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PRESENTATION DU GROUPE CTIA

CTIA GROUP LTD, filiale a 100 % dotée d'une personnalité juridique indépendante et créée par CHINATUNGSTEN ONLINE, se consacre a la promotion de
la conception et de la fabrication intelligentes, intégrées et flexibles de matériaux en tungsténe et en molybdéne a l'ére de I'Internet industriel. Fondée en 1997
avec www.chinatungsten.com comme point de départ — le premier site web chinois de produits en tungsténe de premier plan —, CHINATUNGSTEN ONLINE
est une entreprise pionniére du e-commerce en Chine, spécialisée dans les industries du tungsténe, du molybdéne et des terres rares. Fort de prés de trois décennies
d'expérience approfondie dans les domaines du tungsténe et du molybdéne, CTIA GROUP hérite des capacités exceptionnelles de conception et de fabrication
de sa société meére, de ses services de qualité supérieure et de sa réputation internationale, devenant ainsi un fournisseur de solutions d'application complétes
dans les domaines des produits chimiques a base de tungsténe, des métaux tungstene, des carbures cémentés, des alliages haute densité, du molybdéne et de ses

alliages.

Au cours des 30 derniéres années, CHINATUNGSTEN ONLINE a créé plus de 200 sites web professionnels multilingues sur le tungstene et le molybdéne,
couvrant plus de 20 langues, avec plus d'un million de pages d'actualités, de prix et d'analyses de marché liées au tungsténe, au molybdéne et aux terres rares.
Depuis 2013, son compte officiel WeChat « CHINATUNGSTEN ONLINE » a publi¢ plus de 40 000 informations, alimentant prés de 100 000 abonnés et
fournissant quotidiennement des informations gratuites a des centaines de milliers de professionnels du secteur dans le monde entier. Avec des milliards de visites
cumulées sur son site web et son compte officiel, CHINATUNGSTEN ONLINE est devenu une plateforme d'information mondiale reconnue et faisant autorité
pour les industries du tungstene, du molybdéne et des terres rares, fournissant 24 h/24 et 7 j/7 des informations multilingues, des informations sur les performances

des produits, les prix et les tendances du marché.

S'appuyant sur la technologie et I'expérience de CHINATUNGSTEN ONLINE, CTIA GROUP s'attache a répondre aux besoins personnalisés de ses clients.
Grace a I'IA, CTIA GROUP congoit et fabrique en collaboration avec ses clients des produits en tungsténe et en molybdéne présentant des compositions chimiques
et des propriétés physiques spécifiques (telles que la granulométrie, la densité, la dureté, la résistance, les dimensions et les tolérances). L'entreprise propose des
services intégrés complets, allant de I'ouverture du moule a la production d'essai, en passant par la finition, I'emballage et la logistique. Au cours des 30 derniéres
années, CHINATUNGSTEN ONLINE a fourni des services de R&D, de conception et de production pour plus de 500 000 types de produits en tungsténe et en
molybdeéne a plus de 130 000 clients dans le monde, posant ainsi les bases d'une fabrication personnalisée, flexible et intelligente. Fort de ce socle, CTIA GROUP

approfondit la fabrication intelligente et I'innovation intégrée des matériaux en tungsténe et en molybdene a I'ére de I'Internet industriel.

Forts de plus de 30 ans d'expérience dans le secteur, le Dr Hanns et son équipe du CTIA GROUP ont également rédigé et publi¢ des analyses de connaissances,
de technologies, de prix et de tendances du marché du tungsténe, du molybdéne et des terres rares, qu'ils partagent librement avec I'industrie du tungstene. Fort
de plus de 30 ans d'expérience depuis les années 1990 dans le commerce électronique et le commerce international de produits en tungsténe et en molybdene,
ainsi que dans la conception et la fabrication de carbures cémentés et d'alliages haute densité, le Dr Han est un expert reconnu des produits en tungsténe et en
molybdéne, tant au niveau national qu'international. Fidele a sa volonté de fournir des informations professionnelles et de qualité a l'industrie, 1'équipe du CTIA
GROUP rédige réguliérement des articles de recherche technique, des articles et des rapports sectoriels basés sur les pratiques de production et les besoins des
clients, ce qui lui vaut une large reconnaissance au sein du secteur. Ces réalisations apportent un soutien solide a I'innovation technologique, a la promotion des
produits et aux échanges industriels du CTIA GROUP, le propulsant pour devenir un leader mondial dans la fabrication de produits en tungsténe et en molybdéne

et dans les services d'information.
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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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Préface

1.1 Introduction

Définition et importance des particules de tungsténe dans I'analyse du carbone et du soufre

Les particules de tungsténe, matériau granulaire dont le tungsténe métallique (W) est le composant
principal et traité selon un procédé spécifique, jouent un réle indispensable dans I'analyse du carbone
et du soufre grace a leur point de fusion élevé (3 422 °C), leur densité élevée (19,25 g/cm?®) et leur
excellente stabilité chimique. L'analyse du carbone et du soufre est une méthode d'analyse classique
qui convertit le carbone et le soufre de 1'échantillon en gaz (tels que CO: et SO2) par combustion a
haute température et combine la technologie de détection infrarouge pour déterminer leur teneur.
Elle est largement utilisée dans l'acier, les alliages, les minerais et les matériaux organiques. Dans
ce procédé, les particules de tungsténe sont généralement utilisées comme fondant, ce qui peut
améliorer considérablement l'efficacité de la combustion de l'échantillon et assurer la libération

complete des éléments carbone et soufre, améliorant ainsi la précision et la répétabilité de l'analyse.

Comparées a d'autres flux (tels que les particules d'étain et de cuivre), les particules de tungsténe
peuvent maintenir leur intégrité structurelle dans un environnement d'oxygéne a haute température
grice a leur excellente stabilité thermique et leur résistance a l'oxydation, éviter l'introduction
d'éléments interférents et garantir la fiabilité des résultats d'essai. Leur granulométrie (généralement
comprise entre 0,1 et 5 mm) et leur morphologie (sphérique ou irréguliére) ont un impact direct sur
l'effet fluxant, ce qui en fait un matériau clé pour l'optimisation de la conception et du
fonctionnement des instruments d'analyse carbone-soufre. Cet ouvrage a pour objectif d'expliquer
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de manicre systématique la technologie de préparation, le mécanisme d'action, les scénarios
d'application et le développement futur des particules de tungsténe pour l'analyse carbone-soufre, et
de fournir une référence compléte aux chercheurs et aux industriels du domaine de la chimie
analytique.

Objectifs académiques et public cible de ce livre

L'objectif de cet ouvrage est de combler les lacunes de la littérature existante sur la recherche
systématique dans ce domaine d'application spécifique, en explorant en profondeur les
caractéristiques multidimensionnelles des pastilles de tungsténe pour l'analyse du carbone et du
soufre. D'un point de vue académique, cet ouvrage s'attache a révéler le lien intrinséque entre les
propriétés physiques et chimiques des pastilles de tungsténe et leurs propriétés fondantes, du point
de vue croisé de la science des matériaux et de la chimie analytique, & analyser son applicabilité a
différents instruments et types d'échantillons, et a explorer les perspectives d'innovation
technologique. D'un point de vue pratique, cet ouvrage vise a fournir des conseils techniques aux
opérateurs de laboratoire, aux ingénieurs en développement d'instruments et aux experts en controle
qualité, notamment sur le processus de préparation des pastilles de tungsténe, les normes de contrdle
qualité, les spécifications de gestion de la sécurité et I'analyse de cas concrets.

Les lecteurs cibles incluent, sans s'y limiter, les groupes suivants : les chercheurs en chimie
analytique qui se concentrent sur la recherche théorique sur les particules de tungsténe dans I'analyse
du carbone et du soufre ; les scientifiques des matériaux qui explorent de nouvelles technologies
pour la préparation et l'optimisation des performances des particules de tungsténe ; les praticiens
industriels, tels que le personnel de gestion de la qualité des aciéries, des entreprises de traitement
du minerai et des instituts d'essai, qui recherchent des solutions analytiques efficaces et précises ; et
les étudiants et formateurs universitaires qui acquicrent les principes de base et les compétences
pratiques de l'analyse du carbone et du soufre. Cet ouvrage s'efforce d'équilibrer la profondeur
académique et I'étendue des applications, et de devenir un guide de référence dans le domaine de
l'analyse du carbone et du souftre.

1.2 Evolution historique des particules de tungsténe en chimie analytique
des flux traditionnels aux matériaux modernes d'analyse du carbone et du soufre

de tungst & ne utilisées comme matériaux d'analyse du carbone et du soufre sont le fruit du
développement conjoint de la chimie analytique et de la science des matériaux. L'origine de l'analyse
du carbone et du soufre remonte a la méthode de titrage chimique de la fin du XIXe siécle. A cette
époque, la teneur en carbone et en soufre des échantillons était principalement déterminée par voie
humide, méthode inefficace et limitée par des matrices complexes. Au début du XXe siccle, avec
l'introduction de la méthode de combustion, le concept de flux a progressivement pris forme. Au
début, la poudre de fer ou de cuivre était principalement utilisée pour favoriser la réaction
d'oxydation des échantillons a haute température. Cependant, ces flux traditionnels étaient souvent
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inefficaces en raison de leur point de fusion bas ou de leur oxydation facile face a des échantillons
a point de fusion élevé ou a faible réactivité (tels que les aciers fortement alliés et les céramiques),
ce qui entrainait une libération incompléte du carbone et du soufre et une précision d'analyse limitée.

L'introduction des particules de tungsténe a commencé au milieu du XXe siécle, parallélement a
l'essor de la technologie de détection infrarouge. En tant que métal a point de fusion élevé et résistant
a la corrosion, les particules de tungsténe ont été testées pour l'analyse carbone-soufre dans les
années 1950 afin de remplacer les particules d'étain facilement fusibles et les particules de cuivre
chimiquement actives. Les premiéres particules de tungsténe étaient principalement préparées par
simple broyage, avec une distribution granulométrique inégale, mais leur stabilité et leur effet
fondant dans les fours de combustion & haute température ont montré un potentiel. Dans les années
1970, avec la popularisation des fours a induction haute fréquence et des fours a résistance,
l'application des particules de tungsténe s'est progressivement standardisée. Il a été démontré que sa
densité élevée et sa conductivité thermique améliorent efficacement 1'uniformité de la combustion
des échantillons et réduisent considérablement les erreurs d'analyse.

Au XXle siécle, la technologie de préparation des particules de tungsténe a été encore améliorée.
Les méthodes de sphéroidisation par plasma et de dép6t en phase vapeur ont permis la production
industrielle de particules de tungsténe sphériques de haute pureté. Ces avancées technologiques
optimisent non seulement la granulométrie et les caractéristiques de surface des particules de
tungsténe, mais favorisent également leur application a I'analyse des traces de carbone et de soufre.
Par exemple, pour 'analyse d'échantillons géologiques et de matériaux organiques, les particules de
tungsténe peuvent supporter des limites de détection plus basses (au niveau du ppm), répondant
ainsi aux besoins de l'industrie moderne en matiére d'analyses de haute précision. L'évolution des
flux traditionnels vers des matériaux modernes d'analyse du carbone et du soufre refléte la place
centrale des particules de tungsténe dans I'innovation technologique et pose également les bases de

leur utilisation en chimie analytique.

1.3 Comment utiliser ce livre

Table des matiéres et guide d'index

Cet ouvrage présente une structure claire pour faciliter la recherche rapide d'informations. Il est
divisé en sept chapitres et une annexe. Partant du concept de base des particules de tungsténe, il
aborde progressivement leur technologie de préparation, leur mécanisme d'action, leur application
instrumentale, leur gestion de la sécurité et les tendances de développement dans I'analyse du
carbone et du soufre. Le chapitre 1 présente la définition, la classification et les propriétés physiques
et chimiques des particules de tungsténe, en posant les bases théoriques ; le chapitre 2 se concentre
sur le processus de préparation et le controle qualité, en soulignant les détails techniques ; le chapitre
3 analyse le mécanisme d'action des particules de tungsténe comme fondant et le compare a d'autres
matériaux ; le chapitre 4 aborde leur application spécifique aux instruments d'analyse du carbone et
du soufre, complétée par une analyse de cas ; le chapitre 5 fournit des spécifications de sécurité et
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de gestion ; le chapitre 6 examine les tendances de développement et la dynamique du marché ; le
chapitre 7 organise la terminologie, les normes et les ressources pour soutenir la recherche
internationale. L'annexe contient des illustrations de la microstructure, des comparaisons de normes

et des présentations de cas pour améliorer I'information visuelle et les données.

Pour une utilisation plus aisée, cet ouvrage propose un glossaire multilingue au chapitre 7 (chinois,
anglais, japonais, coréen, allemand et russe), ainsi qu'un index terminologique alphabétique en
annexe D, couvrant le vocabulaire de base relatif a I'analyse carbone-soufre et aux particules de
tungsténe. Les lecteurs peuvent naviguer vers des chapitres spécifiques du catalogue en fonction de
leurs besoins de recherche, ou utiliser 1'index terminologique pour trouver la définition et la source
des termes professionnels. De plus, I'ouvrage cite des normes internationales (telles que la norme
ASTM E1019-18) et des ouvrages universitaires (tels que « Application of Tungsten Materials in
Analytical Chemistry »), et recommande des bases de données comme ScienceDirect.

Il est conseillé aux lecteurs de choisir un parcours de lecture adapté a leur niveau : les débutants
peuvent commencer par le chapitre 1 pour acquérir progressivement les connaissances de base sur
les particules de tungsténe ; les techniciens peuvent se référer directement aux chapitres 2 et 4 pour
obtenir des détails sur la préparation et I'application ; les chercheurs peuvent se concentrer sur les
chapitres 3 et 6 pour explorer les mécanismes et les tendances futures. Cet ouvrage se veut un
ouvrage de référence alliant profondeur académique et valeur pratique, aidant les lecteurs a maitriser
pleinement les connaissances fondamentales sur les particules de tungsténe dans l'analyse du
carbone et du soufre.
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Chapitre 1 : Concepts de base des particules de tungstene et leur corrélation avec
I'analyse du carbone et du soufre

Matériau de flux essentiel pour I'analyse du carbone et du soufre, les concepts fondamentaux, les
normes de classification et les propriétés physiques et chimiques des particules de tungsténe
affectent directement leurs performances en combustion a haute température et en détection
infrarouge. A partir de la définition et de la composition chimique, ce chapitre examine
systématiquement les bases de classification des particules de tungsténe et leur applicabilité a
l'analyse du carbone et du soufre, et analyse en profondeur le role de leurs propriétés physiques et
chimiques sur l'efficacité de la combustion, la précision de la détection et 'adaptabilité des
instruments. En introduisant I'analyse de la microstructure, les calculs thermodynamiques, les
simulations cinétiques et les résultats de recherche multilingues, ce chapitre vise a fournir un support
théorique complet aux chapitres suivants et a refléter les derniéres avancées des particules de
tungsténe dans le domaine de la chimie analytique.

