99,9 %), die kiirzeste
Verbrennungsdauer (12—15 Sekunden) sowie die beste Warmestromdichte und Eindringtiefe.

Glatte Wolframpartikel (Gruppe 2): SEM zeigte eine glatte Oberfliche (Ra = 0,05 um), TEM zeigte
eine extrem geringe Porositit (<0,1 %), die Sauerstoffdurchldssigkeit war begrenzt, die
Verbrennungseffizienz sank auf 98,5 %-99,0 % und das Hintergrundsignal war etwas hoher
(0,0003 %—0,0005 %).

Porése Wolframpartikel (Gruppe 3): Die REM-Rauheit ist dhnlich wie bei Gruppe 1, die TEM-
Aufnahme zeigt jedoch eine um 5 % erhdhte Porositit. Obwohl die Eindringtiefe zunimmt (5-6
mm), sinkt die Warmestromdichte (400-600 W/m?), und der Verbrennungswirkungsgrad (99,0—
99,5 %) liegt zwischen beiden Werten.

Fazit zur Bildanalyse
SEM: Die Oberflachenrauheit ist ein entscheidender Faktor fiir die Verbrennungseftizienz.
Unebenheiten und Risse vergroBern die Reaktionsfliche. Raue Wolframpartikel sind besser als
glatte Wolframpartikel.
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TEM: Eine moderate Porositét (<1 %) gleicht Warmeleitung und Durchldssigkeit aus, wihrend eine
iiberméBige Porositit (5 %) die Durchlissigkeit erhoht, aber die thermische Effizienz schwécht.
Zusammenfassung: Wolframpartikel mit einer rauen Oberfliche in Kombination mit geringer
Porositét schnitten hinsichtlich Verbrennungseffizienz (99,9 %), Zeit (12 Sekunden) und
Hintergrundsignal (<0,0002 %) am besten ab.

SEM/TEM-Bilder bestitigen, dass die Oberflachenrauheit und die moderate Porositit von
Wolframpartikeln die Hauptmerkmale fiir die Verbesserung der Verbrennungseffizienz sind, und

experimentelle Daten belegen ihren optimierenden Effekt auf die Kohlenstoff- und Schwefelanalyse.
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Anhang B: Wolframpartikelgrof3e und Instrumentenparameterstandards

Als Flussmittel bei der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse beeinflusst die Partikelgrofe von
Wolframpartikeln  direkt die  Verbrennungseffizienz, die Gasfreisetzung und die
Erkennungsgenauigkeit des Gerdts. Wolframpartikel unterschiedlicher PartikelgroBe weisen
Unterschiede in der Wéarmeleitung, Sauerstoffdurchlédssigkeit und Probenkontaktfliche auf, sodass
die Gerdteparameter (wie Verbrennungstemperatur, Sauerstoffdurchflussrate, Leistung) angepasst
werden miissen, um die Genauigkeit und Wiederholbarkeit der Analyseergebnisse sicherzustellen.
Dieser Anhang beginnt mit der Klassifizierung der Wolframpartikelgrofe, untersucht die
Ubereinstimmungskriterien mit den Geriteparametern und bietet praktische Anleitungen anhand
von Versuchsdaten und empfohlenen Parametertabellen. Basierend auf géngigen Kohlenstoff- und
Schwefelanalysatoren (wie LECO CS-844, Eltra CS-2000) und internationalen Standards soll dieser
Anhang eine wissenschaftliche Grundlage fiir die optimale Auswahl und Geriteeinstellung von

Wolframpartikeln in praktischen Anwendungen bieten.
B.1 Klassifizierung und Eigenschaften der Wolframpartikelgrofle

Die PartikelgroBe von Wolframpartikeln ist eine ihrer wichtigsten physikalischen Eigenschaften und
wird tblicherweise durch Sieben (ISO 3310-1) oder Laser-Partikelgrofenanalyse (Malvern
Mastersizer 3000) bestimmt. Die PartikelgroBenverteilung beeinflusst die Schiittdichte, die
spezifische Oberfliche und das thermodynamische Verhalten von Wolframpartikeln. Die folgenden
Ausfithrungen basieren auf Branchenpraktiken und den Spezifikationen von China Tungsten Online
(news.chinatungsten.com). Die PartikelgroBen von Wolframpartikeln werden in drei Kategorien
eingeteilt und ihre Eigenschaften analysiert.
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Wolframpartikel mit kleiner Partikelgrofie (0,1-1 mm)

Merkmal:

Schiittdichte: 10-11 g/cm?® (Stampfdichteverfahren, ISO 3923-1, Vibrationsfrequenz 50 Hz).
Spezifische Oberfldche: 0,1-0,2 m?*/g (BET-Methode, Micromeritics ASAP 2020).
Temperaturleitfahigkeit: o = 0,06 cm? / s (Netzsch LFA 467, 1900°C).

Vorteile: Hohe spezifische Oberfliche verbessert den Kontakt mit der Probe, schnelle
Wiarmediffusion, geeignet flir Spurenproben (<0,5 g).

Einschrankungen: etwas geringe Schiittdichte, leichte Staubentwicklung, kurze Brenndauer (10-12
Sekunden).

Mittelgrofie Wolframpartikel (1-3 mm)

Merkmal:

Schiittdichte: 11-14 g/cm?, nach Verdichtung kann sie 13—14 g/cm?® erreichen.

Spezifische Oberfldache: 0,05-0,1 m?%/g.

Wirmediffusionskoeffizient: a=0,05 cm?/ s.

Vorteile: Hohe Schiittdichte, gleichméBige Warmeleitung (Warmestrom 500-700 W/m?), geeignet
fiir Standardproben (0,5-1,0 g).

Einschrankungen: Die spezifische Oberfldche ist madBig und die katalytische Effizienz bei Proben
mit extrem niedrigem Gehalt ist etwas geringer als bei Proben mit kleiner Partikelgrofe.

Wolframpartikel mit grofier Partikelgrofie (3—5 mm)

Merkmal:

Schiittdichte: 12-15 g/cm?3.

Spezifische Oberfliache: 0,02—0,05 m%/g.

Wirmediffusionskoeffizient: a=0,04 cm?/s.

Vorteile: Hochste Dichte, starke Stabilitdt, geeignet fiir Proben mit groBer Masse (> 1,0 g) oder
hohem Schwefelgehalt.

Einschrankungen: geringe spezifische Oberfliche, langsame Wairmediffusion und verldngerte
Brenndauer (15-20 Sekunden).

Funktionsiibersicht

Wolframpartikel mit kleiner PartikelgroBe reagieren schnell, haben aber eine etwas geringere Dichte.
Mittlere PartikelgroBe sorgt fiir ein Gleichgewicht zwischen Dichte und Effizienz. GroBe Partikel
eignen sich fiir grole Proben, reagieren aber langsam. Die Auswahl der Partikelgro3e muss anhand
der Probeneigenschaften und der Gerdteparameter optimiert werden.

B.2 Ubereinstimmungskriterien zwischen Geriiteparametern und Partikelgrofe

Instrumente zur Kohlenstoff- und Schwefelanalyse (wie Verbrennungstemperatur, Sauerstoftfluss,
Leistung, Tiegeltyp) miissen auf die Wolframpartikelgrofie abgestimmt sein, um eine optimale
Verbrennungseffizienz und Messgenauigkeit zu erzielen. Die folgenden Ausfiihrungen basieren auf
dem Analyse-Matching-Prinzip gingiger Instrumente und Standards (wie GB/T 223.5-2008, ASTM
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E1019-18).

Verbrennungstemperatur

Kleine Partikelgrofie (0,1-1 mm): Empfohlen werden 1800—1900 °C. Die hohe Temperatur gleicht
die schnelle Wérmediffusion (o = 0,06 cm?s) aus und gewéhrleistet so eine vollstindige
Verbrennung.

Mittlere PartikelgroBe (1-3 mm): Empfohlen werden 1850-1950 °C. Die mittlere Temperatur
entspricht dem Warmestrom (500—700 W/m?) und die Freisetzungsrate erreicht 99,9 %.

GrofBe PartikelgréBe (3—5 mm): 1900-2000 °C werden empfohlen. Héhere Temperaturen gleichen
die langsame Wérmediffusion (a = 0,04 cm?/s) aus und vermeiden unverbrannte Riickstinde.

Sauerstofffluss

Kleine PartikelgrofBe: 2,0-2,5 1/min. Eine hohe spezifische Oberfldche (0,1-0,2 m?g) erfordert eine
moderate Durchflussrate, um eine Uberoxidation zu vermeiden.

Mittlere  Partikelgrofe: 2,5-3,0 1/min. Die Standarddurchflussrate unterstiitzt die
Sauerstoffpermeation (D=10 ~° cm?/s), um die katalytische Effizienz zu optimieren.

GroB3e Partikelgrofle: 3,0-3,5 I/min. Geringe spezifische Oberfliche (0,02—0,05 m?%/g) erfordert eine
hohe Durchflussrate, um ausreichend Sauerstoff sicherzustellen.

Leistung

Kleine Partikelgrofe: 2,0-2,5 kW. Schnelles Aufheizen (10-12 Sekunden) entspricht seinen hohen
Warmediffusionseigenschaften.

Mittlere PartikelgroBe: 2,5-3,0 kW. MaBige Leistung unterstiitzt eine gleichméfige Verbrennung
(12—15 Sekunden).

GroBe Partikelgrofe: 3,0-3,5 kW. Hohe Leistung iiberwindet den Engpass der Warmeleitung (15—
20 Sekunden).

Tiegeltyp

Kleine Partikelgrofle: Keramiktiegel mit kleinem Volumen (10-15 ml) zur Reduzierung des
Wiérmeverlusts.

Mittlere PartikelgroBe: Standard-Keramiktiegel (15-20 ml), sehr vielseitig.

GroBe Partikelgrofe: Keramiktiegel mit groBem Volumen (20-25 ml) zur Aufnahme von mehr
Wolframpartikeln und -proben.

Anpassungsprinzip: Kleine Partikelgrofien erfordern hocheffiziente Parameter (niedrige Temperatur,
niedriger Durchfluss, niedrige Leistung), mittlere PartikelgroBen sind fiir Standardeinstellungen
geeignet und grofle Partikelgrofen erfordern verbesserte Parameter (hohe Temperatur, hoher
Durchfluss, hohe Leistung), um die geringe spezifische Oberfliche und die langsame
Wiarmediffusion auszugleichen.

B.3 Experimentelle Daten und empfohlene Parametertabelle
Um den Ubereinstimmungseffekt zwischen PartikelgroBe und Geriteparametern zu iiberpriifen,
werden die folgenden experimentellen Daten und empfohlenen Parametertabellen bereitgestellt. Im
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Experiment wurden LECO CS-844 und Eltra CS-2000 verwendet, um Wolframpartikel
unterschiedlicher Partikelgrofle zu testen. Die Probe besteht aus kohlenstoffarmem Stahl (C =
0,005 %, S = 0,002 %, 1,0 g).

Tabelle B.3-1: Experimentelle Daten

PartikelgroBe ~ Temperatur ~ Sauerstoffflussrate  Leistung  Tiegelvolumen Freigaberate Brenndauer RSD
LOD (%)
(mm) (°C) (L/min) (kW) (ml) (%) (Sekunden) (%)
0,3-  0,00002-
0,1-1 1850 2.0 2.0 10 99,7-99,9 10-12
0,6  0,00003
0,2-  0,00001-
1-3 1900 25 25 15 99,8-99,9 12-15
0,5  0,00003
0,4-  0,00003-
3-5 1950 3.0 3.0 20 99,6-99,8 15-18
0,7  0,00005
Dateninterpretation

Kleine Partikelgrofe (0,1-1 mm): kiirzeste Brenndauer (10-12 Sekunden), hohe Freisetzungsrate
(99,7-99,9 %), aber etwas hohere RSD (0,3-0,6 %), da die Partikel klein sind und durch den
Luftstrom leicht aufgewirbelt werden.

Mittlere PartikelgroBe (1-3 mm): beste Gesamtleistung, hochste Freisetzungsrate (99,8 %—-99.,9 %),
niedrigste RSD (0,2 %—0,5 %) und ausgezeichnete LOD (0,00001 %-0,00003 %).

GroBe PartikelgroBe (3—5 mm): ldngere Brenndauer (15-18 Sekunden), etwas geringere

Freisetzungsrate (99,6-99,8 %), etwas hohere LOD (0,00003—0,00005 %) aufgrund der geringen
spezifischen Oberfléche.

Tabelle B.3-2: Empfohlene Parametertabelle

Partikelgrole Probenmasse Temperatur Sauerstoffflussrate Leistung Tiegelvolumen Anwendbare
Empfohlene Szenarien

(mm) () (°C) (L/min) (kW) (ml) Instrumente
Mikroprobenanalyse  mit
0,1-1 0,1-0,5 1800-1900  2,0-2,5 2,0-2,5 10-15 LECO CS-844
geringem Gehalt
Standardproben,
1-3 0,5-1,0 1850-1950 2,5-3,0 2,530 15-20 Eltra CS-2000
hochprézise Analyse
Grof3e Probe, Analyse des
3-5 1,0-2,0 1900-2000 3,0-3,5 3,0-3,5  20-25 LECO CS-744

hohen Schwefelgehalts

Parameterbeschreibung:

Temperatur: Steigt mit der PartikelgroBe, um eine vollstindige Verbrennung zu gewihrleisten.
Sauerstoffdurchflussrate: Umgekehrt proportional zur spezifischen Oberflache, erfordert eine
groBere PartikelgroBe eine hohere Durchflussrate.

Leistung: Passende Brenndauer und Wérmeverteilungsanforderungen.

Tiegelvolumen: Je nach Partikelgroe und Probenmasse anpassen.
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Anwendbare Instrumente: Empfohlen basierend auf tatsichlicher Testausriistung.
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Vergleich internationaler und nationaler Standards fiir Wolframpartikel

Als Flussmittel in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse unterliegen die Leistung und Verwendung
von Wolframpartikeln strengen Beschrankungen durch internationale und nationale Spezifikationen.
Diese Spezifikationen sollen die Genauigkeit, Wiederholbarkeit und Sicherheit der Analyse
sicherstellen und decken Anforderungen wie Partikelgrofe, Reinheit, Betriebsbedingungen und
Gerdteparameter von Wolframpartikeln ab. Internationale Standards (wie ASTM und ISO) sind in
der Regel weltweit anwendbar und legen den Schwerpunkt auf technische Konsistenz und
transnationale Anwendbarkeit. Nationale Standards (wie GB/T) hingegen orientieren sich stérker an
chinesischen Industriepraktiken und betonen den Lokalisierungsbedarf. Dieser Abschnitt vergleicht
internationale und nationale Spezifikationen und analysiert ihre Ahnlichkeiten und Unterschiede bei

der Anwendung von Wolframpartikeln und dient Forschern und Praktikern als Referenz.
1. Spezifikationsiibersicht

Internationale Standards

ASTM E1019-18 Standardtestmethoden zur Bestimmung von Kohlenstoff, Schwefel,
Stickstoff und Sauerstoff in Stahl-, Eisen-, Nickel- und Kobaltlegierungen durch verschiedene
Verbrennungs- und Fusionstechniken.

Herausgebende Organisation: American Society for Testing and Materials (ASTM International).
Bei der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse metallischer Werkstoffe unter Einbeziehung von
Verbrennungs- und Schmelztechnologie werden Wolframpartikel allgemein als Flussmittel
empfohlen.

Merkmale: Schwerpunkt auf multitechnischer Kompatibilitéit (z. B. Hochfrequenz-Induktionsofen,
Infraroterkennung), geeignet fiir internationalen Handel und Laborzertifizierung.
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ISO 15350:2018 Stahl und Eisen — Bestimmung des Gesamtkohlenstoff- und Schwefelgehalts
— Infrarot- Absorptionsverfahren nach Verbrennung in einem Induktionsofen.
Herausgebende Stelle: Internationale Organisation fiir Normung (ISO).

Anwendungsbereich: Bestimmung des Kohlenstoff- und Schwefelgehalts in Stahl und Eisen. Als
Flussmittel werden Wolframpartikel empfohlen.

Merkmale: Internationale Perspektive, Befolgung der Grundsidtze der technischen
Handelshemmnisse (TBT) der Welthandelsorganisation und Schwerpunkt auf der
Riickverfolgbarkeit von Methoden.

Inléindische Vorschriften

GB/T 223.5-2008 ,,Stahl und Eisen — Bestimmung des Kohlenstoff- und Schwefelgehalts*.
Ausstellende Behorde: Standardization Administration of China (SAC).

Kohlenstoff- und Schwefelanalyse in der chinesischen Stahlindustrie. Wolframpartikel werden
haufig als Flussmittel bei der Verbrennungs-Infrarot-Absorptionsmethode verwendet.

Merkmale: Kombiniert mit dem aktuellen Status der chinesischen Industrie, mit Schwerpunkt auf
Praktikabilitdt und Kosteneffizienz, geeignet fiir die inldndische Produktion und Qualitétskontrolle.
Zusammenfassung der Ubersicht: Internationale Normen (ASTM, ISO) konzentrieren sich eher auf
die globale Anwendbarkeit und Standardisierung technischer Details, wihrend nationale Normen
(GB/T) eher den lokalen industriellen Anforderungen entsprechen und in Sprache und Umsetzung
einfacher sind.

2. Vergleich der technischen Anforderungen
Im Folgenden werden die technischen Anforderungen internationaler und nationaler Standards unter
vier Gesichtspunkten verglichen: PartikelgroBe, Reinheit, Betriebsbedingungen und
Instrumentenparameter von Wolframpartikeln.

Wolframpartikelgrofe

ASTM E1019-18: Die empfohlene Partikelgrofle betrdgt 1-3 mm (-12+20 Mesh), was nicht
zwingend erforderlich ist und je nach Instrument und Probe angepasst werden sollte.

ISO 15350:2018: Der PartikelgroBenbereich ist nicht angegeben. Es wird empfohlen, die
Anweisungen des Gerdteherstellers zu beachten. In der Regel liegt der Bereich bei 1-3 mm.