1.1 Qu'est-ce qu'une pastille de tungstene ?
Différences entre les granulés de tungsténe et la poudre de tungsténe

Les granulés de tungsténe sont des matériaux granulaires composés principalement de tungsténe
métallique (W, numéro atomique 74, masse atomique 183,84), traités par des procédés physiques
ou chimiques (tels que la réduction a I'hydrogéne, le concassage et le criblage, la sphéroidisation au
plasma). IIs sont définis comme flux & haute température dans I'analyse du carbone et du soufre.
L'analyse du carbone et du soufre convertit le carbone et le soufre de I'échantillon en CO: et SO2

par combustion & haute température, et utilise la spectroscopie d'absorption infrarouge pour la

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

% 13 t 158 T1

=1


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

détermination quantitative. Elle est largement utilisée dans I'analyse de la composition de l'acier,
des alliages, des minerais, des matiéres organiques et des échantillons géologiques. Selon la norme
internationale ASTM E1019-18 et la norme nationale chinoise GB/T 223.5-2008, la granulométrie
des granulés de tungsténe est généralement comprise entre 0,1 et 5 mm, ce qui est sensiblement
différent de la poudre de tungsténe dont la granulométrie est inférieure a 100 microns.

Les différences entre les particules de tungsténe et la poudre de tungsténe en termes de
granulométrie, de morphologie et d'utilisation déterminent leurs réles uniques dans l'analyse du
carbone et du soufre. En termes de granulométrie, la distribution granulométrique des particules de
tungsténe (D10-D90) est de 0,1 a 5 mm, et I'analyse granulométrique au laser (Malvern Mastersizer
3000) montre que la valeur D50 est principalement de 1 & 3 mm, avec un écart type de <10 % ; la
granulométrie de la poudre de tungsténe est de 0,1 & 50 microns, la valeur D50 est < 10 microns, et
la distribution est plus large (D90/D10>5). Cette différence de taille rend la masse volumique
apparente des particules de tungsténe (12-14 g/cm?®) bien plus élevée que celle de la poudre de
tungsténe (4-6 g/cm?®), et l'efficacité de la conductivité thermique est augmentée de 20 a 30 %.
Frangais En termes de morphologie, les particules de tungsténe peuvent étre sphériques (rondeur>
0,9, rugosité de surface Ra < 0,5 pm) ou irréguliéres (rondeur < 0,7, Ra > 1 pm), et sont préparées
par sphéroidisation au plasma ou broyage ; les poudres de tungsténe sont principalement des
particules amorphes ou polyédriques avec une densité de défauts de surface élevée (> 10°cm ~2).
En termes d'utilisation, les particules de tungsténe sont utilisées comme fondant dans l'analyse du
carbone et du soufre, participant directement aux réactions a haute température (1200-2000°C), et
garantissant que le taux de libération de carbone et de soufre de 1'échantillon atteint 98,5%-99,8%
en augmentant la température de combustion et I'efficacité de transmission de I'oxygeéne ; la poudre
de tungsténe est principalement utilisée dans la métallurgie des poudres (comme les tiges de
tungsténe, les creusets en tungsténe), les nano-revétements ou les supports de catalyseurs, et a une
faible corrélation avec la chimie analytique.

Dans l'analyse carbone-soufre, I'effet fondant des particules de tungsténe est obtenu par des
mécanismes thermodynamiques et cinétiques. Les calculs thermodynamiques montrent que les
particules de tungsténe peuvent fournir suffisamment de chaleur a 2000 °C (Q = mCAT, C=0,13 J/
g-K) pour accélérer les réactions d'oxydation carbone-soufre : C + O — CO2 (AH = -393,5 kJ/mol,
AG = -394,4 kJ/mol, T = 2000 °C) ; S + O2 — SO: (AH = -296,8 kJ/mol, AG = -300,1 kJ/mol).
Francais La simulation cinétique (Wang et al., 2021) montre que le coefficient de diffusion
thermique des particules de tungsténe de 2 mm est de 0,07 cm?/s et que la constante de vitesse de
réaction k=1072s7! est bien supérieure a celle de la poudre de tungsténe (k=10-3s7'). Les données
expérimentales (Chen et al., 2022) montrent que dans un four a induction haute fréquence, lorsque
le rapport massique des particules de tungsténe aux échantillons est de 2:1, le temps de combustion
estde 10 a 15 secondes, le taux de libération est de 99,5 % et le taux résiduel est < 0,3 %. Cependant,
la poudre de tungsténe est facile a disperser, le taux de libération n'est que de 80 a 85 % et elle peut
bloquer le pipeline d'oxygéne. Par conséquent, la taille des particules et la conception
morphologique des particules de tungsténe sont la base de leur supériorité dans l'analyse du carbone
et du soufre.
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Composition chimique : tungsténe pur (W) et influence des traces d'impuretés sur I'analyse

La composition chimique des granulés de tungsténe est principalement constituée de tungsténe pur
(W), dont la fraction massique est généralement supérieure a 99 %. La pureté des granulés de
tungstene de qualité industrielle est supérieure ou égale a 99,5 %, et celle des granulés de tungsténe
de haute pureté supérieure ou égale a 99,9 %. Les granulés de tungsténe de haute pureté peuvent
atteindre 99,999 % (5 N). Les traces d'impuretés comprennent l'oxygene (O), le carbone (C), le fer
(Fe), le molybdéne (Mo), le silicium (Si), l'aluminium (Al), etc., détectées par spectrométrie de
masse a plasma a couplage inductif (ICP-MS, Thermo Fisher iCAP Q), et leur teneur est controlée
au niveau ppm. Les spécifications de CTIA GROUP LTD indiquent que, dans les granulés de
tungsténe de qualité industrielle, O < 500 ppm, C < 200 ppm, Fe < 100 ppm, Mo < 50 ppm et
impuretés totales < 1 000 ppm ; Les granules de tungsténe de haute pureté sont encore réduits a
0<50 ppm, C<20 ppm, Fe<30 ppm et Mo<20 ppm. L'analyse par spectroscopie de fluorescence X
(XRF) montre que le pic Ka (59,32 keV) de W dans les particules de tungsténe est dominant et que
l'intensité des pics d'impuretés (tels que Fe Ka, 6,40 keV) est <0,1 %.

Frangais Les impuretés sur I'analyse du carbone et du soufre se reflétent principalement dans le
signal de fond, I'efficacité du flux et la limite de détection. Les particules de tungsténe contenant
des impuretés de fer (> 100 ppm) sont oxydées a haute température pour générer Fe.Os (AG = -
742,2 kJ/mol, T=1000°C), libérant des traces de CO:, qui interférent avec la détermination des
échantillons a faible teneur en carbone (C<0,01%), et le signal de fond augmente a 0,0005%-0,001%.
Les impuretés d'oxygéne (> 500 ppm) forment WOs (point de fusion 1473°C, AH_f=-842,9 kJ/mol)
pendant la combustion, réduisant l'efficacité de la conductivité thermique de 10%-15%, et le taux
de résidus d'échantillon augmente de <0,5% a 1%-2%. Frangais Les impuretés de carbone (> 200
ppm) contribuent directement au signal de carbone de fond, et la limite de détection (LOD)
augmente de 0,0001 % a 0,0005 %. Les données expérimentales (Li et al., 2023) montrent que
lorsque 99,9 % de particules de tungsténe sont utilisées pour analyser 'acier a faible teneur en
carbone (C = 0,005 %), la répétabilité RSD = 0,8 % et I'écart type SD = 0,0002 % ; 99,5 % de
particules de tungsténe RSD = 2,5 %, SD = 0,0005 %, et I'erreur est amplifiée de 2 a 3 fois. La
détection par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) montre que l'intensité du

pic de COz (2350 cm™ ) causé par les impuretés augmente avec la diminution de la pureté.

La stabilité chimique des particules de tungsténe est due a leur potentiel électrochimique élevé (E°
=-0,1 V par rapport & SHE) et a leur faible tendance a 1'oxydation. L'analyse thermogravimétrique
(ATG, Netzsch STA 449 F3) montre que sous une atmosphére d'oxygéne a 1 000 °C, le taux de perte
de poids des particules de tungsténe est inférieur a 0,05 %/heure et I'épaisseur de la couche d'oxyde
de surface est inféricure a 10 nm (XPS, W représente <1 %) ; les particules d'étain perdent 50 %
de leur poids a 500 °C et les particules de cuivre ont un taux d'oxydation supérieur a 80 % a 800 °C.
Par conséquent, l'analyse du carbone et du soufre exige des fournisseurs qu'ils fournissent un
certificat d'analyse chimique (COA) détaillé et qu'ils sélectionnent la pureté en fonction du type
d'échantillon, par exemple des particules de tungsténe de haute pureté pour l'analyse de traces
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(C<0,005 %) et des particules de tungstene de qualité industrielle pour les échantillons a forte teneur
(C>1 %).

1.2 Classification et applicabilité de 1'analyse des particules de tungsténe

Classification des particules de tungsténe par taille de particule

Scénarios d'application des particules fines (<1 mm), des particules moyennes (1-5 mm) et des
particules grossic¢res (>5 mm) dans I'analyse du carbone et du soufre

Les particules de tungsténe sont divisées en particules fines (< 1 mm), particules moyennes (1-5
mm) et particules grossiéres (> 5 mm) selon leur granulométrie. Leur applicabilité varie en fonction
des propriétés de I'échantillon, du type d'instrument et des objectifs d'analyse. Les particules fines
(0,1-1 mm, D50 = 0,5 mm) présentent une grande surface spécifique (5-10 m?/g, mesurée par la
méthode BET) et une conductivité thermique de 0,5 °C/ms, ce qui convient aux échantillons a faible
teneur en carbone et en soufre (tels que les roches géologiques, les céramiques, C < 0,01 %, S <
0,005 %).

Frangais Les données expérimentales (Wang et al., 2021) montrent que dans un four a résistance
(LECO CS-844), le rapport massique des particules de tungsténe de 0,5 mm a I'échantillon est de
2:1, la température de combustion est de 1800 °C, le débit d'oxygéne est de 2 L/min, le taux de
libération de carbone est de 99,2 %, le taux de libération de soufre est de 98,8 %, la limite de
détection est de 0,0001 % et la répétabilité RSD est < 1 %. Les particules de tungsténe de taille
moyenne (1-5 mm, D50~2-3 mm) ont une surface spécifique de 2-5 m*g et constituent les
spécifications courantes pour I'analyse du carbone et du soufre. Elles conviennent aux échantillons
a teneur moyenne (comme l'acier faiblement allié, C=0,1%-5%, S=0,01%-1%). Dans un four a
induction haute fréquence (Eltra CS-2000), le temps de combustion des particules de tungsténe de
2 mm est de 15 secondes, le taux de libération est > 99 %, le taux résiduel est < 0,5 % et le rapport
signal/bruit SNR > 150. Les particules de tungsténe grossieéres (> 5 mm, D50 = 6-8 mm) ont une
capacité thermique élevée (0,13 J/g-K), une surface spécifique < 2 m?/g et conviennent aux
échantillons a haute teneur en carbone et en soufre (tels que le coke, C > 80 %, S > 1 %). Le temps
de combustion est de 20 a 25 secondes, le taux de libération est de 99,5 % et le taux résiduel est <
0,2 %.

Frangais L'effet de la taille des particules sur I'efficacité de la combustion a été vérifié par simulation
thermodynamique et expérimentation. La simulation COMSOL Multiphysics (2023) a montré que
la profondeur de diffusion thermique des particules de tungsténe de 1 mm était de 2 mm et le temps
de transfert de chaleur était < 5 secondes ; la profondeur des particules de tungsténe de 5 mm était
de 5 mm et le temps était de 8 a 10 secondes. Les particules grossicres étaient plus adaptées aux
échantillons de grand volume (> 1 g). L'analyse granulométrique au laser (ISO 13320:2020) a
montré que l'uniformité de la distribution granulométrique (D90/D10<2) était essenticlle a la
répétabilité. Les particules de tungsténe avec une distribution trop large (D90/D10>3) ont conduit a
une combustion inégale, avec un RSD augmentant de 1 % a 3 %-5 %. Les paramétres de I'instrument
doivent étre optimisés, par exemple en utilisant une faible puissance (10-15 kW) pour les particules
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fines de tungsténe afin d'éviter les éclaboussures, et un débit d'oxygene élevé (3-4 L/min) pour les
particules grossiéres afin de maintenir l'activité de réaction. Les recherches (Tanaka et al., 2022) ont
également souligné que lorsque la taille des particules correspond a la taille de 1'échantillon (par
exemple, échantillon D50 = flux D50), l'efficacité de la combustion est améliorée de 5 a 8 %.

Classification des particules de tungsténe par forme

Comparaison des effets de fluxage des particules de tungsténe sphériques et irrégulieres. Les
particules de tungsténe sont divisées en types sphériques et irréguliers selon leur morphologie. La
différence dans les effets de fluxage est due aux caractéristiques de surface, au comportement
d'empilement et a l'efficacité du transfert d'oxygene. Les particules de tungsténe sphériques sont
préparées par sphéroidisation plasma (température de décharge > 6000 °C, vitesse de
refroidissement 10 * K/s), avec une circularité > 0,9 et une rugosité de surface Ra < 0,5 um. Le MEB
(JEOL JSM-7800F) montre que les particules sont presque parfaitement sphériques, avec un écart
de diamétre < 5 % et une granulométrie de 50 a 100 um. Dans l'analyse du carbone et du soufre,
I'uniformité de la conductivité thermique des particules de tungsténe sphériques est améliorée de 10
a 15 %. Frangais Des expériences (Chen et al., 2022) montrent que les particules de tungsténe
sphériques de 2 mm analysent I'acier & teneur moyenne en carbone (C = 0,5 %, S = 0,05 %), avec
un temps de combustion de 12 secondes, un taux de libération de CO2 de 99,5 %, un taux de
libération de SO de 99,2 %, un taux résiduel de < 0,3 % et un degré de séparation maximal de >
1,5. Les particules de tungsténe irréguliéres sont préparées par concassage et tamisage, avec une
rondeur de < 0,7, une surface multi-angles, Ra > 1 um, une augmentation de la surface de 5 a 10 %,
mais une porosit¢ d'empilement élevée (30 a 40 %), et une diminution de l'efficacité de la
conductivité thermique de 8 a 12 %. Dans les mémes conditions, le temps de combustion est de 15

secondes, le taux résiduel est de 0,5 a 1 % et le degré de séparation est de 1,2 a 1,3.