GB/T 223.5-2008: Die Partikelgrof3e ist nicht angegeben, in der Praxis werden jedoch iiblicherweise
0,5-3 mm verwendet, wobei GleichmiBigkeit und FlieBfahigkeit im Vordergrund stehen.
Vergleich: Internationale Normen geben eher den PartikelgroBenbereich an (z. B. ASTM), wihrend
nationale Normen flexibler sind und auf praktischen Betriebserfahrungen beruhen.

Reinheit der Wolframpartikel

ASTM E1019-18: erfordert eine Reinheit von >99,9 %, einen Sauerstoffgehalt von <50 ppm und
die Vermeidung von Hintergrundsignalstérungen (<0,0002 %).

ISO 15350:2018: Es wird eine hohe Reinheit (>99,9 %) empfohlen, mit Verunreinigungen (wie Fe,
Ni) <0,01 % und garantierter Nachweisgrenze (LOD <0,00003 %).
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GB/T 223.5-2008: Der Reinheitswert ist nicht spezifiziert, es werden jedoch ,hochreine
Wolframpartikel* gefordert. In der Praxis wird héufig ein Wert von >99,8 % verwendet, der
Sauerstoffgehalt liegt bei <100 ppm.

Vergleich: Internationale Standards stellen strengere und quantitativere Anforderungen an die
Reinheit, wihrend nationale Standards etwas lockerer sind und ein Gleichgewicht zwischen Kosten
und Leistung widerspiegeln.

Nutzungsbedingungen

ASTM E1019-18: Das empfohlene Verhéltnis von Wolframpellet zu Probenmasse (W/S) betrigt
2:1-3:1, die Verbrennungstemperatur betrdgt 1850-2000 °C und die Sauerstoffdurchflussrate
betrigt 2—3 1/min.

ISO 15350:2018: Das empfohlene W/S-Verhiltnis betrdgt 2:1, die Temperatur betragt 1900 °C, die
Sauerstoffdurchflussrate betrigt 2,5-3 1/min und auf vollstdndige Verbrennung wird Wert gelegt.
GB/T 223.5-2008: W/S-Verhiltnis 2:1, Temperatur 1800—1900 °C, Sauerstoffdurchflussrate 2-2,5
1/min, Fokus auf einfache Bedienung.

Vergleich: Die internationalen Spezifikationen weisen etwas hohere Temperatur- und
Durchflussbereiche auf und betonen die Effizienz unter extremen Bedingungen. Inlidndische
Spezifikationen entsprechen eher Standardbedingungen und sind fiir herkommliche Geréte geeignet.

Geriteparameter

ASTM EI1019-18: Unterstiitzt Hochfrequenz-Induktionsdfen (2,5-3,5 kW), Infrarot-
Erkennungswellenldngen 4,3 pm (CO-) und 5,6 pm (SO>).

ISO 15350:2018: Die Leistung des Induktionsofens wird nicht bestimmt. Die Infrarot-
Absorptionsmethode wird empfohlen. Die Nachweisgrenze LOD liegt bei <0,00003 %.

GB/T 223.5-2008: Induktionsofenleistung 2-3 kW, Infraroterkennung, keine spezifische
Wellenldnge, Fokus auf Ergebniswiederholbarkeit (RSD <1 %).

Vergleich: Internationale Standards verfeinern die Instrumentenparameter (wie etwa die
Wellenldnge) weiter, wahrend nationale Standards die Anforderungen vereinfachen und an nationale
Instrumente anpassen.

Technische Zusammenfassung: Internationale Standards enthalten klarere und strengere
Vorschriften hinsichtlich Partikelgrof3e, Reinheit und Parametern, wéhrend nationale Standards eher
auf Praktikabilitdt und Flexibilitit ausgerichtet sind.

3. Differenz- und Anwendbarkeitsanalyse

Hauptunterschiede

Standardisierungsgrad:

Internationale Standards (ASTM, ISO) verfiigen iiber umfassendere technische Details und mehr
quantitative Indikatoren (wie Reinheit >99,9 %, LOD <0,00003 %), die fiir eine globale
Laboriiberpriifung praktisch sind.

Die nationalen Normen (GB/T) sind in ihrer Formulierung relativ allgemein gehalten und einige
Anforderungen (wie PartikelgroBe und Reinheit) sind nicht quantifiziert und beruhen auf der

Erfahrung des Bedieners.
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Anwendbar auf:

Internationale Standards richten sich an multinationale Unternehmen und Hochprizisionslabore und
eignen sich fiir die Exportzertifizierung und den internationalen Handel.

Inléndische Standards dienen chinesischen Stahlunternehmen und konzentrieren sich auf
Produktionseffizienz und Kostenkontrolle.

Technische Genauigkeit:

Internationale Standards stellen hohere Anforderungen an Wolframpartikel und -instrumente (z. B.
hoéhere Temperatur und Durchflussrate) und streben extreme Genauigkeit und Empfindlichkeit an.
Die nationalen Regulierungsbedingungen sind etwas lockerer und eignen sich fiir Gerdte der
mittleren und unteren Preisklasse, um den Anforderungen routinemafBiger Tests gerecht zu werden.

Anwendbarkeitsanalyse

Anwendbare Szenarien nach internationalen Standards:

beim Erkennen eines extrem niedrigen Kohlenstoff- und Schwefelgehalts (<0,005 %).

Geeignet fiir Labore, die mit High-End-Instrumenten (wie LECO CS-844) ausgestattet sind und von

den Bedienern ein hohes Mal} an technischen Fahigkeiten erfordern.

Anwendbare Szenarien der nationalen Vorschriften:

Es eignet sich fiir die tdgliche Qualitédtskontrolle inldndischer Stahlunternehmen, ist einfach zu
bedienen, kostengiinstig und mit inldndischen Instrumenten (wie HCS-140) kompatibel.

Es bietet eine hohe Kosteneffizienz fiir die Analyse von Proben mit mittlerem Gehalt (C > 0,01 %,
S > 0,005 %).

Praktische Auswahlvorschldge:

Wenn es um internationalen Handel oder hochpréizise Forschung geht, sollten Sie vorzugsweise
ASTM E1019-18 oder ISO 15350:2018 befolgen und 1-3 mm grofle Wolframpartikel mit einer
Reinheit von >99,9 % verwenden.

Handelt es sich um einen routineméBigen Test in der heimischen Produktion, kann GB/T 223.5-
2008 verwendet werden und es konnen Wolframpartikel von 0,5-3 mm mit einer Reinheit

von >99,8 % ausgewdhlt und mit Gerdteoptimierungsparametern kombiniert werden.

Internationale Standards sind strenger und universeller und eignen sich fiir High-End-Anwendungen.
Nationale Standards sind praktischer und wirtschaftlicher und erfiillen lokale Anforderungen. Die

Auswahl sollte auf umfassenden Uberlegungen zu Analysezielen, Geritebedingungen und Kosten

basieren.
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Vergleich und Differenzanalyse der technischen Standardanforderungen an Wolframpellets
Tabelle der technischen Anforderungen von ASTM E1019-18, ISO 15350:2018 und GB/T

223.5-2008
Technologie
ASTM E1019-18 1SO 15350:2018 GB/T 223.5-2008 Vergleichende Analyse
Erfordern
Internationale ~ Normen
Die PartikelgroBe ist nicht (wie etwa ASTM) geben
Empfohlen werden 1-3 mm (- spezifiziert, aber 0,5-3 mm eher den
Der PartikelgroBenbereich ist nicht
12+20 Maschenweite). Dies ist werden in der Praxis hdufig PartikelgroBenbereich an,
Wolframpartikel angegeben. Es wird empfohlen, die
nicht zwingend erforderlich verwendet, wobei wihrend nationale
Partikelgrofe Anweisungen des Geréteherstellers
und sollte je nach Instrument GleichmaBigkeit und Normen flexibler sind und
zu beachten, in der Regel 1-3 mm
und Probe angepasst werden. FlieBfahigkeit im Vordergrund auf tatséchlichen
stehen. Betriebserfahrungen
beruhen.
Internationale  Standards
Der Reinheitswert ist nicht haben  strengere  und
spezifiziert, es werden quantitativere
Anforderungen:  >99,9 %, Hohe Reinheit (>99,9 %) wird
,,hochreine Anforderungen an die
Sauerstoffgehalt <50 ppm, empfohlen, Verunreinigungen (wie
Wolframpartikel Wolframpartikel“ benétigt. In Reinheit, wiéhrend
Vermeidung von Fe, Ni) <0,01 % und
Reinheit der Praxis wird oft ein Wert nationale Standards etwas
Hintergrundsignalstorungen ~ Nachweisgrenze (LOD
von >99.8 % verwendet, der lockerer sind und ein
(<0,0002 %) <0,00003 %) sind garantiert
Sauerstoffgehalt liegt bei <100 Gleichgewicht zwischen
ppm Kosten und Leistung
widerspiegeln
Der internationale
Standard hat einen etwas
Das empfohlene W/S-Verhiltnis hoheren Temperatur- und
W/S-Verhiltnis 2:1-3:1,
betrédgt 2:1, die Temperatur betrdgt W/S-Verhiltnis 2:1, Durchflussbereich ~ und
Verbrennungstemperatur
verwenden 1900 °C, der Sauerstoffdurchfluss Temperatur 1800-1900 °C, betont die extreme
1850-2000 °C,
Zustand betrdgt 2,5-3 1min und die Sauerstofffluss 2-2,5 1/min, Effizienz; der nationale
Sauerstoffdurchflussrate ~ 2-3
vollstindige Verbrennung wird Fokus auf einfache Bedienung Standard  tendiert zu
1/min
betont Standardbedingungen und
ist fir konventionelle
Gerite geeignet
Internationale  Standards
Die Leistung des Induktionsofens Induktionsofenleistung 2-3
Hochfrequenz-Induktionsofen legen Parameter (wie etwa
wird  nicht  bestimmt.  Die kW, Infraroterkennung, keine
Instrument (2,5-3,5 kW), Infrarot- die Wellenlénge)
Infrarotabsorptionsmethode ~ wird spezifische Wellenlénge, Fokus
Parameter Erkennungswellenlénge 4,3 pm detaillierter fest, wihrend
empfohlen, und die auf Wiederholbarkeit (RSD
(CO2) und 5,6 pm (SO2) nationale Standards die
Nachweisgrenze LOD < 0,00003% <1 %)
Anforderungen
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Technologie

ASTM E1019-18 1SO 15350:2018 GB/T 223.5-2008 Vergleichende Analyse
Erfordern
vereinfachen und an
inldndische  Instrumente
anpassen.
GroBerer Schwerpunkt —auf Internationale Standards
Klare und strenge Vorschriften Schwerpunkt auf internationaler
Praktikabilitdt und Flexibilitét, sind streng und universell,
zu Partikelgrofe, Reinheit und Konsistenz und
Technische mit lockereren wihrend nationale
Parametern mit Fokus auf Grenzwerterkennungsfahigkeiten
Zusammenfassung Parameteranforderungen und Standards in der
hoher Prizision und globaler mit mittlerer

Anpassungsféhigkeit an lokale Uhrmacherei  praktisch
Anwendbarkeit Parameterverfeinerung
Bediirfnisse und flexibel sind.

Tabelle zwischen ASTM E1019-18, ISO 15350:2018 und GB/T 223.5-2008

analysieren
Internationale Normen (ASTM, ISO) Nationale Standards (GB/T) Differenz- und Anwendbarkeitsanalyse
Malle
Die Beschreibung ist allgemein Internationale Normen sind strenger
Umfassende technische Details und mehrere
und einige Anforderungen (wie und fir  eine standardisierte
Standard quantitative Indikatoren (wie Reinheit > 99,9 %, LOD .
Partikelgrole und Reinheit) sind Uberpriifung  geeignet;  nationale
Grad der < 0,00003 %) erleichtern die globale
nicht quantifiziert und beruhen Normen sind flexibler und basieren auf
Laboriiberpriifung
auf der Erfahrung des Bedieners. praktischen Erfahrungen
Betreuung chinesischer
Internationale  Standards sind  fiir
Fiir multinationale Unternehmen und Stahlunternehmen mit
Anwendbar globale Bediirfnisse geeignet, und
Hochprizisionslabore, geeignet fiir Schwerpunkt auf
Objekt nationale Standards sind fiir lokale
Exportzertifizierung und internationalen Handel Produktionseffizienz und
Industrien geeignet.
Kostenkontrolle
Internationale Standards haben hohe
Die Bedingungen sind etwas
Hohere Anforderungen an Wolframpartikel und technische Anforderungen und streben
locker, geeignet fiir Gerite der
Technologie Instrumente ~ (wie  hohere  Temperatur  und nach extremer Leistung; nationale
mittleren und unteren Preisklasse
Strenge Durchflussrate), Streben nach extremer Genauigkeit Standards ~ sind  moderat  und
und erfiillen die Anforderungen
und Empfindlichkeit konzentrieren sich auf die
von Routinetests
Praktikabilitdt
Geeignet fur die tdgliche
Qualititskontrolle im  Inland,
Geeignet fir hochprédzise Analysen (z. b
einfache Bedienung, niedrige Internationale Standards eignen sich fiir
wissenschaftliche Forschung, Qualitétskontrolle beim
Anwendbar Kosten, kompatibel mit internationale High-End-Szenarien,
Export), insbesondere zur Erkennung extrem
Szenario inldndischen Instrumenten (wie wihrend nationale Standards fiir lokale
niedriger Gehalte (<0,005 %); High-End-Instrumente
HCS-140); hohes Preis- Routinetests geeignet sind.
(z. B. LECO CS-844) sind erforderlich
Leistungs-Verhiltnis fiir mittleren
Gehalt (C > 0,01 %, S > 0,005 %)
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analysieren

Internationale Normen (ASTM, ISO) Nationale Standards (GB/T) Differenz- und Anwendbarkeitsanalyse
Mafe
Fiir Routinepriifungen im Inland
Wihlen  Sie  entsprechend  den
kann GB/T 223.5-2008 verwendet
Internationaler Handel oder hochprizise Forschung Analysezielen, den Geritebedingungen
werden, wobei Wolframpartikel
Praktische sollten vorzugsweise ASTM E1019-18 oder ISO und den Kosten: Wihlen Sie
von 0,5-3 mm und einer Reinheit
Auswahlvorschliage 15350:2018 befolgen und Wolframpartikel von 1-3 ASTM/ISO fir die
von >99,8 % verwendet werden,
mm und einer Reinheit von >99,9 % verwenden. Internationalisierung und GB/T fir die
kombiniert mit
Lokalisierung
Geriéteoptimierungsparametern
Internationale ~ Standards ~ werden
Praktischer und wirtschaftlicher, globalisiert und bieten hohe Standards,
um den lokalen Bediirfnissen wihrend nationale Standards
analysieren Anspruchsvoller und vielseitiger, geeignet fiir High-
gerecht zu werden kostengiinstig und praktisch sind. Bei

Zusammenfassen ~ End-Anwendungen
Intelligente Wolframfertigung in der Auswahl muss ein Gleichgewicht

der Uhrmacherei zwischen Zielen und Ressourcen

gefunden werden.

COPYRIGHT AND LEGAL LIABILITY STATEMENT

Copyright© 2024 CTIA All Rights Reserved Bi%/TEL: 0086 592 512 9696
FRAE R AS CTIAQCD-MA-E/P 2024 CTIAQCD-MA-E/P 2018-2024V
www.ctia.com.cn sales@chinatungsten.com

% 138 T 3 157 TU


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

Standardpriifverfahren fiir Kohlenstoff, Schwefel, Stickstoff und Sauerstoff in
Stahl-, Eisen-, Nickel- und Kobaltlegierungen

Standardpriifverfahren zur Bestimmung von Kohlenstoff, Schwefel, Stickstoff und Sauerstoff
in Stahl-, Eisen-, Nickel- und Kobaltlegierungen mittels verschiedener Verbrennungs- und

Fusionstechniken

Herausgebende Organisation: American Society for Testing and Materials (ASTM International).
Version: Uberarbeitete Ausgabe 2018 (ersetzt ASTM E1019-11).

Ubersicht: ASTM E1019-18 ist eine umfassende Norm, die Priifmethoden zur Bestimmung des
Kohlenstoft- (C), Schwefel- (S), Stickstoff- (N) und Sauerstoffgehalts (O) in Stahl-, Eisen-, Nickel-
und Kobaltlegierungen mittels Verbrennungs- und Schmelzverfahren festlegt. Diese Norm eignet
sich fiir Laboranalysen und Qualitdtskontrolle und unterstiitzt eine Vielzahl von Instrumenten (wie
Hochfrequenz-Induktionséfen, Widerstandséfen) und Detektionsverfahren (wie Infrarotabsorption,
Wiarmeleitfahigkeit). Wolframpartikel werden hiufig als Flussmittel in der Kohlenstoff- und
Schwefelanalyse empfohlen, um die Verbrennungseffizienz und die Analysegenauigkeit zu

verbessern.

Technischer Umfang
Anwendbare Materialien: Stahl, Eisen, Nickellegierung, Kobaltlegierung, einschlieSlich Gusseisen,
niedriglegierter Stahl, Edelstahl usw.
Bestimmung der Elemente:
Kohlenstoft (C): 0,0001 % — 5,0 %.
Schwefel (S): 0,0001 %—0,5 %.
Stickstoff (N): 0,0001 %—0,5 %.
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Sauerstoff (O): 0,0001 % — 0,05 %.

Methodentyp:

Verbrennungsmethode: Verwenden Sie einen Hochfrequenz-Induktionsofen oder einen
Widerstandsofen, um die Probe in einer Sauerstoffatmosphére zu verbrennen und so C, S, N und O
zu bestimmen.

Schmelzmethode: Die Probe wird mit einem Inertgas (z. B. Helium) geschmolzen. Wird
hauptsichlich zur Bestimmung von N und O verwendet.

Zielgruppe: Materialwissenschaftler, Metallurgieingenieure, Qualitdtskontrollpersonal, geeignet fiir
die industrielle Produktion, wissenschaftliche Forschung und internationale Handelszertifizierung.