Frangais L'efficacité de la transmission de I'oxygéne est la clé des différences morphologiques. La
masse volumique apparente des particules sphériques de tungsténe est de 13-14 g/cm?®, la profondeur
de pénétration de l'oxygéne est de 3-4 mm et la fluctuation locale de la concentration en oxygeéne
est<5 % (déterminée par un capteur d'O:) ; la masse volumique apparente des particules irréguliéres
de tungsténe est de 10-12 g/cm?®, la profondeur de pénétration est de 2-3 mm, la fluctuation est de
10 % a 15 %, et il est facile de former une zone locale a haute température (> 2200 °C), et le taux
de résidu augmente de 2 % a 3 %. L'analyse TEM (FEI Talos F200X) montre que les joints de grains
de surface des particules sphériques de tungsténe sont complets, la densité de dislocations est <
10%cm2 et la résistance a I'oxydation est forte ; La densité¢ de microfissures de surface des particules
de tungsténe irréguliéres est de 10°cm 2 et WO:s est facilement généré (XPS, W¢* représente 3 a 5 %).
Des recherches japonaises (Yamamoto et al., 2023) ont souligné que l'erreur des particules de
tungsténe sphériques en microanalyse (C < 0,001 %) est < 0,0002 %, et celle des particules de
tungsténe irréguliéres est de 0,0005 a 0,001 %. Par conséquent, les particules de tungsténe
sphériques sont préférées pour les analyses de haute précision, et les particules de tungsténe
irrégulieres peuvent étre utilisées pour les tests industriels afin de réduire les coits.

Classification des particules de tungsténe par pureté
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La différence de précision analytique entre les particules de tungsténe de haute pureté (= 99,9 %) et
les particules de tungsténe de qualité industrielle.

Les particules de tungsténe sont divisées en particules de tungsténe de haute pureté (> 99,9 %) et
particules de tungsténe de qualité industrielle (> 99,5 %) selon leur pureté. La différence de précision
est liée aux signaux de fond et aux interférences d'impuretés. Les particules de tungsténe de haute
pureté sont purifiées par dépot en phase vapeur (CVD, 700-900 °C) ou par dissolution-cristallisation
a 'ammoniac, avec une teneur en impuretés extrémement faible (O < 50 ppm, C < 20 ppm, Fe < 30
ppm, Mo < 20 ppm, Si < 10 ppm), adaptée a I'analyse de traces. Le test ISO 15350:2018 montre que
99,9 % des particules de tungsténe analysent l'acier a faible teneur en carbone (C = 0,005 %, S =
0,001 %), RSD = 0,8 %, signal de fond < 0,0002 %, LOD = 0,00005 %. Les particules de tungsténe
de qualité industrielle ont des impuretés plus élevées (O = 200-500 ppm, C = 100-200 ppm, Fe =
50-100 ppm, Mo = 30-50 ppm), adaptées aux échantillons a haute teneur (C > 1 %, S > 0,1 %), RSD
=2 % -3 %, signal de fond 0,0005 % - 0,001 %, LOD = 0,0002 %.

La pureté affecte la durée de vie du flux et la stabilité de l'instrument. Le taux d'oxydation des
particules de tungsténe de haute pureté dans I'oxygeéne a 1 000 °C est inférieur a 0,5 %/100 heures,
et les performances diminuent de moins de 1 % aprés 5 utilisations répétées ; le taux d'oxydation
des particules de tungsteéne de qualité industrielle est de 2 a 5 %/100 heures, et l'erreur augmente a
3 a5 % apres 3 utilisations répétées. L'analyse XPS (Thermo Fisher Escalab 250Xi) montre que la
proportion de W ¢* a la surface des particules de tungsténe de haute pureté est inférieure a 1 %, et
celle de qualité industrielle de 3 a 5 %, et que 1'épaisseur de la couche d'oxyde est respectivement
de 5 nm et 20 nm. Une étude allemande (Schmidt et al., 2021) a montré que 1'erreur des particules
de tungsténe de haute pureté lors de la vérification des matériaux standard (CRM, comme le BAM-
032) est inférieure a 0,0001 %, et que la qualité industrielle est comprise entre 0,0003 % et 0,0005 %.
Par conséquent, les particules de tungsténe de haute pureté conviennent a la recherche scientifique
et a la détection de traces, et la qualité industrielle répond aux besoins de production conventionnels.

1.3 Propriétés physiques et chimiques et performances analytiques des particules de tungsténe

Masse volumique (19,25 g/cm?®) : impact sur la qualité du flux

La densité des particules de tungsténe est de 19,25 g/cm? (20 °C), ce qui est dii a sa structure cubique
centrée (BCC) (a=3,165 A), ce qui en fait I'un des métaux les plus lourds de la nature. Cette densité
¢levée confere aux particules de tungsténe une grande capacité thermique (0,13 J/g-K) et une grande
inertie thermique. Les calculs thermodynamiques (Q = mCAT) montrent qu'l g de particules de
tungstene stocke 260 J de chaleur a 2 000 °C, ce qui peut chauffer un échantillon d'acier de 0,5 g a
1 850 °C. Frangais Des expériences (Liu et al., 2023) montrent que lorsque le rapport massique des
particules de tungsténe a I'échantillon est de 3:1, la température de combustion atteint 1850 °C en 5
secondes et le taux de libération de carbone et de soufre est de 99,5 %, ce qui est meilleur que les
particules d'étain (7,31 g/cm?, taux de libération de 95 %, temps de 8 secondes). Une densité élevée
réduit la quantité de flux utilisée, 1,5 a 3 g de particules de tungsténe sont nécessaires par gramme
d'échantillon et 3 a 5 g de particules d'étain sont nécessaires, ce qui permet d'économiser 30 a 40 %.
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Frangais La densité contribue de maniére significative a 1'uniformité de la distribution de chaleur.
L'essai de densité apparente (ASTM D7481-18) montre que les particules sphériques de tungsténe
de 2 mm atteignent 13,8 g/cm?, le coefficient de diffusion thermique est de 0,07 cm? / s (équation
de Fourier q=-k VT), et le gradient de température de I'échantillon est < 50 °C/cm ; le coefficient
de diffusion thermique des particules de cuivre (8,96 g/cm?® ) est de 0,11 cm? / s, mais le point de
fusion est bas (1085 °C), et il est facile de fondre et de se rompre. La simulation (ANSYS Fluent,
2023) montre que la densité de flux thermique des particules de tungsténe est de 10 > W/ m? , qu'il
n'y a pas de point froid pendant la combustion et que le taux résiduel est < 0,5 %. Des recherches
chinoises (Zhang Qiang et al., 2022) ont souligné que les particules de tungsténe a haute densité
peuvent améliorer I'efficacité de I'analyse de matrices complexes (comme la gangue de charbon) de
15420 %.

Point de fusion (3422°C) et stabilité thermique : réle dans la combustion a haute température
Le point de fusion des particules de tungsténe est de 3 422 °C et leur point d'ébullition de 5 555 °C,
ce qui est bien supérieur a la température d'analyse carbone-soufre (1 200-2 000 °C). Leur stabilité
thermique est excellente. La calorimétrie différentielle a balayage (DSC, TA Instruments Q2000)
montre que la variation d'enthalpie des particules de tungsténe a 2 500 °C est inférieure a 1 J/g et
qu'il n'y a pas de changement de phase ; I'ATG (Netzsch STA 449 F3) montre que le taux de perte
de poids sous oxygene a 2 000 °C est inférieur a 0,1 %/heure, que les particules d'étain perdent 50 %
de leur poids a 1 000 °C et que les particules de cuivre fondent a 1 500 °C. Cette grande stabilité
permet aux particules de tungsténe de rester intactes a la température maximale (> 2 500 °C) du four
a induction haute fréquence, et le rendement du flux est de 98 % a 99,5 %. L'analyse
thermodynamique (HSC Chemistry 9.0) montre que la réaction W + O » — WO 3 (AG>0, T<1000°C)
n'est pas spontanée et ne s'oxyde que lentement a haute température (k=10 >s~1!).

Frangais des échantillons a point de fusion élevé (comme le ferrosilicium, point de fusion > 1500 °C),
les particules de tungsténe présentent des avantages évidents. Le test ISO 9556:2015 montre que les
particules de tungsténe de 3 mm briilent le ferrosilicium a 1800 °C pendant 20 secondes, avec un
taux de libération de carbone de 99,8 %, un taux de libération de soufre de 99,5 %, un taux résiduel
de < 0,2 % et un SNR > 150. Des recherches japonaises (Tanaka Kenichi et al., 2022) ont souligné
que dans l'analyse d'échantillons de céramique (C < 0,01 %), la stabilit¢ de la température de
combustion des particules de tungsténe est de + 10 °C et I'erreur est < 0,0003 %. Par conséquent, la
stabilité thermique des particules de tungsténe évite les interférences des réactions secondaires et

garantit une haute précision de la détection infrarouge.

Dureté (HV 300-500) : résistance a 1'usure et potentiel d'utilisation répétée

Francais La dureté Vickers (HV) des particules de tungsténe est de 300-500, ce qui est dérivé de la
résistance du réseau de la structure BCC (module de Young 411 GPa, densité de dislocations 10 #
cm ~ 2). Le test de résistance a 1'usure (ASTM G65) montre que le taux d'usure des particules de
tungsténe de 2 mm dans des milieux contenant du sable (SiO2, 50 m/s) est < 0,01 mm en 1000 heures,
et l'intégrité est > 95 % ; le taux d'usure des particules d'étain est de 0,1 mm, et le taux d'usure des
particules de cuivre est de 0,05 mm, ce qui est facile a casser. Dans l'analyse carbone-soufre, la
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profondeur d'usure de surface des particules de tungsténe aprés agitation mécanique et impact a
haute température est <5 pum (AFM, Bruker Dimension Icon). Des expériences (Zhang et al., 2022)
montrent que des particules de tungsténe de 3 mm ont été utilisées 5 fois a 1850 °C, avec un taux
d'usure < 0,005 mm, RSD < 2 % et aucune diminution significative de la répétabilité.

Frangais Les observations SEM (Hitachi SU5000) montrent que la taille des grains de tungsténe a
la surface est de 50 a 100 um, la densité des microfissures est < 10 & cm ~ 2 et l'intégrité des joints
de grains est > 90 % aprés une utilisation répétée. Une étude allemande (Miiller et al., 2023) a
montré que le colit d'analyse était réduit de 15 a 25 % et que l'erreur était < 1 % aprés 3 4 5
utilisations répétées de grains de tungsténe. Aprés décapage (5 % HNOs, 10 min), le taux
d'élimination des oxydes de surface était > 95 % et les performances ont été rétablies a 98 %. Par
conséquent, la dureté élevée des grains de tungsténe soutient son économie dans les essais par lots
industriels.

Conductivité thermique et stabilité chimique : propriétés clés de I'analyse infrarouge du carbone et
du soufre

Frangais La conductivité thermique des particules de tungsténe est de 173 W/( m-K ) (20 °C), qui
chute a 150 W/( m-K ) a 1000 °C, ce qui est encore suffisant pour soutenir une conduction
thermique rapide. Les calculs de I'équation de Fourier montrent que le flux thermique des particules
de tungsténe de 2 mm a 2 000 °C est de 10 * W/m?, qui est transféré a une profondeur de 3 mm en
5 secondes, et le gradient de température est < 50 °C/cm. L'analyse infrarouge du carbone et du
soufre nécessite un temps de combustion de 10 a 30 secondes. Des expériences (Li et al., 2023)
montrent que lorsque le rapport massique des particules de tungsténe aux échantillons est de 2:1, le
taux résiduel est < 0,5 % et le degré de séparation des pics de CO: et de SO: est > 1,5 ; Le taux
résiduel de particules de cuivre est de 1 a 2 % et le degré de séparation est de 1,2. La conductivité
thermique assure une combustion uniforme et évite une surchauffe locale (> 2 200 °C) susceptible
de générer des résidus.

Frangais En termes de stabilit¢ chimique, les particules de tungsténe ont une forte résistance a
l'oxydation en dessous de 700 °C et forment lentement du WO 5 (k =10 s = ' ) au-dessus de
1000 °C. XPS montre qu'apres une exposition & 1000 °C pendant 1 heure, W ¢* représente < 1 % et
la couche d'oxyde est < 10 nm ; les particules d'étain forment du SnO - (épaisseur > 100 nm) a
500 °C, interférant avec le signal du soufre. Des recherches chinoises (Liu Yang et al., 2023) ont
souligné que les particules de tungsténe ont un SNR > 200 et une LOD = 0,00005 % dans l'analyse
de traces, ce qui est meilleur que les particules de cuivre (SNR = 100, LOD = 0,0002 %). Par
conséquent, la conductivité thermique et la stabilité chimique des particules de tungsténe sont leurs

principaux avantages dans 'analyse infrarouge du carbone et du soufre.
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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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Chapitre 2 : Technologie de préparation des particules de tungsténe pour
I'analyse du carbone et du soufre

L'effet fondant des particules de tungsténe dans I'analyse du carbone et du soufre dépend de la
précision de leur procédé de préparation. Des méthodes traditionnelles aux technologies modernes,
chaque procédé répond a des besoins analytiques différents a un stade historique précis. Ce chapitre
s'appuie sur la méthode de sphéroidisation par plasma, la plus répandue, et présente de maniére
systématique le procédé de production de particules de tungsténe, incluant les procédés traditionnels
(réduction a I'hydrogéne, concassage et criblage) et les procédés modernes (dépdt en phase vapeur,
granulation par pulvérisation). A travers des descriptions détaillées des procédés, des données
techniques et des comparaisons des avantages et des inconvénients, les caractéristiques de chaque
procédé et son applicabilité a l'analyse du carbone et du soufre sont révélées, et les orientations en
matiére de contrdle qualité et de préparation des échantillons crus sont abordées.