Testmethode

ASTM E1019-18 enthélt eine Vielzahl von Priifmethoden und bietet Flexibilitdt fiir verschiedene
Elemente und Instrumentenkonfigurationen. Im Folgenden finden Sie eine Ubersicht iiber die
wichtigsten Methoden:

Kohlenstoff und Schwefel - Infrarot-Absorptionsmethode

Prinzip: Die Probe wird mit Sauerstoff in einem Hochfrequenz-Induktionsofen verbrannt, wobei
CO: und SO: entstehen. Die Intensitdt der Absorptionsspitze wird mit einem Infrarotdetektor
gemessen.

Flussmittel: Wolframgranulat oder Zinngranulat werden empfohlen. Wolframgranulat wird
aufgrund seiner hohen Dichte und thermischen Stabilitdt hdufiger verwendet.

Nachweisbereich: Die Nachweisgrenze (LOD) von C und S kann je nach Leistung des Instruments
0,0001 % erreichen.

Stickstoffverbrennung — Warmeleitfahigkeitsmethode

Prinzip: Nach dem Verbrennen der Probe wird Stickstoff (N2) mit einem
Wiarmeleitfahigkeitsdetektor (TCD) gemessen.

Flussmittel: Wolfram- oder Kupferpartikel, sorgen fiir einen niedrigen Stickstofthintergrund.
Erkennungsbereich: LOD von N betrdgt 0,0001 % — 0,0005 %.

Sauerstoff-Inertgasfusion - Warmeleitfahigkeitsmethode

Prinzip: Die Probe schmilzt in Helium und setzt O- frei, das durch Warmeleitfahigkeit nachgewiesen
wird.

Flussmittel: Wolframpellets sind nicht geeignet, iiblicherweise werden Graphittiegel und
Nickelkorbe verwendet.

Erkennungsbereich: LOD von O betrigt 0,0001 % — 0,0002 %.

Methodenmerkmale: Die Verbrennungsmethode eignet sich zur effizienten Bestimmung von C und
S, die Schmelzmethode eignet sich besser fiir die Analyse geringer N- und O-Gehalte und bei der
Verbrennungsmethode werden hauptséchlich Wolframpartikel verwendet.

Anforderungen an Wolframpellets

ASTM E1019-18 legt spezifische Anforderungen fiir die Verwendung von Wolframpellets als
Flussmittel fest, um die Verbrennungseffizienz und analytische Genauigkeit sicherzustellen:
Partikelgrof3e:

Empfohlener Bereich: 1-3 mm (-12+20 Maschen, Siebstandard ASTM E11).
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Grund: Eine moderate PartikelgroBBe gleicht die spezifische Oberfldche und die Schiittdichte aus und
fordert so eine gleichméBige Verbrennung.

Flexibilitdt: Ermoglicht die Anpassung der PartikelgroBe (z. B. 0,5-5 mm) je nach Probentyp und
Instrumentierung.

Reinheit:

Anforderung: >99,9 % (Massenanteil).

Verunreinigungsgrenze: Sauerstoffgehalt <50 ppm, Eisen (Fe), Nickel (Ni) usw. <0,01 %, um
Storungen durch Hintergrundsignale zu vermeiden.

Testmethode: Die Reinheit kann durch ICP-MS oder EDS iiberpriift werden (siche ASTM E1479).
Verwendung:

Massenverhéltnis von Wolframpartikeln zu Proben (W/S): 2:1-3:1.

Beispiel: Verwenden Sie flir eine 1,0 g schwere Probe 2,0-3,0 g Wolframpellets, um eine
vollstdndige Einkapselung der Probe sicherzustellen und die Warmeleitfahigkeit zu verbessern.
Vorverarbeitung:

Anforderungen: Vor Gebrauch 1 Stunde bei 400-500 °C backen, um Feuchtigkeit und fliichtige
Verunreinigungen zu entfernen.

Lagerung: In einem verschlossenen, trockenen Behilter aufbewahren, um Oxidation (WOs-Bildung)
zu vermeiden.

Wirkung:

Erhdhen Sie die Verbrennungstemperatur auf 1850-2000 °C, um die Oxidation von C und S zu CO:
und SO: zu fordern.

Reduzieren Sie unverbrannte Riickstinde und stellen Sie eine Freisetzungsrate von >99.8 % sicher.
Vorteile von Wolframpellets: Hoher Schmelzpunkt (3422 °C), hohe Dichte (19,25 g/cm?®) und
geringe Fliichtigkeit machen sie Zinn- oder Eisenpellets iiberlegen, insbesondere bei Proben mit
hohem Schwefelgehalt.

Geriéteparameter

ASTM E1019-18 gibt die empfohlenen Bereiche der Instrumentenparameter fiir die Verwendung
von Wolframpartikeln an:

Verbrennungstemperatur:

Bereich: 1850-2000 °C.

Grund: Um sicherzustellen, dass die Wolframpellets vollstindig mit der Probe reagieren.
Temperaturen unter 1850 °C konnen zu einer unvollstdndigen Verbrennung fiihren.
Sauerstofffluss:

Bereich: 2-3 I/min.

Anpassung: Verwenden Sie 2 /min fiir Proben mit geringem Gehalt (C, S < 0,01 %) und 3 I/min fiir
Proben mit hohem Gehalt.

Leistung:

Hochfrequenz-Induktionsofen: 2,5-3,5 kW.

Widerstandsofen: in der Regel 2-3 kW, je nach Geréteeinstellung.

Detektor:

Infrarot-Erkennung: CO2-Wellenldnge 4,3 um, SO2-Wellenldnge 5,6 pum.
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Wirmeleitfahigkeitserkennung: Fiir N2 und O muss die Empfindlichkeit auf 0,0001 % kalibriert
werden.

Tiegel:

Typ: Keramiktiegel (Aluminiumoxid oder Magnesiumoxid), Volumen 15-25 ml.

Anforderungen: hohe Temperaturbestindigkeit (>2000°C), kein Kohlenstoff- und
Schwefelhintergrund.

Parameterflexibilitdt: Der Standard ermoglicht die Anpassung der Parameter je nach
Instrumentenmodell (z. B. LECO CS-844, Eltra CS-2000) und Probeneigenschaften, die
Wiederholbarkeit muss jedoch iiberpriift werden (RSD < 1 %).

Verfahren

ASTM E1019-18 enthilt detaillierte Arbeitsanweisungen. Im Folgenden sind typische Schritte fiir
die Verwendung von Wolframpartikeln in der Kohlenstoff- und Schwefelanalyse aufgefiihrt:
Probenvorbereitung:

Probenmasse: 0,5-1,0 g, saubere Oberfliche (mit Ethanol abwischen, um Olflecken zu entfernen).
Form: Flocken, Pulver oder Bohrspéane, Grofie <5 mm.

Instrumentenkalibrierung:

Das Instrument wurde mit Standardmaterialien kalibriert (z. B. NIST SRM 129¢, C = 0,43 %, S =
0,025 %).

Blindversuch: Fiigen Sie nur Wolframpartikel hinzu und bestétigen Sie, dass das Hintergrundsignal
<0,0002 % ist.

Wiegen und Verladen:

Wiegen Sie 2,0-3,0 g Wolframpartikel (Genauigkeit +0,001 g) ab und legen Sie sie auf den Boden
des Tiegels.

Platzieren Sie die Probe gleichmiBig auf den Wolframpellets, um eine Ansammlung zu vermeiden.
Verbrennungsanalyse:

Stellen Sie die Temperatur auf 1850-2000 °C, die Sauerstoffdurchflussrate auf 2—3 I/min und die
Leistung auf 2,5-3,5 kW ein.

Brenndauer: 10-20 Sekunden, bis der Infrarot-Signalpeak stabil ist.

Datenerhebung:

Erfassen Sie die CO:- und SO:-Peakflichen und rechnen Sie diese in C- und S-Gehalte
(Massenanteile) um.

Wiederholen Sie dies dreimal und ermitteln Sie den Durchschnittswert.

Reinigung und Wartung;:

Reinigen Sie die Tiegelriickstdnde nach dem Brennen, um eine Kreuzkontamination zu vermeiden.
Uberpriifen Sie die Sauerstoffleitung, um sicherzustellen, dass keine Lecks vorhanden sind.
Hinweis: Halten Sie die Wolframpartikel von Feuchtigkeit fern, um ein Zerbrechen des Tiegels oder
eine Uberhitzung des Instruments zu verhindern.

Ergebnisberechnung und Berichterstattung
Berechnungsmethode:
C- und S-Gehalt (%) = (Peakfldche — Blindwert) x Kalibrierfaktor / Probenmasse.
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Der Kalibrierfaktor wird mit Standardsubstanzen ermittelt (zB C = 0,43 % entspricht Peakfldche
Ay).

Prézision:

Wiederholbarkeit (RSD): niedriger Gehalt (<0,01 %) <5 %, hoher Gehalt (>0,1 %) <1 %.
Reproduzierbarkeit: Abweichung zwischen Laboren <10 %.

Inhalt des Berichts:

Beschreibung der Probe (Material, Qualitit).

Testbedingungen (Menge der Wolframpartikel, Temperatur, Durchflussrate).

Ergebnisse (C-, S-Gehalt, Einheit %) und Unsicherheit.

Anwendbarkeits- und Einschrankungsanalyse

Anwendbare Szenarien:

Hochprizise Analyse: wie wissenschaftliche Forschung, Exportzertifizierung und Erkennung von
extrem niedrigen Gehalten (C, S < 0,0005 %).