2.1 Procédé moderne courant : sphéroidisation au plasma

Sphéroidisation au plasma : la norme industrielle pour la production de particules de
tungsténe sphériques

Description détaillée du processus
La sphéroidisation par plasma utilise un plasma a haute température pour fondre et sphéroidiser les
particules de tungsténe. C'est le procédé le plus utilisé actuellement pour la production de particules
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de tungsténe, notamment pour 'analyse du carbone et du soufre. Le procédé est le suivant :

Préparation des matiéres premiéres

Maticres premiéres : particules de tungsténe irrégulicres préparées par la méthode de réduction a
I'hydrogene (taille des particules 1-5 mm, pureté > 99,5 %).

Equipement : Machine de nettoyage a ultrasons (Branson 5510, 40 kHz, puissance 200 W).
Conditions : Solution HNOs & 5 % (pH=1) nettoyage pendant 30 min, puissance ultrasonique 150-
200 W, température 20-30°C pour éliminer les oxydes et poussicéres de surface ; séchage (four,
100°C, 2 heures, atmosphere d'air).

Résultat : Pastilles de tungsténe propres, teneur en oxygene de surface < 200 ppm, impuretés (Fe,
C) <100 ppm.

Fusion du plasma

Equipement : Pistolet plasma (Tekna PS-50, puissance 30-50 kW, arc DC, tension 100-200 V).
Conditions : Les particules de tungsténe pénétrent dans la zone de décharge du plasma par un
alimentateur vibrant (débit 10-20 g/min, fréquence 50 Hz) ; un gaz mixte Ar/Hz (Ar: H2=4:1, débit
20-30 L/min, pureté > 99,99 %) est introduit, la température de décharge est de 6 000 a 8 000 °C
(supérieure au point de fusion du tungsténe 3 422 °C) et le temps de fusion est < 0,01 seconde.
Principe : La température élevée fait fondre les particules de tungsténe en gouttelettes et la tension
superficielle (y=2,5 N/m) entraine la sphéralisation.

Résultat : Gouttelettes de tungsténe liquide de taille uniforme et de surface lisse.

Sphéroidisation et refroidissement

Equipement : Chambre de refroidissement (acier inoxydable, volume 50-100 L, avec chemise de
refroidissement a eau).

Conditions : La gouttelette a été refroidie dans une atmospheére d'Ar (pureté > 99,99 %, pression 1-
2 bar, débit 10-15 L/min), vitesse de refroidissement 10 5 K/s, temps de solidification < 0,1 s et
température ambiante abaissée a < 50 °C.

Résultats : Particules de tungsténe sphériques, rondeur > 0,9, rugosité de surface Ra < 0,5 um,
granulométrie 50-100 um (MEB, JEOL JSM-7800F).

Classification et collecte

Equipement : Classificateur de flux d'air (Hosokawa Alpine 50 ATP, vitesse de l'air 5-10 m/s,
précision de séparation £5%).

Conditions : La classification est de 0,5 a 5 mm (réglable), la vitesse du vent est ajustée en fonction
de la taille des particules (5 m/s pour les petites particules, 10 m/s pour les grosses particules),
l'efficacité de collecte est de 95 a 98 %.

Résultat : Granulés de tungsténe finis, D50 = 0,5-5 mm, masse volumique apparente 13-14 g/cm?,
pureté maintenue a 99,5 %-99,9 %.

Données techniques
Rendement : 0,95 a 0,98 kg de particules sphériques de tungsténe sont produites par kg de maticre
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premiere (2 a 5 % de perte sont dues a I'évaporation ou aux particules non sphéroidisées).
Consommation énergétique : 20-30 kWh/kg (30 kW fonctionnant 8-10 heures/tonne).

Répartition granulométrique : D10 = 0,4-4 mm, D50 = 0,5-5 mm, D90 = 0,6-6 mm, D90/D10 < 1,5
(analyse granulométrique laser, Malvern Mastersizer 3000).

Effet d'application : des particules de tungsténe sphériques de 2 mm ont été utilisées pour analyser
l'acier a teneur moyenne en carbone (C = 0,5 %, S = 0,05 %) dans un four a induction haute
fréquence (Eltra CS-2000), avec une température de combustion de 2000 °C, un temps de 12
secondes, un taux de libération de 99,5 % a 99,8 %, un taux résiduel de < 0,3 %, un RSD < 0,5 %
et un rapport signal/bruit SNR > 200 (Chen et al., 2022).

Analyse comparative des avantages et des inconvénients

avantage:

Uniformité élevée : rondeur > 0,9, efficacité de conduction thermique augmentée de 15 a 20 % et
uniformité de combustion meilleure que celle des particules de tungsténe irréguliéres (Tanaka et al.,
2022).

Adaptation de haute précision : micro-analyse (C<0,001%) erreur <0,0002%, répondant aux besoins
des instruments modernes.

Flexibilité : la taille des particules peut étre contrélée en ajustant la puissance et le taux de
refroidissement pour s'adapter a une variété d'échantillons.

défaut:

Consommation énergétique élevée : 20-30 kWh/kg, 2 a 3 fois supérieure aux méthodes
traditionnelles.

Equipement cotiteux : les systémes plasma nécessitent un investissement de 500 000 a 1 million de
dollars et sont complexes a entretenir.

Production limitée : lot unique < 50 kg, ne convient pas a une production a trés grande échelle.
Applicabilité : Analyse de carbone et de soufre de haute précision (comme la détection en laboratoire

et a I'état de traces), actuellement le choix dominant.

2.2 Méthodes de préparation traditionnelles et exigences d'analyse
Méthode de réduction de I'hydrogéne : processus de 1'oxyde de tungsténe aux particules de

tungsténe

Description détaillée du processus
La réduction a I'hydrogéne est une méthode traditionnelle de production de granulés de tungsténe,

utilisant comme matiére premiére I'oxyde de tungsténe extrait du minerai. Le procédé est le suivant :

Extraction et prétraitement des matiéres premiéres

Matiéres premiéres : wolframite (teneur en W 60%-70%) ou scheelite (teneur en W 70%-80%).
Equipement : machine de flottation (XFD-1.5, capacité de traitement 1-5 tonnes/heure), sécheur
(CT-CI, puissance 5 kW).

Conditions : Le minerai est purifié par flottation (agent de flottation huile de pin, 0,1%-0,2%) en
H2WOa ou APT, et séché (100-150°C, 2 heures, vide 0,1 MPa).

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

% 26 t 158 T1

=1


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

Résultat : poudre H2-WO. ou APT, humidité < 1 %, pureté > 98 %.

Calcination-oxydation

Equipement : Four a moufle (Nabertherm L 9/11, puissance 10-20 kW, volume 9 L).

Conditions : 600-800°C (optimal 700°C), débit d'air 0,5-1 L/min, vitesse de chauffe 5-10°C/min,
maintien au chaud pendant 2 a 4 heures.

Réaction : H2-WO4 — WOs + H20 1 (AH = 85 kJ/mol ) .

Résultats : Poudre de WOs, D50~10 microns, surface spécifique 0,5-1 m*g, pureté >99%.

Réduction de I'hydrogéne

Equipement : Four tubulaire (Carbolite Gero STF 16/610, diamétre intérieur 50 mm, longueur 1 m).
Conditions : 900-1100°C (optimal 1000°C), débit Hz 2-5 L/min (pureté >99,99%), maintien 4-6
heures, vitesse de refroidissement 5°C/min.

Réaction : WOs + 3H, — W + 3H20 1 (AH = -115 kJ/mol).

Résultats : Particules de tungsténe, D50~100-150 microns, pureté 99,5%-99,8%, O<500 ppm.

Post-traitement et classification

Equipement : Tamis vibrant (Russell Finex Compact Sieve, ouverture du tamis 0,1-5 mm).
Conditions : fréquence 50 Hz, amplitude 2-5 mm, graduée 0,1-5 mm ; nettoyage HNOs 5% (40 kHz,
30 min), séchage (100°C, 2 h).

Résultat : Particules de tungsténe, masse volumique apparente 10-12 g/cm?, Ra 1-2 um.

Données techniques

Rendement : 0,79 kg de tungsténe/1 kg WOs (réel 95 %-98 %).

Consommation énergétique : 10-15 kWh/kg (2-5 kWh/kg pour la calcination, 8-10 kWh/kg pour la
réduction).

Répartition granulométrique : D10=50 microns, D50=100-150 microns, D90=200-300 microns,
D90/D10~3-5.

Effet d'application : des particules de tungsténe de 1 a 3 mm ont été utilisées pour analyser 1'acier
(C=0,1%a5 %), avec un taux de libération de 98 % a 99 % et un RSD =2 % a 3 % (Zhang Qiang
et al., 2022).

Analyse comparative des avantages et des inconvénients (par rapport a la méthode de
sphéroidisation au plasma)

Avantages : technologie mature, faible cott (50-100 USD/kg), adaptée aux besoins industriels.
Inconvénients : large distribution granulométrique (D90/D10>3 contre < 1,5), faible pureté
(02 <500 ppm contre <200 ppm), uniformité de combustion inférieure a celle des particules de
tungsténe sphériques (taux résiduel de 0,5 % a 1 % contre < 0,3 %). Applicabilité : essais industriels
de routine, précision inférieure a celle de la méthode de sphéroidisation au plasma.

Concassage et criblage : transformation physique des blocs de tungsténe en particules de tungsténe

Description détaillée du processus
Le concassage et le criblage sont des procédés de traitement physique des blocs de tungsténe réduit.
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Le procédé est le suivant :

Concassage primaire

Equipement : Concasseur a machoires (PE-250%400, puissance 10-20 kW).

Conditions : Bloc de tungsténe (10-50 mm) broyé¢ a 5-10 mm, vitesse 50-100 kg/h, distance plaque
machoire 5-10 mm.

Résultat : particules irréguliéres, Ra 2-3 pm .

Concassage secondaire

Equipement : Broyeur a marteaux (PC-400%300, vitesse 500-1000 tr/min, té€te de marteau WC).
Conditions : Broyage a 1-5 mm, efficacité¢ 90%-95%, taux de poussiere 5%-10%.

Résultats : D50~2-3 mm, rondeur<0,7.

Sélection et classement

Equipement : Vibro-Sieve VS-800 (taille de maille 0,1-5 mm).

Conditions : fréquence 50 Hz, 10-20 min, gradation : < 1 mm, 1-5 mm, > 5 mm.
Résultat : écart D50 +20 %, masse volumique apparente 10-12 g/cm?.

Lavage et séchage

Equipement : Machine de nettoyage a ultrasons (Branson 5510, 40 kHz).
Conditions : nettoyage 5% HNOs pendant 30 min, séchage (100°C, 2 h).
Résultats : Fe<100 ppm, O<300 ppm.

Données techniques

Rendement : 0,9-0,95 kg de granulés de tungsténe/1 kg de bloc de tungsténe.

Consommation énergétique : 3-5 kWh/kg.

Répartition granulométrique : D10=0,5-1 mm, D50=2-3 mm, D90=5-7 mm, D90/D10~=3-5.

Effet d'application : analyse des particules de tungsténe de 3 mm du minerai (S = 0,05 % - 1 %),
taux de libération > 98 %, RSD =2 % - 3 % (Wang et al., 2021).

Analyse comparative des avantages et des inconvénients (par rapport a la méthode de
sphéroidisation au plasma)

Avantages : Equipement simple (investissement de 10 000 a 50 000 $), faible coit.

Inconvénients : Faible précision de la taille des particules (écart D50 £ 20 % contre = 5 %),
morphologie irréguliére (rondeur < 0,7 contre > 0,9), interférence importante des impuretés (signal
de fond 0,0005 % contre < 0,0002 %). Applicabilité : Détection industrielle & faible cofit, bien

inférieure a la précision courante.

2.3 Autres technologies de préparation modernes
Méthode de dépot en phase vapeur : synthése de particules de tungsténe de haute pureté

Description détaillée du processus
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Le dépot en phase vapeur (CVD) produit des particules de tungsténe de trés haute pureté par
réactions chimiques. Le procédé est le suivant :

Préparation des précurseurs

Matiere premiére : hexafluorure de tungsténe (WFs , pureté > 99,9%).
Equipement : Bouteille haute pression (acier inoxydable 316L, 5-10 bar).
Conditions : Température de stockage 0-10°C, pression 5-10 bar.
Résultat : WFs gazeux, impuretés <0,01%.

Dépot réactif

Equipement : Réacteur CVD (Aixtron CCS, volume 10-20 L).

Conditions : WFs et Ha (1:3, débit 0,5-1 L/min), substrat (particules de tungsténe de 0,1-1 mm)
température 700-900°C, pression 10-50 Pa, dépdt 2-4 heures.

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

Résultats : Les particules de tungsténe ont atteint 0,5 a 3 mm et la pureté était de 99,999 %.

Refroidissement et traitement des gaz d'échappement
Equipement : Chambre de refroidissement (débit Ar 10 L/min).
Conditions : Vitesse de refroidissement 10°C/min, HF neutralisé avec Ca(OH): (efficacité¢ >95%).

Résultats : 0<20 ppm, C<10 ppm.

Collecte et tests

Equipement : Filtre a vide (taille des pores 0,1 mm).

Conditions : Détection d'impuretés par ICP-MS.

Résultat : Particules de tungsténe de haute pureté, couche d'oxyde de surface <5 nm.

Données techniques

Rendement : 0,28-0,3 kg de tungsténe/1 kg WFe.

Consommation énergétique : 5-10 kWh/kg.

Répartition granulométrique : D10=0,4-2 mm, D50=0,5-3 mm, D90=0,6-4 mm, D90/D10<2.

Effet d'application : Analyse de l'acier a faible teneur en carbone (C = 0,005 %), LOD = 0,00003 %,
RSD =0,5 % (Li et al., 2023).

Analyse comparative des avantages et des inconvénients (par rapport a la méthode de
sphéroidisation au plasma)

Avantages : Pureté extrémement élevée (99,999 % contre 99,9 %), signal de fond plus faible (<
0,0001 % contre < 0,0002 %).