Industrielle  Qualititskontrolle:  Stahlwerke,  Legierungsproduktion,  Uberpriifung  der
Materialzusammensetzung.

Vorteile:

Kompatibel mit einer Vielzahl von Instrumenten und Probentypen.

Wolframpellets sind klar spezifiziert und die Analyseergebnisse werden weltweit anerkannt.
Einschrankung

Technische Voraussetzungen:

Es erfordert High-End-Instrumente (wie LECO CS-844) und erfahrene Bediener und ist teuer.
Strenge Reinheitsanforderungen fiir Wolframpartikel (>99,9 %) erschweren die Beschaffung.
Probenbeschrankungen: Nicht geeignet flir nichtmetallische Materialien mit hoher Fliichtigkeit (wie
Kunststoffe).

Proben mit hohem Sauerstoffgehalt konnen den Wolframpartikeleffekt beeintrachtigen.
Umgebungsbedingungen: Um eine Oxidation oder Kontamination der Wolframpartikel zu
vermeiden, ist ein trockenes, staubfreies Labor erforderlich.

Zusammenfassung: ASTM E1019-18 ist fiir hohe Préizision und internationale Anforderungen
geeignet, stellt jedoch hohe Anforderungen an Ausriistung und Betrieb.
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GB/T 223.5-2008: Bestimmung des Kohlenstoff- und Schwefelgehalts von Stahl und
Legierungen
Stahl und Eisen - Bestimmung des Kohlenstoff- und Schwefelgehalts

Ausstellende Behorde: Standardization Administration of China (SAC).

Veroffentlichungsdatum: Verdffentlicht am 19. August 2008, implementiert am 1. April 2009.
Ubersicht: GB/T 223.5-2008 ist eine national empfohlene Norm (nicht verbindlich), die das
Priifverfahren zur Bestimmung des Kohlenstoff- (C) und Schwefelgehalts (S) in Stahl und
Legierungen mittels Verbrennungsverfahren spezifiziert. Diese Norm gilt hauptsichlich fiir die
Qualitétskontrolle und Produktionsinspektion in der chinesischen Stahlindustrie. Sie empfiehlt die
Verwendung eines Hochfrequenz-Induktionsofens in Kombination mit einem Infrarot-
Absorptionsverfahren. Wolframpartikel werden hédufig als Flussmittel zur Verbesserung der
Verbrennungseffizienz eingesetzt. Diese Norm legt den Schwerpunkt auf Praktikabilitdt und
einfache Handhabung und bildet die technische Grundlage fiir die lokale Kohlenstoff- und
Schwefelanalyse in China.

Technischer Umfang

Anwendbare Materialien: Stahl und Legierungen, einschlieBlich Kohlenstoffstahl, niedriglegierter
Stahl, hochlegierter Stahl, Gusseisen usw.

Bestimmung der Elemente:

Kohlenstoft (C): 0,001-5,0 %. Schwefel (S): 0,0005-0,5 %.

Methodentyp:

Verbrennungs-Infrarot-Absorptionsmethode: Die Probe verbrennt in einer Sauerstoffatmosphére,
wobei CO: und SO: entstehen, die von einem Infrarotdetektor gemessen werden.

Zielgruppe: Qualititspriifabteilungen und Labortechniker in Stahlunternehmen, geeignet fiir
Produktionsiiberwachung und Qualitdtsabnahme.

Testmethode

GB/T 223.5-2008 verwendet hauptsdchlich die Verbrennungs-Infrarot-Absorptionsmethode. Im
Folgenden finden Sie eine Ubersicht iiber die Methode:

Prinzip:

Die Probe wird in einem Hochfrequenz-Induktionsofen mit Sauerstoff verbrannt, wobei Kohlenstoff
in CO2 und Schwefel in SO2 umgewandelt wird.

CO:2 und SO: werden mit einem Infrarotdetektor gemessen und der C- und S-Gehalt berechnet.
Fluss:

Es wird empfohlen, hochreine Wolframpartikel (Wolframgranulat) zu verwenden, eine kleine
Menge Zinnpartikel oder Eisenpartikel kann ebenfalls verwendet werden.

Aufgrund ihres hohen Schmelzpunkts und ihrer Wiarmeleitfahigkeit sind Wolframgranulate das
bevorzugte Flussmittel.

Erfassungsbereich:

Nachweisgrenze (LOD) von C: 0,001 % (bis zu 0,0005 %, abhéngig von der Leistung des Gerits).
Nachweisgrenze (LOD) von S: 0,0005 %.
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Merkmale:
Die Methode ist einfach und fiir die Chargenerkennung geeignet.
Die Anforderungen an die Instrumente sind moderat und fiir Haushaltsgeréte geeignet.

Anforderungen an Wolframpellets

GB/T 223.5-2008 legt grundlegende Anforderungen fiir die Verwendung von Wolframpartikeln fest,
wobei der Schwerpunkt auf der Praktikabilitét liegt und spezifische Parameter nicht vollstindig
quantifiziert werden:

PartikelgroBe:

Der Bereich ist nicht klar spezifiziert, in der Praxis werden jedoch fiiblicherweise 0,5-3 mm
verwendet (siehe Screening-Methode, GB/T 6003.1).

Anforderungen: gleichmifBige Partikel, gute FlieBfahigkeit und Vermeidung von Staub oder
ungleichmaBiger Ansammlung.

Reinheit:

Anforderungen: ,,Hochreine Wolframpellets®, kein spezifischer Wert angegeben.

Praxisstandard: >99,8%, Sauerstoffgehalt <100 ppm, Verunreinigungen (wie Fe, Ni) <0,05%.
Begriindung: Um ein geringes Hintergrundsignal (<0,001 %) und analytische Reproduzierbarkeit
sicherzustellen.

Verwendung:

Das Massenverhiltnis von Wolframpartikeln zu Proben (W/S): 2:1.

Beispiel: Fiir 1,0 g Probe werden 2,0 g Wolframpellets verwendet. Das Verhéltnis kann je nach
Probeneigenschaften auf 1,5:1-3:1 feinjustiert werden.

Vorverarbeitung:

Empfehlung: Vor Gebrauch trocknen (300—400 °C, 30 Minuten), um Feuchtigkeit zu entfernen.
Lagerung: In einem verschlossenen Behilter autbewahren, um Feuchtigkeit oder Oxidation zu
vermeiden.

Wirkung:

Erhohen Sie die Verbrennungstemperatur auf 1800—1900 °C, um die vollstdndige Oxidation von C
und S zu fordern.

Reduziert unverbrannte Riickstinde, Freisetzungsrate > 99,5 %.

Eigenschaften von Wolframpartikeln: Der Standard stellt keine hohen Reinheitsanforderungen,
spiegelt das Gleichgewicht zwischen Kosten und Leistung wider und ist fiir industrielle

Anwendungen im Inland geeignet.

Geréteparameter

GB/T 223.5-2008 gibt den empfohlenen Bereich der Instrumentenparameter fiir Wolframpellets und
herkommliche Gerite an:

Verbrennungstemperatur:

Bereich: 1800-1900 °C.

Begriindung: Um die Verbrennungsanforderungen der meisten Stahlproben zu erfiillen, kénnen
Temperaturen unter 1800 °C zu Riickstinden fiihren.

Sauerstofffluss:
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Bereich: 2-2,5 1/min.

Anpassung: Verwenden Sie 2 I/min flir Proben mit geringem Gehalt und erhohen Sie auf 2,5 1/min
fiir Proben mit hohem Gehalt.

Leistung:

Hochfrequenz-Induktionsofen: 2-3 kW.

Hinweis: Passt sich an Haushaltsinstrumente (wie HCS-140) an, keine iiberméBige
Stromversorgung erforderlich.

Detektor:

CO:2 und SO: sind nicht spezifiziert, in der Praxis werden jedoch iiblicherweise 4,3 um und 5,6 um
verwendet.

Empfindlichkeit: Muss auf LOD < 0,001 % kalibriert werden.

Tiegel:

Typ: Keramiktiegel (Aluminiumoxid), Volumen 15-20 ml.

Anforderungen: Hohe Temperaturbestindigkeit (>1900°C), keine Kohlenstoff- und
Schwefelriickstinde.

Parametereigenschaften: enger Bereich, geeignet fiir Geréte der mittleren und unteren Preisklasse,
mit Fokus auf einfacher Bedienung und Stabilitét.

Verfahren

GB/T 223.5-2008 bietet eine pragnante Vorgehensweise. Im Folgenden sind typische Schritte fiir
die Verwendung von Wolframgranulat aufgefiihrt:

Probenvorbereitung:

Probenmasse: 0,5-1,0 g, Oberfliche sauber (mit Ethanol oder Aceton abwischen).

Form: Flocken, Pulver oder Bohrspéane, Grofie <5 mm.

Instrumentenkalibrierung:

Verwenden Sie zur Kalibrierung Standardsubstanzen (z. B. GBW 01301, C=0,45 %, S=0,028 %).
Blindversuch: Fiigen Sie nur Wolframpartikel hinzu und bestétigen Sie, dass das Hintergrundsignal
<0,001 % ist.

Wiegen und Verladen:

Wiegen Sie 2,0 g Wolframpartikel (Genauigkeit +0,01 g) und legen Sie sie auf den Boden des
Tiegels.

Platzieren Sie die Probe gleichméaBig auf den Wolframpellets, um eine iibermiBige Ansammlung zu
vermeiden.

Verbrennungsanalyse:

Stellen Sie die Temperatur auf 1800—1900 °C, den Sauerstofffluss auf 2-2,5 1/min und die Leistung
auf 2-3 kW ein.

Brenndauer: 12-18 Sekunden, bis das Infrarotsignal stabil ist.

Datenerhebung:

Erfassen Sie die CO:- und SO:-Peakflichen und rechnen Sie diese in C- und S-Gehalte um.
Wiederholen Sie dies dreimal und ermitteln Sie den Durchschnittswert.

Reinigung und Wartung:

Reinigen Sie den Tiegel von Riickstdnden, um Verunreinigungen zu vermeiden.
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Uberpriifen Sie den Sauerstoffdurchflussmesser, um sicherzustellen, dass er stabil ist.
Hinweis: Stellen Sie sicher, dass die Wolframpellets trocken sind, um eine Uberlastung des
Instruments oder ein Zerbrechen des Tiegels zu vermeiden.

Ergebnisberechnung und Berichterstattung

Berechnungsmethode:

C- und S-Gehalt (%) = (Peakfldche — Blindwert) x Kalibrierfaktor / Probenmasse.

Der Kalibrierfaktor wird mit Standardsubstanzen ermittelt (zB C = 0,45 % entspricht Peakfldche
Ay).

Prézision:

Wiederholbarkeit (RSD): niedriger Gehalt (<0,01 %) <5 %, hoher Gehalt (>0,1 %) <1 %.

Der Standard legt keine Anforderungen an die Reproduzierbarkeit fest und in der Praxis betréigt die
Abweichung zwischen Laboren <10 %.

Inhalt des Berichts:

Probennummer und -beschreibung.

Testbedingungen (Menge der Wolframpartikel, Temperatur, Durchflussrate).

Ergebnisse (C-, S-Gehalt, Einheit %) und Abweichung.

Anwendbarkeits- und Einschrankungsanalyse

Anwendbarkeit

Anwendbare Szenarien:

Priifung des Kohlenstoff- und Schwefelgehalts in der chinesischen Stahlproduktion.

Analyse mit mittlerer Préizision: Routineproben mit C > 0,01 %, S > 0,005 %.

Vorteile:

Einfach zu bedienen, kompatibel mit Haushaltsgeriten (wie HCS-140, CS-8800).

Die Kosten sind gering und der Wolframpartikelbedarf ist gering (>99,8 %).

Einschrankung

Technische Voraussetzungen:

Die PartikelgrofSe und Reinheit von Wolframpartikeln werden nicht quantifiziert und basieren auf
Betriebserfahrungen, die die Konsistenz beeintrachtigen kénnen.

Die Nachweisgenauigkeit fiir ultraniedrige Gehalte (C, S < 0,001 %) ist begrenzt (LOD betragt nur
0,0005 %).

Beispielbeschriankungen:

Nicht fiir Nicht-Stahl-Werkstoffe geeignet (z. B. erfordern Nickelbasislegierungen eine
Parameteranpassung).

Proben mit hohem Schwefelgehalt (>0,5 %) erfordern moglicherweise zusétzliches Flussmittel.
Geridteabhingigkeit:

Wenn man sich auf Instrumente der mittleren und unteren Preisklasse verldsst, kann das Potenzial
hochpraziser Gerdte (wie etwa des LECO CS-844) moglicherweise nicht voll ausgeschopft werden.
Zusammenfassung: GB/T 223.5-2008 eignet sich fiir inldndische Industrietests in China. Es ist
wirtschaftlich und praktisch, aber seine Genauigkeit und sein Internationalisierungsgrad sind
niedriger als die ASTM/ISO-Standards.
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ISO 15350:2018: Eisen und Stahl — Bestimmung des Gesamtkohlenstoff- und
Schwefelgehalts mittels Infrarotabsorptionsverfahren nach der Verbrennung in einem
Induktionsofen
Stahl und Eisen - Bestimmung des Gesamtkohlenstoff- und Schwefelgehalts - Infrarot-
Absorptionsverfahren nach der Verbrennung in einem Induktionsofen

Herausgebende Stelle: Internationale Organisation fiir Normung (ISO).

Verdffentlichungsdatum: Uberarbeitet 2018 (ersetzt ISO 15350:2000).

Ubersicht: ISO 15350:2018 ist eine internationale Norm, die das Priifverfahren zur Bestimmung des
Gesamtkohlenstoff- (C) und Schwefelgehalts (S) in Stahl und Eisen mittels Hochfrequenz-
Induktionsofen-Verbrennungsverfahren in Kombination mit Infrarot-Absorptionstechnologie
spezifiziert. Diese Norm gilt weltweit fiir die Stahlanalyse und legt Wert auf die Einheitlichkeit der
Methoden und die Riickverfolgbarkeit der Ergebnisse. Wolframpartikel werden als Flussmittel zur
Verbesserung der Verbrennungseffizienz empfohlen. ISO 15350:2018 folgt den Grundsitzen der
Welthandelsorganisation zu technischen Handelshemmnissen (TBT) und findet breite Anwendung

im internationalen Handel, in der wissenschaftlichen Forschung und in der Qualitétszertifizierung.

Technischer Umfang
Anwendbare Materialien: Stahl und Eisen, einschlieB3lich Kohlenstoffstahl, niedriglegierter Stahl,
hochlegierter Stahl, Gusseisen usw.
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Bestimmung der Elemente:

Gesamtkohlenstoft (C): 0,0005 % — 5,0 % (Massenanteil). Schwefel (S): 0,0005 % — 0,5 %.
Methodentyp:

Verbrennungs-Infrarot-Absorptionsmethode: Die Probe wird in einer Sauerstoffatmosphére durch
einen Hochfrequenz-Induktionsofen verbrannt, um CO: und SO: zu erzeugen, und der Gehalt wird
mit einem Infrarotdetektor gemessen.

Zielgruppe: Materialwissenschaftler, Metallurgieingenieure, internationale Labore, geeignet fiir
multinationale Qualitdtskontrolle und standardisierte Tests.

Testmethode

ISO 15350:2018 verwendet eine einzige Verbrennungs-Infrarot-Absorptionsmethode. Im
Folgenden finden Sie eine Ubersicht iiber die Methode:

Prinzip:

Die Probe wird in einem Hochfrequenz-Induktionsofen mit Sauerstoff verbrannt, wobei Kohlenstoff
in CO2 und Schwefel in SO2 umgewandelt wird.

CO: und SO: werden durch Infrarotabsorption bestimmt, wobei die Absorptionsintensitit
proportional zum Gehalt ist.

Fluss:

Es empfiehlt sich die Verwendung von Wolframgranulat (Tungsten Granules), welches auch mit
Zinngranulat oder Eisengranulat verwendet werden kann.

Aufgrund ihres hohen Schmelzpunkts (3422 °C) und ihrer thermischen Stabilitit werden
Wolframpartikel bevorzugt.

Erfassungsbereich:

Nachweisgrenze (LOD) von C: 0,0005 % (besser als 0,00003 9% erfordert
Hochleistungsinstrumente).

Nachweisgrenze (LOD) von S: 0,0005 %.

Merkmale:

Die Methode ist standardisiert und fiir die internationale Konsistenzpriifung geeignet. Der
Schwerpunkt liegt auf hoher Prézision und niedrigen Nachweisgrenzen.

Anforderungen an Wolframpellets

Die ISO 15350:2018 legt klare Anforderungen an die Verwendung von Wolframpellets fest, um die
Verbrennungseffizienz und analytische Genauigkeit sicherzustellen:

Partikelgrof3e:

Der konkrete Bereich ist nicht angegeben, es wird empfohlen, die Anweisungen des
Geriteherstellers zu beachten.

Praktische Empfehlung: 1-3 mm (Siebmethode ISO 3310-1), um GleichméaBigkeit und
Wirmeiibertragungseffizienz sicherzustellen.

Reinheitsanforderung: hohe Reinheit, empfohlen >99.,9 %.

Verunreinigungsgrenzen: Sauerstoffgehalt <50 ppm, Eisen (Fe), Nickel (Ni) usw. <0,01 %, um das
Hintergrundsignal zu reduzieren (<0,0002 %).

Priifmethode: Uberpriifbar durch ICP-OES oder XRF (siehe ISO 17025).
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Verwendung:

Es wird ein Verhéltnis von Wolframpartikeln zur Probenmasse (W/S) von 2:1 empfohlen.

Beispiel: Fiir eine 1,0 g Probe werden 2,0 g Wolframpellets verwendet. Das Verhiltnis kann je nach
Probe auf 1,5:1-3:1 angepasst werden.

Vorverarbeitung:

Anforderungen: Vor Gebrauch 1 Stunde bei 400-500 °C backen, um Feuchtigkeit und fliichtige
Stoffe zu entfernen.

Lagerung: In einem verschlossenen, trockenen Behilter aufbewahren, um Oxidation oder
Verunreinigung zu vermeiden.