Inconvénients : Cofit élevé (500-1 000 $/kg contre 200-300 $/kg), faible rendement (< 10 kg contre
< 50 kg), traitement complexe des gaz de queue. Applicabilité : La microanalyse est meilleure que

la microanalyse traditionnelle, mais le champ d'application est étroit.

Granulation par pulvérisation : controle de la taille et de la morphologie des particules
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Description détaillée du processus
La méthode de granulation par pulvérisation prépare des particules de tungsténe par atomisation de
précurseurs liquides. Le procédé est le suivant :

Préparation de la solution

tungstate de sodium (Na2WOs - 2H20, pureté >99 %).

Matériel : Agitateur (IKA RW 20, 500 tr/min).

Conditions : Dissoudre dans de I'eau déionisée (0,5-1 mol/L), agiter pendant 1 heure, température
20-30°C.

Résultat : Solution limpide, pH ~ 8.

Séchage par atomisation

Equipement : Tour de séchage par atomisation (Biichi B-290, 1-5 L/h).

Conditions : buse 0,1-0,5 mm, pression 0,2-0,5 MPa, température d'entrée 300-500°C, sortie 100-
150°C.

Résultat : particules de WOs, D50~20 pum.

Réduction de I'hydrogéne

Equipement : Four rotatif (Harper RDR-300, vitesse 5-10 tr/min).
Conditions : 900-1100°C, débit H2 3-5 L/min, maintien au chaud 4-6 heures.
Résultats : Particules de tungsténe, D50=0,1-5 mm, rondeur 0,8-0,9.

Calibrage et nettoyage

Equipement : Classificateur de flux d'air (Hosokawa Alpine 50 ATP).

Conditions : vitesse du vent 5-10 m/s, nettoyage 5% HNOs pendant 30 min, séchage (100°C, 2 h).
Résultats : Masse volumique apparente 12-13 g/cm? , O<200 ppm.

Données techniques

Rendement : 0,65 kg de tungsténe/1 kg de Naz WO4 (90 % a 95 %).

Consommation énergétique : 5-10 kWh/kg.

Répartition granulométrique : D10=0,08-4 mm, D50=0,1-5 mm, D90=0,12-6 mm, D90/D10<2.
Effet d'application : des particules de tungsténe de 3 mm ont été utilisées pour analyser le coke
(C>80%), avec un taux de libération de 99,5% et RSD<1% (Liu et al., 2023).

Analyse comparative des avantages et des inconvénients (par rapport a la méthode de
sphéroidisation au plasma)

Avantages : Taille de particule contr6lable, rendement élevé (50-100 kg contre <50 kg), faible cofit
(150-200 USD/kg).

Inconvénients : Rondeur légeérement inférieure (0,8-0,9 contre >0,9), pureté moyenne (0O<200 ppm
contre <200 ppm), efficacité¢ de combustion légérement inférieure (taux de résidus <0,4 % contre
<0,3 %). Applicabilité : Analyse de précision moyenne a élevée, meilleur rapport colt-efficacité que

le courant dominant.
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2.4 Contréle de la qualité et préparation verte pendant le processus de préparation

Controle de qualité

Distribution granulométrique : Analyse granulométrique au laser (Malvern Mastersizer 3000),
particules sphériques de tungsténe principales D50 = 1-3 mm, D90/D10 < 1,5, RSD < 0,5 %.
Analyse de pureté : ICP-MS (Thermo Fisher iCAP Q), exigence principale O < 200 ppm, analyse
de traces < 20 ppm.

Microstructure : Le MEB/MET montre des grains de tungsténe sphériques avec une granulométrie
de 50 a 100 um et une couche d'oxyde de < 10 nm (Chen et al., 2022).

Impact environnemental et préparation verte

Consommation d'énergie et émissions : Sphéroidisation plasma 20-30 kWh/kg, émettant
principalement de I'Ar ; réduction de I'hydrogéne 10-15 kWh/kg, CO: 2-3 kg/kg.

Perspectives vertes : 1’alimentation en énergie solaire réduit la consommation d’énergie de 20 a
30 %, et le taux de recyclage des déchets de tungsténe est de 90 a 95 % (Schmidt et al., 2021).
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Annexe : Equipements, instruments et matiéres premiéres et auxiliaires impliqués dans le
processus de production de granulés de tungsténe

Technologie moderne grand public : sphéroidisation au plasma

catégorie nom Modele/Spécification Fonction/Objectif Remarque

Nettoyez les particules de tungstene
Machine de nettoyage Branson 5510, 40 kHz, Pour la préparation des
équipement brutes pour éliminer les oxydes de
a ultrasons 200 W matiéres premieres
surface et la poussiere

Génére un plasma a haute température Equipement de base
Tekna PS-50, puissance
Pistolet a plasma (6000-8000°C) pour faire fondre les pour la fusion et la
30-50 kW
particules de tungsténe sphéroidisation

Distribuer uniformément les particules
Débit  10-20  g/min, Controler la vitesse
Alimentateur vibrant de tungsténe dans la zone de décharge
fréquence 50 Hz d'entrée du matériau
du plasma

Les gouttelettes fondues sont refroidies Equipé d'une chemise
Chambre de Acier inoxydable, volume

dans une atmosphere inerte pour former de refroidissement par
refroidissement 50-100 L

des particules de tungsténe sphériques. eau

Les particules sphériques de tungsténe
Assurer une
Classificateur a air Hosokawa Alpine 50 ATP sont classées en 0,5-5 mm, la vitesse du
granulométrie uniforme
vent est de 5-10 m/s

Four Four conventionnel, Séchage et nettoyage des particules de Pour le post-traitement
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catégorie nom Mode¢le/Spécification
100°C
MEB (microscope
Instrumentation ¢lectronique a JEOL JSM-7800F
balayage)

Analyseur de taille de

Fonction/Objectif Remarque

tungsténe

Observez la morphologie de surface et Equipement auxiliaire
la  granulométrie des particules d'inspection de la

sphériques de tungsténe (50-100 pm)  qualité

Mesurer la distribution granulométrique Vérifier I'uniformité de

Malvern Mastersizer 3000

particules laser

Matiéres premieres Particules

et auxiliaires tungstene irrégulicres mm, pureté > 99,5 %

Solution

nitrique ( HNOs ) 1

(D10, D50, D90) la taille des particules

de Taille des particules 1-5 Matiéres premicres issues de laméthode

Pré-nettoyage requis
de réduction de I'nydrogene

d'acide concentrationde 5 %, pH= Nettoie les particules de tungsténe et

réactifs chimiques
¢limine les impuretés de surface

Gaz mixte
Ar:H: = 4:1, puret¢ > Gaz générateur de plasma, atmosphére
argon/hydrogene Débit 20-30 L/min
99,99 % protectrice
(Ar/Hz)
Chambre de refroidissement sous
Argon (Ar) Pureté> 99,99% Débit 10-15 L/min

2.2 Méthode de préparation traditionnelle

2.2.1 Méthode de réduction de I'hydrogéne

catégorie nom Modele/Spécification
Machine
flottation tonnes/heure
Séchoir CT-CI, puissance 5 kW
Four a moufle Nabertherm L 9/11, 10-20 kW
équipement

Four tubulaire Carbolite Gero STF 16/610

Tamis vibrant Tamis compact Russell Finex

Machine de

nettoyage a Branson 5510, 40 kHz, 200 W
ultrasons

Four Four conventionnel, 100°C

Instrumentation Analyseur de Malvern Mastersizer 3000

atmosphere inerte

Fonction/Objectif Remarque

de XFD-1.5, capacité de traitement de 1 a 5 de H:-WOa ou d'APT a partir de wolframite Purification

ou de scheelite minerai

Sécher H:WO: ou APT pour ¢éliminer

du

Etape de prétraitement

I'humidité

Calcination de H-WOa4 ou APT pour générer

Etape d'oxydation

WO (600-800 °C)

Dispositif
Réduction de WOs pour générer des

central,

diamétre intérieur 50

particules de tungstene (900-1100°C)
mm

Calibrage des particules de tungsténe de 0,1 Trou de tamis 0,1-5

a5 mm mm

Nettoyer les particules de tungsténe et
Post-traitement
¢éliminer les oxydes de surface

Séchage et nettoyage des particules de Pour le

tungstene traitement

post-

Mesurer la distribution granulométrique Veérifier la distribution

COPYRIGHT AND LEGAL LIABILITY STATEMENT

Copyright© 2024 CTIA All Rights Reserved
FRAE R AS CTIAQCD-MA-E/P 2024

www.ctia.com.cn

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

sales@chinatungsten.com

% 34

=1

t 158 T1


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

catégorie nom Modele/Spécification Fonction/Objectif Remarque
taille de (D50 ~ 100-150 microns) granulométrique
particules laser
Wolframite Extraction de matieres premicéres pour Matieres premicres du
Teneur en W 60%-70%
( FeMnWOs4 ) H>WO4 minerai
Scheelite Extraction de matiéres premicres pour Matiéres premicres du
Teneur en W 70%-80%
(CaWOs4) HWO. minerai
Acide tungstique L'intermédiaire de WO; est généré par Peut étre purifié a
Pureté> 98%
(H2WO4) calcination partir du minerai
Matieres Paratungstate
L'intermédiaire de WOs est généré par Peut étre purifié a
premicres et d'ammonium (NHa4 ) 10W12041 - SH20 , pureté > 99 %
calcination partir du minerai
auxiliaires (APT)
Agents de flottation pour la séparation des
Huile de pin concentration de 0,1% a 0,2% réactifs chimiques

Hydrogene  de

Pureté > 99,99 %, point de rosée < -40 °C de WO:s au tungsténe

haute pureté (Hz)

Solution d'acide
concentration de 5 %, pH = 1
nitrique ( HNOs )

2.2.2 Concassage et criblage

minerais

Débit 2-5 L/min

Nettoie les particules de tungsténe et
réactifs chimiques
¢élimine les impuretés de surface

catégorie nom Modele/Spécification Fonction/Objectif Remarque
Espacement des
Concasseur  a Concassage primaire de blocs de tungsténe
PE-250x400, puissance 10-20 kW plaques de machoire
machoires jusqu'a 5-10 mm
5-10 mm
Matériau du marteau :
Concasseur a
PC-400%300, vitesse 500-1000 tr/min Concassage secondaire a 1-5 mm carbure de tungstene
marteaux
(WO)
équipement Les particules de tungsténe sont classées en

Instrumentation taille

Tamis vibrant Tamis vibrant VS-800, maille 0,1-5 mm

Machine de

Fréquence 50 Hz
<1 mm, 1-5 mm, >5 mm

Nettoyer les particules de tungsténe pour

nettoyage a Branson 5510, 40 kHz, 200 W éliminer la poussiére et les oxydes de Post-traitement
ultrasons surface

Séchage et nettoyage des particules de Pour le post-
Four Four conventionnel, 100°C

tungsténe traitement

Analyseur  de
de Malvern Mastersizer 3000

particules laser

Mesurer la distribution granulométrique Veérifier la distribution

(D50~2-3 mm) granulométrique
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catégorie nom Modele/Spécification
Bloc de
Matiéres Taille 10-50 mm, pureté > 99,5 %
tungsténe
premicres et
o Solution d'acide
auxiliaires concentration de 5 %, pH= 1

nitrique ( HNOs )

2.3 Autres technologies de préparation modernes

2.3.1 Méthode de dépdt en phase vapeur

Fonction/Objectif Remarque

Matiéres premiéres issues de la méthode de
Besoin d'étre écrasé
réduction de I'hydrogeéne

Nettoie les particules de tungsténe et
réactifs chimiques
¢élimine les impuretés de surface

Fonction/Objectif Remarque

316L, Stockage et livraison de précurseurs Matériau résistant a la

gazeux WFs corrosion

Aixtron CCS, volume 10-20 Dépot de WEFs pour générer des

catégorie nom Modgéle/Spécification
Acier inoxydable
cylindre haute pression
pression 5-10 bar
Réacteur CVD
L
équipement

Atmosphere Ar, débit 10 Particules

Chambre de refroidissement
L/min

Filtre a vide Ouverture 0,1 mm

ICP-MS
Spectrométre de masse a plasma Thermo Fisher iCAP Q

Instrumentation & couplage inductif

XPS (spectrométre Thermo  Fisher
photoélectronique a rayons X)  250Xi

Hexafluorure de  tungsténe Pureté > 99,9 %,
(WFs) d'ébullition 17,1 °C

Hydrogene de haute pureté ( H2 ) Pureté> 99,999%

Escalab Analyse de 1'épaisseur de la couche Equipement

point

Equipement de base
particules de tungstene (700-900°C)

de tungsténe aprés Equipé d'un systéme de

refroidissement et dépot contrdle du gaz

Collecter les particules de tungstene et

Post-traitement
séparer les gaz

Détection d'impuretés traces (O, C,
Haute résolution < 0,1
de

ppb

Fe, etc) dans les particules

tungsténe
auxiliaire

d'oxyde de surface (<5 nm) d'inspection de la qualité

Produits chimiques de
Précurseur gazeux, dépot de tungstene
haute pureté

Réagit avec WFs pour former du
Débit 0,5-1 L/min

tungstene
Matieres
Particules de graines (particules Taille des particules 0,1-1 Substrat de dépot favorisant la Matiéres premiéres
premieres et
de tungsténe ou billes de Si02) mm croissance des grains de tungsténe optionnelles
auxiliaires
Chambre de refroidissement sous
Argon (Ar) Pureté> 99,99% Débit 10 L/min

Solution d'hydroxyde de calcium
Concentration 1 mol/L
(Ca(OH)2)

2.3.2 Méthode de granulation par pulvérisation

catégorie nom Modg¢le/Spécification

équipement Mixer IKA RW 20, 500 tr/min

atmospheére inerte

Neutraliser le gaz résiduel HF, Traitement de protection

efficacité > 95 % de l'environnement

Fonction/Objectif Remarque

Préparation de la solution de Assurez-vous que la
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catégorie nom Mode¢le/Spécification

Tour de séchage par
Biichi B-290, capacité 1-5 L/h

atomisation
Four rotatif Harper RDR-300, 5-10 tr/min
Classificateur a air Hosokawa Alpine 50 ATP

Machine de nettoyage a
Branson 5510, 40 kHz, 200 W
ultrasons

Four Four conventionnel, 100°C

Analyseur de taille de
Instrumentation Malvern Mastersizer 3000
particules laser

Matiéres
Tungstate de sodium

premicres et Pureté> 99%
( Na:WOs - 2H.0 )

auxiliaires

eau déionisée Conductivité <1 uS /cm

Hydrogene de haute pureté
Pureté> 99,99%
(H2)

Solution d'acide nitrique
concentration de 5 %, pH ~ 1
(HNO:s)

Fonction/Objectif Remarque
Na:WO4 solution est
homogene

Atomisation d'une solution de

Température d'entrée
Na:WOs pour générer des

300-500°C
particules de WOs

Réduction de WOs pour générer
des particules de tungsténe (900- Equipement de base

1100°C)

Calibrage des particules de Vitesse du vent 5-10

tungsténe de 0,1 a 5 mm m/s

Nettoyer les particules de

tungsteéne et éliminer les oxydes de Post-traitement

surface
Séchage et nettoyage des particules Pour le post-
de tungstene traitement

Vérifier la
Mesurer la distribution

distribution
granulométrique (D50 = 0,1-5 mm)

granulométrique

pour la préparation de particules de Produits  chimiques

WOs solubles dans I'eau
Dissoudre Na. WO4 pour préparer

Eau de haute pureté
la solution

de WOs au tungsténe Débit 3-5 L/min

Nettoie les particules de tungstene
réactifs chimiques
et élimine les impuretés de surface

2.4 Controle de la qualité pendant le processus de préparation (instruments impliqués)

catégorie nom Modele/Spécification Fonction/Objectif Remarque

Analyseur de taille de particules Mesurer la distribution granulométrique Exigence  courante

Malvern Mastersizer 3000

laser (D10, D50, D90) D90/D10<1,5

instrument ICP-MS

Détection d'impuretés traces

meétre Spectrométre de masse a plasma Thermo Fisher iCAP Q

Résolution < 0,1 ppb

0<200 ppm, C<100 ppm, etc.

a couplage inductif)

MEB (microscope ¢lectronique a Hitachi SU5000 Observer la morphologie de surface et la Analyse de la
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catégorie nom Modele/Spécification Fonction/Objectif Remarque

balayage) granulométrie (50-100 pm) microstructure
TEM (Microscopie électronique Analyse de la structure interne et de

FEI Talos F200X Détection haute résolution
a transmission) I'épaisseur de la couche d'oxyde (<10 nm)
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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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Chapitre 3 : Performances d'application et optimisation des particules de tungsténe dans
I'analyse du carbone et du soufre

Fondant indispensable a l'analyse du carbone et du soufre, la performance des particules de
tungsténe détermine directement la sensibilité, la précision et I'efficacité de I'analyse. De la méthode
traditionnelle de réduction a I'hydrogéne a la méthode moderne de sphéroidisation par plasma, les
progrés du procédé de préparation ont considérablement amélioré la performance des particules de
tungstene lors de la combustion a haute température. Ce chapitre se concentre sur le mécanisme de
fluxage des particules de tungsténe, analyse en détail leurs performances d'application dans
différents procédés, explore les méthodes d'optimisation des paramétres clés et se penche sur les
technologies de pointe pour l'amélioration des performances. L'intégration de données
expérimentales riches, de détails de procédés, de descriptions de connaissances en langage naturel
et de résultats de recherche mondiaux révéle le role des particules de tungsténe dans I'analyse du
carbone et du soufre et son potentiel de développement futur.

3.1 Mécanisme de flux des particules de tungsteéne dans I'analyse du carbone et du soufre

Effet de flux a haute température
Analyse approfondie des propriétés physiques et chimiques

de tungst & ne sont utilisées dans l'analyse du carbone et du soufre en raison de leurs propriétés
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physicochimiques uniques, notamment leur point de fusion élevé (3 422 °C), leur densité élevée
(19,25 g/cm?), leur excellente conductivité thermique (173 W/m-K) et leur stabilité chimique. Dans
un four a induction haute fréquence (tel que 1'Eltra CS-2000, puissance 2,5 kW, fréquence 20 MHz)
ou un four a résistance (tel que le LECO CS-844, puissance 3 kW), les particules de tungsténe et
I'échantillon sont chauffés a 1 800-2 000 °C dans une atmosphére d'oxygeéne pur (pureté en Oz >
99,99 %, débit 2-3 L/min), ce qui accélére la conversion du carbone et du soufre en produits gazeux
détectables (CO:2 et SO2). La simulation thermodynamique (COMSOL Multiphysics 6.1, Heat
Transfer Module) montre que 1 g de particules de tungsténe (D50=2 mm) peut augmenter la densité
du flux thermique dans la zone de combustion de 500 W/m? a 800 W/m?, augmenter la profondeur
de diffusion thermique de 2 mm a 3,5-4 mm, raccourcir le temps de combustion de 15-20 secondes
a 10-12 secondes et améliorer 1'efficacité de 20 a 30 %.

Le mécanisme de fluxage des particules de tungsténe peut étre décomposé selon les processus clés

suivants :

Optimisation de la conduction et de la distribution de la chaleur

La conductivité thermique élevée des particules de tungsténe assure un transfert rapide de la chaleur
vers l'intérieur de I'échantillon. Des expériences (Chen et al., 2022) mesurées a I'aide d'une caméra
thermique infrarouge (FLIR T1020, résolution 0,02 °C) ont montré que le coefficient de diffusion
thermique des particules de tungsténe sphériques de 2 mm était de 0,05 cm?/ s et que le gradient de
température de surface était inférieur a 20 °C/min, tandis que celui des particules de tungsténe
irrégulieres (D50 = 2-3 mm) n'était que de 0,03 cm?/ s, avec un gradient allant jusqu'a 50 °C/min.

L'équation de conduction thermique (0 T/ dt=a V2 T, a est le coefficient de diffusion thermique)
montre que l'uniformité des particules sphériques de tungsténe (rondeur > 0,9) réduit le risque de
surchauffe locale et améliore la consistance de la combustion.

Perméation de I'oxygéne et effet catalytique

3, point de fusion 1473 °C) se forme a la surface des particules de tungsténe a haute température,
avec une épaisseur inférieure a 10 nm (XPS, Thermo Fisher Escalab 250Xi, source Al Ko, 1486,6
eV). Cette couche d'oxyde accélére la réaction de I'oxygene avec le carbone et le soufre par catalyse,
comme C + Oz — CO:z (AH = -393,5 kJ/mol) et S + O2 — SO (AH = -296,8 kJ/mol).

Des expériences d'adsorption dynamique (BET, Micromeritics ASAP 2020) montrent que bien que
la surface spécifique des particules de tungsténe (0,1-0,5 m?/g) soit faible, l'activité catalytique du
WO:; augmente la perméabilité a I'oxygene de 15 a 20 % et le taux de libération de la combustion
de 95 % a 99 %.

Formation de scories et séparation de la matrice

Francais Les particules de tungsténe réagissent avec les oxydes non volatils de I'échantillon (tels
que SiOz, point de fusion 1713 °C ; Al2Os, point de fusion 2072 °C) pour générer des scories a bas
point de fusion (point de fusion 1400-1600 °C). L'analyse thermogravimétrique (ATG, Netzsch STA
449 F3, vitesse de chauffe 10 °C/min) montre que le taux de perte de masse des scories est < 5 %,
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le taux résiduel est < 0,5 % et les gaz de carbone et de soufre sont efficacement séparés de la matrice.

Exemple de réaction
W + Si02 — WSiz + Oz 1 (AG<0, T>1500°C), la fluidité du laitier est améliorée et I'adhérence du
creuset est réduite.

Capacité thermique et tampon énergétique

La capacité thermique massique des particules de tungsténe (0,132 J/g-K) leur permet d'absorber et
de restituer de la chaleur a haute température, amortissant ainsi les fluctuations de température lors
de la combustion de I'échantillon. Une simulation (COMSOL) montre que 1,5 g de particules de
tungsténe peuvent controler les fluctuations de température dans la zone de combustion a + 10 °C,

ce qui est mieux que £ 50 °C sans flux.

Diversité des types d'échantillons et correspondance des particules de tungsténe

Les propriétés physiques et chimiques des différents échantillons déterminent les exigences
d'adaptation des particules de tungsténe :

Echantillons d'acier (C=0,1 % a5 %, S=0,01 % a 1 %) : des particules de tungsténe de 1 & 3 mm
sont nécessaires, la température de combustion est de 1 800 a 2 000 °C et le taux de libération est
de 98 a 99,5 %. Les expériences (ASTM E1019-18) montrent que lorsque 1 g d'échantillon est
associé a 2 g de particules de tungsténe (W/S = 2:1), I'écart de surface du pic de CO: est inférieur a
1 % et la répétabilité RSD est inférieure a 0,5 %.

Echantillons géologiques (C < 0,1 %, S < 0,05 %) : des particules de tungsténe fines de 0,5 & 1 mm
sont nécessaires pour augmenter la surface de contact et la limite de détection LOD < 0,0001 %.
Des recherches (Wang et al., 2021) ont démontré qu'avec un échantillon de 0,5 g contenant 1 g de
particules de tungsténe, le temps de combustion est de 10 secondes et la sensibilité est multipliée

par deux.

Echantillons organiques (tels que le charbon, C>80%) : du tungsténe grossier de 3 4 5 mm est
nécessaire pour prolonger le temps de combustion (15 a 20 secondes) et éviter la déflagration. Des
expériences (Liu Hua et al., 2023) montrent que lorsque le rapport E/S = 3:1, le taux résiduel est

inférieur a 0,4 % et la stabilité thermique est améliorée de 10 %.

Matrices complexes (telles que les alliages, les scories) : des tailles de particules mixtes (1 & 5 mm)
sont nécessaires pour s'adapter aux réactions multiphasiques. Zhang Qiang et al. (2022) ont souligné
que lorsque le rapport D50 (particules de tungsténe/échantillon) est ~1:1, le taux de libération atteint
99 % etle RSD <1 %.

Les normes internationales (telles que ISO 15350:2018) recommandent que la taille des particules
de tungsténe soit ajustée dynamiquement en fonction de la densité de 1'échantillon et de la teneur en
carbone et en soufre pour garantir le meilleur équilibre entre la distribution de chaleur et la
pénétration de I'oxygeéne.
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3.2 Comparaison des performances d'application des particules de tungsténe préparées par

différents procédés

Sphéroidisation plasmatique des particules de tungsténe

La référence en matiére d'analyse de haute précision

Francais Les particules sphériques de tungsténe (D50 = 0,5-5 mm, rondeur > 0,9, pureté 99,5 %-
99,9 %) préparées par sphéroidisation au plasma sont devenues le courant dominant moderne en
raison de leurs excellentes performances. Des expériences (Tanaka et al., 2022) ont été testées dans
un four a induction haute fréquence (Eltra CS-2000, débit d'oxygeéne 2,5 L/min), des particules de
tungsténe de 2 mm ont été analysées sur de 'acier a teneur moyenne en carbone (C = 0,5 %, S =
0,05 %), température de combustion 2000 °C, temps 12 secondes, taux de libération 99,8 %, taux
résiduel < 0,3 %, RSD = 0,4 %, rapport signal sur bruit SNR > 200, signal de fond < 0,0002 %.
Avantages de la conduction thermique : profondeur de diffusion de la chaleur 4 mm, fluctuation de
température locale < 30 °C (imageur thermique infrarouge, FLIR T1020).

Microanalyse
Pour l'analyse de l'acier a faible teneur en carbone (C=0,005%), LOD=0,00003%, avec une
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répétabilité 3 a 5 fois meilleure que celle des particules de tungsténe traditionnelles (Yamamoto et
al., 2023).

Adaptation des instruments
Lorsqu'il est utilisé avec un détecteur infrarouge (précision + 0,0001 %, LECO CS-844), l'erreur
d'intégration de la surface de créte est < 0,5 %.

Particules de tungsténe a réduction d'hydrogene

Le choix classique pour les applications industrielles

Les particules de tungsténe (D50 = 100-150 microns, pureté 99,5%-99,8%, cotit 50-100 dollars
US/kg) produites par réduction a 'hydrogéne conviennent a la détection par lots industriels. Des
expériences (Zhang Qiang et al., 2022) ont été testées dans un four a résistance (LECO CS-844,
puissance 3 kW), des particules de tungsténe de 1 a 3 mm ont été utilisées pour analyser l'acier (C
= 0,1%-5%), température de combustion 1800 °C, taux de libération 98%-99%, RSD = 2%-3%,
signal de fond 0,0005%-0,001%.

Caractéristiques de performance
La distribution granulométrique est large (D90/D10~3-5), la rugosité de surface est Ra 1-2 um
(AFM, Bruker Dimension Icon) et l'efficacité de conductivité thermique fluctue de 5 a 10 %.

Limitation
Le taux de résidus dans les matrices complexes (comme les minerais) est de 1 a 2 % (Schmidt et al.,
2021) et l'interférence est évidente dans l'analyse des traces (O<500 ppm).

Comparaison de la consommation d'énergie
pour 100 analyses, ce qui est inférieur a la méthode de sphéroidisation au plasma (1-1,5 kWh).

Concassage et criblage de particules de tungsténe

Praticité a faible cofit

Frangais Le concassage et le criblage des particules de tungsténe (D50 = 2-3 mm, rondeur < 0,7,
pureté > 99,5 %) sont connus pour leur faible coiit (investissement en équipement de 10 000 a 50
000 $). Des expériences (Wang et al., 2021) ont été testées dans un four a résistance (LECO CS-
844), des particules de tungsténe de 3 mm ont été utilisées pour analyser le minerai (S = 0,05 %-
1 %), le temps de combustion était de 15 a 20 secondes, le taux de libération était > 98 %, RSD =
2 %-3 % et le signal de fond était de 0,0005 %.

Analyse des performances

L'écart de taille des particules est de £ 20 % (analyseur de taille de particules laser, Malvern
Mastersizer 3000) et l'efficacité de conduction thermique est inférieure de 10 a 15 % (profondeur
de diffusion thermique de 2,5 & 3 mm).

Effet des impuretés
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Fe<100 ppm, C<200 ppm (ICP-MS, Thermo Fisher iCAP Q), répétabilit¢ de la microanalyse
diminuée de 5 %.

Scénarios applicables
Convient aux tests industriels approfondis, tels que la surveillance quotidienne des usines
métallurgiques.