Wirkung:

Erhohen Sie die Verbrennungstemperatur auf iiber 1900 °C, um die vollstindige Oxidation von C
und S zu fordern.

Sorgen Sie fiir eine Freisetzungsrate von >99,8 % und reduzieren Sie unverbrannte Riicksténde.
Vorteile von Wolframpellets: Aufgrund der hohen Dichte (19,25 g/cm?®) und der geringen
Fliichtigkeit sind sie anderen Flussmitteln iiberlegen und besonders fiir Proben mit niedrigem und
hohem Schwefelgehalt geeignet.

Geriteparameter

ISO 15350:2018 gibt empfohlene Bereiche fiir Instrumentenparameter an, um Wolframpartikel und
international anerkannte Gerite zu beriicksichtigen:

Verbrennungstemperatur:

Empfohlen: 1900 °C.

Bereich: 1850-2000 °C, unter 1850 °C kann die Freisetzungsrate beeintriachtigt sein.
Sauerstofffluss:

Empfohlen: 2,5-3,0 I/min.

Einstellung: 2,5 I/min fiir Proben mit geringem Gehalt und 3,0 I/min fiir Proben mit hohem Gehalt.
Leistung:

Hochfrequenz-Induktionsofen: Keine Angabe, in der Praxis 2,5-3,5 kW.

Anforderungen: Ausreichend, um die Verbrennungstemperatur iiber 1900 °C zu halten.

Detektor:

Infrarot-Erkennung: CO:-Wellenldnge 4,3 pm, SO:-Wellenldnge 5,6 pm (nicht zwingend
erforderlich, hdngt vom Gerét ab).

Empfindlichkeit: Muss auf LOD < 0,0005 %, vorzugsweise < 0,00003 % kalibriert werden.
Tiegel:

Typ: Keramiktiegel (Aluminiumoxid oder Magnesiumoxid), Volumen 15-25 ml.

Anforderungen: hohe Temperaturbestindigkeit (>2000°C), keine Kohlenstoff- und Schwefel-
Hintergrundstdrungen.

Parametereigenschaften: Konzentrieren Sie sich auf hohe Temperaturen und hohen Sauerstoftfluss,
um eine vollstdndige Verbrennung zu gewihrleisten, und passen Sie sich an international géngige
Instrumente an (wie LECO CS-744, Eltra CS-2000).

Verfahren
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ISO 15350:2018 enthélt detaillierte Betriebsanweisungen. Im Folgenden sind typische Schritte fiir
die Verwendung von Wolframgranulat aufgefiihrt:

Probenvorbereitung:

Probenmasse: 0,5-1,0 g, saubere Oberfliche (mit Ethanol oder Aceton abwischen, um Olflecken zu
entfernen).

Form: Flocken, Pulver oder Bohrspéane, Grofie <5 mm.

Instrumentenkalibrierung:

Kalibrieren Sie mit Standardmaterialien (z. B. CRM empfohlen von ISO/TR 15349-1, C=0,5 %,
S=0,02 %).

Blindversuch: Fiigen Sie nur Wolframpartikel hinzu und bestétigen Sie, dass das Hintergrundsignal
<0,0002 % ist.

Wiegen und Verladen:

Wiegen Sie 2,0 g Wolframpartikel (Genauigkeit 0,001 g) ab und legen Sie sie auf den Boden des
Tiegels.

Platzieren Sie die Probe gleichméBig auf den Wolframpellets, um eine iibermiBige Ansammlung zu
vermeiden.

Verbrennungsanalyse:

Stellen Sie die Temperatur auf 1900 °C, die Sauerstoffdurchflussrate auf 2,5-3,0 I/min und die
Leistung auf 2,5-3,5 kW ein.

Brenndauer: 12-20 Sekunden, bis der Infrarot-Signalpeak stabil ist.

Datenerhebung:

Notieren Sie die CO:- und SO:-Peakfldchen und rechnen Sie sie in C- und S-Gehalte um.
Wiederholen Sie den Vorgang dreimal und ermitteln Sie den Durchschnittswert.

Reinigung und Wartung:

Reinigen Sie die Tiegelriickstdnde nach dem Brennen, um eine Kreuzkontamination zu vermeiden.
Uberpriifen Sie die Sauerstoffleitung und den Durchflussmesser, um sicherzustellen, dass keine
Lecks vorhanden sind.

Hinweis: Stellen Sie sicher, dass die Wolframpellets trocken sind, um Risse im Tiegel oder
Sauerstoffmangel zu vermeiden.

Ergebnisberechnung und Berichterstattung

Berechnungsmethode:

C- und S-Gehalt (%) = (Peakfldche — Blindwert) x Kalibrierfaktor / Probenmasse.

Der Kalibrierfaktor wird mit Standardsubstanzen ermittelt (zB C = 0,5 % entspricht Peakfldache A.).
Prazision:

Wiederholbarkeit (RSD): niedriger Gehalt (<0,01 %) <5 %, hoher Gehalt (>0,1 %) <1 %.
Reproduzierbarkeit: Variation zwischen Laboren <10 % (validiert gemif ISO 5725-2).
Inhalt des Berichts:

Beschreibung der Probe (Material, Qualitit).

Testbedingungen (Menge der Wolframpartikel, Temperatur, Durchflussrate).

Ergebnisse (C-, S-Gehalt, Einheit %) und Unsicherheit (95 %-Konfidenzintervall).
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Anwendbarkeits- und Einschrankungsanalyse

Anwendbarkeit

Anwendbare Szenarien:

Internationaler Handel: Stahlexportzertifizierung zur Erfiillung transnationaler
Konsistenzanforderungen.

Hochprézise Analyse: Erkennung von Proben mit geringem Gehalt (C, S < 0,005 %).

Vorteile:

International anerkannt, Ergebnisse auf ISO-Referenzmaterialien riickfiihrbar.

Wolframpartikel haben klare Anforderungen und eignen sich fiir High-End-Instrumente (wie LECO
CS-744).

Einschrankung

Technische Voraussetzungen:

Es erfordert leistungsstarke Instrumente und erfahrene Bediener und ist kostspielig. Es stellt strenge
Anforderungen an die Reinheit (> 99,9 %) und Vorbehandlung der Wolframpartikel.
Einschrankungen der Beispiele:

Nicht geeignet fiir Nichteisenmetalle (z. B. sind bei Nickellegierungen Anpassungen erforderlich).
Proben mit hohem Schwefelgehalt (>0,5 %) konnen zusétzliches Flussmittel erfordern.
Umweltbedingungen:

Um Stérungen zu vermeiden, ist eine stabile Laborumgebung (Temperatur 20-25 °C,
Luftfeuchtigkeit < 50 %) erforderlich.

Zusammenfassung: ISO 15350:2018 eignet sich fiir internationale Hochprézisionspriifungen, hat
hohe technische Anforderungen und eine starke globale Anerkennung.

COPYRIGHT AND LEGAL LIABILITY STATEMENT
Copyright© 2024 CTIA All Rights Reserved 8%/ TEL: 0086 592 512 9696
FRAE R AS CTIAQCD-MA-E/P 2024 CTIAQCD-MA-E/P 2018-2024V
\\W\'w.ctia.com,cn %a]es@chi natungsten.com

% 154 T1 4 157 W



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

COPYRIGHT AND LEGAL LIABILITY STATEMENT

Copyright© 2024 CTIA All Rights Reserved B1E/TEL: 0086 592 512 9696
AR AS CTIAQCD-MA-E/P 2024 ki CTIAQCD-MA-E/P 2018-2024V
www.ctia.com.cn sales@chinatungsten.com

% 155 T 3t 157 TU


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

CTIA GROUP LTD
Tungsten Granule /Flux Introduction

CTIA GROUP LTD Tungsten Granules

CTIA GROUP LTD are high-quality flux, suitable for carbon and sulfur analysis, counterweight
filling, cemented carbide manufacturing and other fields. Using powder metallurgy technology, it
has high purity, uniform particle size and excellent thermal stability.

High melting point (3422°C), low impurities, low oxygen content, uniform particle size.

Conforms to GB/T 4295-2008, ASTM E1019-18 and ISO 15350:2018 standards.

Technical Specifications of CTIA GROUP LTD Tungsten Granules
Parameter  Specification
Purity >99.9% (optional 99.95% ) Detection: purity (ICP-MS), particle size (laser

Impurities 0<50 ppm , Fe<50 ppm , Ni<50 ppm particle size analyzer), oxygen content (<50 ppm ),
background signal (<0.0002% ).

Application: Carbon and sulfur analysis ( LECO CS-

Particle Size  0.5-1 mm , 1-3 mm , 3-5 mm , customizable

Bulk Density 10-15 g/ cm? .
844 , etc.), cemented carbide.

Package 1 kg/ bottle, 5 kg/ drum, 25 kg/ drum Storage: sealed, dry, <37°C .

Safety Tips
Wear dust protection equipment to avoid breathing dust.

Keep away from oxidants and dispose of waste in accordance with regulations.

Contact Us

CTIA GROUP LTD

3F, No.25-1 WH Rd., Xiamen Software Park II, FJ 361008, China
Tel : +86-592-5129595

Email: sales@chinatungsten.com

Website: http://ctia.group
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