Particules de tungsténe déposées en phase vapeur

Pureté ultime pour la microanalyse

Les particules de tungsténe déposées en phase vapeur (D50 = 0,5-3 mm, pureté 99,999 %, O < 20
ppm) sont congues pour une analyse a haute sensibilité. L'expérience (Li et al., 2023) a été testée
dans un four a induction haute fréquence (Eltra CS-2000). Des particules de tungsténe de 1 mm ont
été utilisées pour analyser l'acier a faible teneur en carbone (C = 0,005 %), avec une température de
combustion de 1900 °C et une durée de 10 secondes. Le taux de libération était de 99,9 %, le signal
de fond était < 0,0001 %, LOD = 0,00003 % et RSD = 0,5 %.

Avantage de pureté : couche d'oxyde de surface < 5 nm (TEM, FEI Talos F200X), les interférences
d'impuretés sont minimisées.

Goulots d'étranglement des performances : cott élevé (500-1000 $/kg), rendement par lot unique <
10 kg, capacité thermique Iégérement faible de la zone de combustion (0,12 J/g-K).

Analyse comparative : Par rapport a la méthode de sphéroidisation au plasma, la pureté est plus
élevée mais l'efficacité de conduction thermique est légérement inférieure (profondeur de diffusion
thermique 3,5 mm contre 4 mm).

Granulation par pulvérisation de particules de tungsténe

Equilibre entre flexibilité et rentabilité

Les particules de tungsténe granulées par pulvérisation (D50 = 0,1-5 mm, rondeur 0,8-0,9, pureté
99,5 %-99,8 %) prennent en compte a la fois les performances et le cotit. L'expérience (Liu et al.,
2023) a été testée dans un four a résistance (LECO CS-844). Des particules de tungsténe de 3 mm
ont été utilisées pour analyser le coke (C>80 %), la température de combustion était de 2000 °C, le
temps était de 15 secondes, le taux de libération était de 99,5 %, le taux résiduel était < 0,4 %, le
RSD était < 1 % et le signal de fond était de 0,0003 %.

Controle de la taille des particules
D90/D10<2 (analyseur de taille de particules laser), adapté a une variété de types d'échantillons.

Propriétés thermiques
La profondeur de diffusion thermique est de 3 mm, la teneur en WOs de surface est < 1 % (XPS) et
l'efficacité du flux est Iégérement inférieure a celle des particules sphériques de tungsténe.

Economique
Le coit est de 150 a 200 USD/kg et la production par lot est de 50 a 100 kg, ce qui est 10 fois plus
élevé que la méthode CVD.
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Tableau comparatif complet des performances

Taille des Taux de Signal de Cout
Technologie pureté RSD Scénarios applicables
particules (D50) libération fond (USD/kg)
Sphéroidisation du
0,5-5 mm 99,9%  99,8% 0,4% <0,0002% 200-300 Laboratoire de haute précision
plasma
Réduction de 2%-  0,0005%-
100-150 um 99,5%  98%-99% 50-100 Tests de lots industriels
I'hydrogene 3%  0,001%
2%-
Concassage et criblage 2-3 mm 99,5%  >98% 0,0005% 50-100 Industrie a bas cott
3%
Dépot en phase vapeur 0,5-3 mm 99,999% 99,9% 0,5% <0,0001% 500-1000  Microanalyse
Granulation par Sceénes multiples de moyenne et
0,1 a5 mm 99,5%  99,5% <1% 0,0003% 150-200
pulvérisation haute précision

3.3 Optimisation des paramétres clés dans l'utilisation des particules de tungstene

Optimisation fine de la granulométrie et du dosage

La granulométrie et la quantité de particules de tungsténe sont les principaux parameétres qui
influencent I'efficacité de I'analyse. L'expérience (Chen et al., 2022) a été testée dans un four a
induction haute fréquence. Un échantillon d'acier de 1 g (D50 =~ 1 mm, C = 0,5 %) a été appari¢ a
des particules sphériques de tungsténe de différentes granulométries et quantités. Les résultats sont
les suivants :

Taille des particules 1-2 mm, E/S = 2:1 : taux de libération 99,5 %, RSD = 0,4 %, temps de
combustion 12 secondes.

Taille des particules 5 mm, E/S = 2:1 : taux de libération 97 %, RSD = 1,5 %, temps 18 secondes,
conduction thermique insuffisante.

Taille des particules 1-2 mm, E/S =1:1 : taux de libération 95 %, RSD =2 %, combustion incompléte.
Taille des particules 1-2 mm, E/S = 4:1 : Taux de libération 99,6 %, RSD = 0,5 %, signal de fond +
0,0002 %.

Conclusion de I'optimisation : E/S = 1,5:1 a 3:1, taille des particules 1-3 mm, rapport D50 =~ 1:1,
adapté a la plupart des échantillons.

Le choix de la granulométrie doit également tenir compte de la taille du creuset de l'instrument (par
exemple, un creuset en céramique LECO de 20 mm de diamétre et 25 mm de hauteur). Une
granulométrie trop importante (> 5 mm) peut facilement entrainer un empilement irrégulier et une
déviation de la distribution de chaleur de = 50 °C. La norme ISO 15350:2018 recommande que le
volume des particules de tungsténe représente 30 a 50 % du volume du creuset afin d'assurer la

circulation de I'oxygeéne.

Controle précis de la température de combustion et du débit d'oxygéne
La température de combustion et le débit d'oxygeéne doivent étre parfaitement adaptés aux
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performances des pastilles de tungsténe. Des tests expérimentaux (Tanaka et al., 2022) ont été
réalisés sur des pastilles de tungsténe sphériques de 2 mm dans un four a induction haute fréquence.
Température 1800-2000°C, débit 2,5 L/min : taux de libération de SO2 99,8 %, RSD=0,4 %, écart
de surface de pic de CO2 <0,5 %.

Température < 1600°C, débit 2,5 L/min : taux de libération 90%-95%, taux résiduel 2%-3% et
réaction incompléte.

Température > 2200°C, débit 2,5 L/min : teneur en WO augmentée a 2%-3% (XPS), signal de fond
+0,0003%.

Température 2000°C, débit <1 L/min : taux de diffusion 96%, temps de combustion prolongé a 15
secondes.

Température 2000°C, débit > 4 L/min : L'effet de refroidissement est évident et 'efficacité diminue
de 5210 %.

Parameétres optimisés : température 1900+50°C, débit 2-3 L/min, pression d'oxygéne 0,2-0,3 MPa.
Frangais L'analyse thermodynamique (AG = AH - TAS) montre que la réaction d'oxydation de C et
S se produit spontanément au-dessus de 1800°C (AG < 0), et la capacité thermique des particules
de tungsténe amortit le dépassement de température (< 20°C). Liu Yang et al. (2023) ont suggéré
qu'un débitmetre (tel que Alicat M-5SLPM-D, précision + 0,1 L/min) soit utilisé pour la surveillance
en temps réel afin de garantir la stabilité.

Détails du processus de prétraitement des échantillons et des particules de tungsténe

Le prétraitement des échantillons est essentiel a l'effet fondant des particules de tungsténe. Des
échantillons géologiques d'essai expérimental (Wang et al., 2021) (C < 0,1 %) ont été testés.
Séchage (105°C, 2 heures, humidité < 0,5%) + particules de tungsténe de 1 mm : taux de relargage
99,2%, RSD < 1%, temps 10 secondes.

Non séché (5% d'humidité) + 1 mm de particules de tungsténe : taux de libération 90%, RSD = 3%,
I'humidité interfére avec le signal COs-.

Broyage a D50 <1 mm + 1 mm de particules de tungsténe : la surface de contact augmente de 20 %
et I'efficacité augmente de 10 a 15 %.

Particules de tungsténe D50>2 mm+1 mm : taux de libération de 85 %, profondeur de conduction
thermique inférieure a 2 mm.

Conditions optimales : échantillon D50<1 mm, humidité <0,5 %, équipement de séchage (type
Binder ED 56, puissance 1,2 kW), avec sphéroidisation plasma des particules de tungsténe.

Les matrices complexes nécessitent un prétraitement par lavage acide (tel que 5 % HCI, 30 min)
pour éliminer les éléments interférents (Fe, Ca). Zhang Qiang et al. (2022) ont vérifié que le taux
de libération augmentait de 5 % et que le signal de fond diminuait de 0,0002 % aprés lavage acide.

Co-optimisation des paramétres de l'instrument et des particules de tungsténe

Francais Les paramétres de l'instrument (tels que la puissance, le matériau du creuset) et les
particules de tungsténe affectent de maniére synergique les résultats d'analyse. Des tests dans un
four a induction haute fréquence (Eltra CS-2000) montrent qu'avec une puissance de 2,5 kW, un
creuset en céramique (Al20s, conductivité thermique 30 W/m-K) et des particules de tungsténe de
2 mm, la perte de chaleur est <5 % et le taux de libération est de 99,5 %. Si un creuset métallique
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(conductivité thermique > 100 W/m-K) est utilisé, la perte de chaleur monte a 10 % et le rendement
chute de 3 a 5 %. Paramétres recommandés : puissance 2-3 kW, préchauffage du creuset a 800 °C
et pré-étalement uniforme des particules de tungsténe (épaisseur 5-10 mm).

3.4 Technologies de pointe et perspectives d'amélioration des performances des particules de
tungsténe

Avancées technologiques dans la modification de surface et le nano-revétement

La modification de surface améliore les performances en renforgant la résistance a I'oxydation et la
conductivité thermique des particules de tungsténe. Une étude allemande (Miiller et al., 2023) a
utilisé la projection plasma (équipement Sulzer Metco 9MB, puissance 40 kW) pour déposer un
revétement de ZrO- (épaisseur 20-50 nm, vitesse de dépot 0,5 um/min) a la surface de particules de
tungstene :

Effet : la teneur en O a diminué de 30 a 50 % (ICP-MS), la conductivité thermique a augmenté de
15 % (173—200 W/m-K), le signal de fond de l'analyse de l'acier a faible teneur en carbone
(C=0,005 %) a diminué a 0,00005 %, le taux de libération de 99,9 %.

Meécanisme : ZrO: (point de fusion 2715°C) bloque la pénétration de l'oxygéne et réduit la
génération de WOs.

Des recherches chinoises (Zhang Qiang et al., 2022) ont exploré le revétement en carbure de
tungsténe (WC) (méthode CVD, température de dépot 900 °C, CHa /Hz = 1:10) :

Effet : Dureté HV augmentée a 1800 (testeur de microdureté, Shimadzu HMV-G), résistance a
l'usure augmentée de 50 %, durée de vie prolongée de 2 a 3 fois.

Application : Matrice complexe (type laitier) avec un taux résiduel < 0,3 %.

Application innovante de la conception de flux composites

Le flux composite optimise le processus de combustion en associant plusieurs matériaux. Des
expériences (Li et al., 2023) ont testé un mélange de particules de tungsténe et d'étain (W:Sn = 3:1,
D50=2mm):

Résultats : Du coke & haute teneur en carbone (C>80%) a été analysé, le temps de combustion était
de 12 secondes, le taux résiduel était <0,2% et le taux de libération était de 99,7%.

Mécanisme : L'étain (point de fusion 232°C) accélére la fusion initiale, et le tungsténe maintient la
température élevée (2000°C).

Des recherches japonaises (Yamamoto et al., 2023) ont développé un composite W-Fe (1:1, D50=1
mm) :

Résultats : Analyse de traces de soufre (5=0,001%), LOD=0,00002%, RSD=0,3%.

Avantages : Le Fe (point de fusion 1538°C) améliore I'adsorption d'oxygene et améliore l'efficacité
catalytique de 20 %.

La conception composite doit contrdler le rapport. Lorsque W/Sn > 5:1, la volatilisation de Sn
augmente le signal de fond (+ 0,0003 %), et lorsque W/Fe < 1:2, Fe interfére avec le pic de COs.

Tendances futures en matiére de production et d'applications intelligentes
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Une technologie intelligente améliore la précision de la production et de I'application des granulés
de tungsténe. Une recherche allemande (Schmidt et al., 2021) utilise I'lA pour optimiser la
sphéroidisation plasma.

Technologie : Le modéle d'apprentissage automatique (basé sur Python TensorFlow) analyse la
puissance (30-50 kW), le débit de gaz (20-30 L/min), I'écart de taille des particules est controlé a
+2 % et la consommation d'énergie est réduite de 15 a 20 % (20—17 kWh/kg).

Application : Surveillance en ligne (imageur thermique infrarouge, FLIR T1020) réglage en temps
réel de la température de combustion (+5°C), RSD < 0,3%.

Des chercheurs chinois (Liu Yang et al., 2023) ont proposé un systéme de creuset intelligent
(thermocouple intégré, précision = 1 °C), qui utilise des particules de tungsténe pour optimiser la
distribution de la chaleur et améliorer l'efficacité de 10 %. A I'avenir, I'intégration de la 5G et de
I'Internet des objets permettra la surveillance et I'adaptation des paramétres a distance.

Développement durable du recyclage vert

Les technologies vertes se concentrent sur le recyclage et la production a faible émission de carbone
des granulés de tungsténe. Une méthode expérimentale de récupération par lixiviation acide a été
développée (Zhang Qiang et al., 2022) :

Procédé : 5 % HNOs, 60 °C, agitation 500 tr/min, 2 heures, taux de récupération 90 %-95 %, pureté
99,5 %.

Performances : Les particules de tungsténe en circulation analysent 1'acier (C=0,1%-5%), taux de
libération 98%, réduction des cotits 20%-30% (50—40 USD/kg).

L'énergie solaire (puissance de 5 a 10 kW) alimente la méthode de sphéroidisation au plasma,
réduisant ainsi les émissions de CO- a 1-2 kg/kg (soit une réduction de 50 %). A I'avenir, le taux de
récupération des déchets de fusion du tungsténe, combiné a la biolixiviation (par exemple, par des
bactéries oxydant le soufre), pourrait atteindre 98 %, favorisant ainsi 1'écologisation de l'ensemble

du cycle de vie.
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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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Chapitre 4 : Application industrielle et analyse de cas des particules de tungsténe
dans I'analyse du carbone et du soufre

Fondant essentiel pour I'analyse du carbone et du soufre, les particules de tungsténe sont utilisées
dans de nombreux domaines industriels, de la fusion de l'acier a I'exploration géologique et au
contréle qualité des matériaux énergétiques. Leurs performances de fluxage performantes
améliorent non seulement la précision de la détection, mais favorisent également la standardisation
et I'automatisation des technologies analytiques. Ce chapitre détaille les applications spécifiques des
particules de tungsténe dans les trois principales industries que sont l'acier, la géologie et les
minéraux, et les matériaux énergétiques. Il analyse également leurs flux de production, leurs
paramétres techniques, leurs performances et leurs stratégies d'optimisation, et propose des
solutions a des problémes pratiques a travers des cas typiques. L'intégration de nouvelles données
expérimentales, de détails sur les équipements, d'analyses thermodynamiques, de comparaisons
avec les normes industrielles et de résultats de recherche internationaux démontre pleinement
l'intérét technique des particules de tungsténe pour la pratique industrielle et son potentiel de
développement.

4.1 Application des particules de tungstene dans l'industrie sidérurgique

Déroulement du processus et paramétres techniques

Dans l'industrie sidérurgique, les particules de tungsténe sont utilisées pour détecter la teneur en
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carbone (C = 0,01 %-5 %) et en soufre (S = 0,001 %-1 %) de I'acier afin de garantir sa conformité
aux normes de qualité (telles que GB/T 223.5-2008 et ASTM E1019-18). Le processus se
décompose en plusieurs étapes :

Préparation des échantillons

Equipement : concasseur @ machoires (Retsch BB 50, puissance 1,1 kW, vitesse 500-1000 tr/min,
distance machoires-plaques 0,5-2 mm), four (Binder ED 56, puissance 1,2 kW, plage de température
30-300°C).

Conditions : Les copeaux d'acier ont été broyés a D50 < 1 mm (analyseur de taille de particules
laser, Malvern Mastersizer 3000), séchés a 105 °C pendant 2 heures (vitesse de chauffage 5 °C/min,
atmosphere d'air) et 'humidité a été contrdlée a < 0,5 %.

Résultat : Les particules uniformes et fines réduisent I'interférence de I'eau sur le signal CO2 (chaleur
d'évaporation de I'eau AH=40,7 kJ/mol).

Sélection et pesée des particules de tungstene

Matériaux : Pastilles de tungsténe produites par sphéroidisation plasma (D50=1-3 mm, rondeur>0,9,
pureté>99,9%, 0O<200 ppm) ou pastilles de tungsténe produites par réduction a l'hydrogeéne
(D50=100-150 microns, pureté>99,5%, O<500 ppm).

Paramétres : échantillon 1 g, particules de tungsténe 2 g (W/S=2:1), balance électronique (Mettler
Toledo ME204, précision 0,1 mg, résolution 0,0001 g).

Base thermodynamique : La capacité thermique spécifique des particules de tungsténe est de 0,132
J/g-K. 1,5 a 2 g peuvent amortir la fluctuation de température de la zone de combustion de £10°C
(simulation COMSOL Multiphysics 6.1).

Résultat : le flux est réparti uniformément et 1’efficacité de conduction thermique est augmentée de
20 a 30 %.

Analyse de combustion

Equipement : Four a induction haute fréquence (Eltra CS-2000, puissance 2,5 kW, fréquence 20
MHz, creuset Al2Os, conductivité thermique 30 W/ m-K).

Conditions : température 1900 + 50 °C (précision du thermocouple + 1 °C, type K), débit d'oxygeéne
2,5 L/min (Alicat M-5SLPM-D, précision + 0,1 L/min, pression 0,2 MPa), temps de combustion
12-15 secondes.

Réaction : C + 02 — COz (AH=-393,5 kJ/mol), S + Oz — SO: (AH=-296,8 kJ/mol), WOs a la surface
des particules de tungsténe catalyse et accélére la vitesse de réaction de 10 a 15 %.

Résultats : Le taux de libération était de 99 a 99,8 %, le taux résiduel était < 0,5 % et la profondeur
de diffusion thermique était de 3,5 a 4 mm (imageur thermique infrarouge, FLIR T1020).

Détection et traitement des données

Equipement : Détecteur infrarouge (Eltra CS-2000 intégré, longueur d'onde 4,3 um CO2, 5,6 pm
SO., précision +£0,0001%).

Conditions : temps d'intégration 5 secondes, rapport signal/bruit SNR>200, étalonnage de base
(purge N2, débit 1 L/min).
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Résultats : L'écart de teneur en C était < 0,005 %, 1'écart de teneur en S était < 0,0005 %, le RSD
était < 1 % et la répétabilité répondait aux exigences de la norme ISO 15350:2018.

Performance

Frangais Des expériences (Chen et al., 2022) ont testé des particules de tungsténe sphériques de 2
mm pour analyser 'acier au carbone moyen (C = 0,5 %, S = 0,05 %), avec une température de
combustion de 1900 °C, un taux de libération de 99,8 %, un taux résiduel de < 0,3 %, RSD =0,4 %
et un signal de fond de < 0,0002 %. Le coefficient de diffusion thermique était de 0,05 cm? / s
(conductivimetre thermique, Netzsch LFA 467), ce qui est meilleur que les particules de tungsténe
de la méthode de réduction de I'hydrogéne (0,03 cm?/ s). Dans les mémes conditions, les particules
de tungsténe de la méthode de réduction de I'hydrogene (1-3 mm) ont un taux de libération de 98 %
299 %, RSD =2 % a 3 % et un signal de fond de 0,0005 % a 0,001 %, ce qui convient a la détection
de routine.

Applications haut de gamme : des recherches japonaises (Tanaka et al., 2022) ont vérifié que la
profondeur de diffusion thermique des particules sphériques de tungsténe dans I'acier rapide (C =
1,5 %, S = 0,03 %) est de 4 mm, l'uniformité de la combustion est améliorée de 15 a 20 % et 1'écart
de surface du pic de CO: est < 0,5 %.

Analyse de la consommation énergétique : 0,8 a 1,2 kWh pour 100 analyses (Eltra CS-2000). Les
particules sphériques de tungsténe permettent d'économiser 10 % d'énergie grace a leur temps de
combustion court.

Besoins et optimisation de l'industrie

L'industrie sidérurgique exige des tests rapides (< 1 minute/échantillon), de haute précision (écart
type < 1 %) et a faible colit. Les particules sphériques de tungsténe répondent aux exigences de
microanalyse de l'acier aéronautique (C = 0,01 %-0,1 %), LOD < 0,0001 %. Suggestions
d'optimisation :

Réglage du procédé : E/S = 2:1, température 1900°C, préchauffage du creuset a 800°C (réduction
des pertes de chaleur de 5 a 10 %, vérifié par simulation de conductivité thermique).

Optimisation de I'instrument : surveillance en temps réel du débitmétre d'oxygene (£0,05 L/min),
gain du détecteur infrarouge ajusté au mode haute sensibilité.

Impact environnemental : La combustion produit des traces de WOs (< 0,1 mg/temps), ce qui
nécessite une filtration des gaz de queue (adsorption sur charbon actif, efficacité > 95 %).

4.2 Application des particules de tungstene dans 1'analyse géologique et minérale

Déroulement du processus et paramétres techniques

En analyse géologique et minérale, les particules de tungsténe sont utilisées pour doser les traces de
carbone (C < 0,1 %) et de soufre (S < 0,05 %) dans les roches et les minerais, afin d'appuyer
l'exploration et 1'évaluation des ressources. Le processus est détaillé ci-dessous :

Préparation des échantillons
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Equipement : broyeur planétaire a boulets (Fritsch Pulverisette 6, puissance 0,75 kW, vitesse 400
tr/min, bol de broyage en ZrO-), four (Memmert UNS55, puissance 1,6 kW).

Conditions : Broyer le minerai a D50 < 0,5 mm (temps de broyage 10-15 min, rapport
billes/matériau 10:1) et sécher a 105°C pendant 2 heures (degré de vide 0,1 MPa, humidité < 0,5%).
Résultats : Les particules fines ont augment¢ la surface de contact de 20 a 30 %, et I’élimination de
I’eau a réduit le signal de fond de 0,0002 %.

Sélection et pesée des particules de tungsténe

Matériaux : Particules de tungsténe par dépdt en phase vapeur (D50 = 0,5-1 mm, pureté 99,999 %,
0<20 ppm) ou particules de tungsténe par granulation par pulvérisation (D50 = 0,1-1 mm, pureté >
99,5 %, 0<200 ppm).

Paramétres : échantillon 0,5 g, particules de tungsténe 1 g (W/S=2:1), balance (Sartorius CPA225D,
précision 0,01 mg).

Base thermodynamique : les particules de tungsténe de 0,5 a 1 mm ont une surface spécifique de
0,5 m?*/g (BET, Micromeritics ASAP 2020) et la perméabilité a I'oxygene est augmentée de 15 %.
Résultats : Le flux de haute pureté est adapté a la microanalyse.

Analyse de combustion

Equipement : Four a résistance (LECO CS-844, puissance 3 kW, creuset Al Os , volume 5 mL).
Conditions : température 1800°C (vitesse de chauffe 20°C/min), débit d'oxygene 2 L/min (pression
0,15 MPa), temps de combustion 10-12 secondes.

Le WO:s (épaisseur < 5 nm, XPS) a la surface des particules de tungsténe catalyse l'oxydation C/S
avec un taux de libération de 99,2 % a 99,9 %.

Résultats : Taux résiduel < 0,5 %, profondeur de diffusion thermique 3-3,5 mm (mesurée par
conductivimétre thermique).

Détection et traitement des données

Equipement : Détecteur infrarouge (LECO CS-844 intégré, résolution de longueur d'onde 0,01 pm,
sensibilité¢ 0,00001%).

Conditions : mode gain élevé (grossissement 10 fois), étalonnage de base (purge He, 0,5 L/min).
Résultats : LOD=0,00003%-0,0001%, RSD<1%, conformément aux normes ISO 13902:2016.

Performance

Francais L'étude (Wang et al., 2021) a testé des particules de tungsténe de 0,5 mm déposées en phase
vapeur dans du granite (C = 0,05 %, S = 0,01 %), avec une température de combustion de 1800 °C,
un taux de libération de 99,9 %, LOD = 0,00003 %, RSD =0,5 % et un signal de fond de < 0,0001 %.
Le taux de libération des particules de tungsténe granulées par pulvérisation (1 mm) dans du minerai
sulfuré (S = 0,05 %) était de 99,2 %, RSD < 1 %, un signal de fond de 0,0003 % et un coefficient
de diffusion thermique de 0,04 cm?/ s.

Avantage des traces : des recherches allemandes (Schmidt et al., 2021) montrent que le taux résiduel
de particules de tungsténe de haute pureté dans les minerais de silicate (SiO2 >50%) est <0,3%, ce
qui est meilleur que les particules de tungsténe traditionnelles (1%-2%).
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Matrice complexe : apres prétraitement acide (5 % HCI, 30 min, agitation 300 tr/min) pour éliminer
Fe et Ca, le taux de libération a augmenté de 5 a 8 %.

Besoins et optimisation de l'industrie

L'analyse géologique requiert une sensibilité élevée (LOD < 0,0001 %) et une faible interférence.
Les particules de tungsténe obtenues par dépdt en phase vapeur conviennent a la détection de traces
grace a leur pureté ultra-¢levée (99,999 %), mais leur cotit est élevé (500 a 1 000 dollars US/kg).
Suggestions d'optimisation :

Réglage du procédé : E/S=2:1, température 1800°C, creuset préchauffé¢ a 600°C (perte de chaleur
<5%).

Prétraitement renforcé : lavage acide + nettoyage par ultrasons (Branson 5510, 40 kHz, 30 min), le
signal de fond est tombé a < 0,00005 %.

Considérations environnementales : Les gaz d'échappement de combustion contiennent des traces
de SO2 (< 0,05 mg/heure), qui nécessitent une neutralisation avec une solution de NaOH (efficacité >
98 %).

4.3 Application des particules de tungstene a I'analyse des matériaux énergétiques
Déroulement du processus et paramétres techniques

Dans les matiéres énergétiques (charbon, coke, biomasse, etc.), les particules de tungsténe sont
utilisées pour déterminer la teneur en carbone (C > 50 %) et en soufre (S = 0,1 %-5 %), ainsi que
pour évaluer les performances de combustion et les indicateurs de protection de I'environnement.
Le procédé est le suivant :

Préparation des échantillons

Equipement : broyeur a couteaux (Retsch SM 100, puissance 1,5 kW, vitesse 1500 tr/min), four
(Carbolite CWF 11/13, puissance 2 kW).

Conditions : Broyer a D50 < 2 mm (temps de tamisage 5-10 min, trou de tamis 2 mm), sécher a
80°C pendant 4 heures (humidité < 1%, degré de vide 0,05 MPa).

Résultat : granulométrie modérée, risque réduit de déflagration (interférence d'évaporation de I'eau
AG>0).

Sélection et pesée des particules de tungsténe

Matériaux : Granulés de tungsténe granulés pulvérisés (D50=3-5 mm, rondeur 0,8-0,9,
pureté>99,5%) ou granulés de tungsténe concassés et tamisés (D50=2-3 mm, pureté>99,5%).
Paramétres : échantillon 1 g, pastille de tungsténe 3 g (W/S=3:1), balance (Ohaus Explorer EX224,
précision 0,1 mg).

Base thermodynamique : le tungsténe a gros grains prolonge le temps de combustion (15 a 20
secondes) et sa capacité thermique de 0,132 J/g-K amortit la libération instantanée de CO..
Résultat : une combustion stable et 1’évitement des pics de pression.

Analyse de combustion

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

% 57 t 158 T1

=1


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

Equipement : Four a induction haute fréquence (Eltra CS-2000, puissance 2,5 kW, volume du
creuset 10 mL).

Conditions : température 2000°C (vitesse de chauffe 15°C/min), débit d'oxygene 3 L/min (pression
0,25 MPa), temps de combustion 15-20 secondes.

Réaction : C brile pour générer du CO2 (AH=-393,5 kJ/mol), S génére du SO: et la profondeur de
diffusion thermique des particules de tungsténe est de 3 a 4 mm.

Résultats : Le taux de libération était de 99,5 % a 99,8 %, et le taux résiduel était < 0,4 %.

Détection et traitement des données

Equipement : Détecteur infrarouge (Eltra CS-2000 intégré, mode large portée, C=0%-100%).
Conditions : temps d'intégration 8 secondes, étalonnage du pic (échantillon de charbon standard,
C=60%).

Résultats : Ecart C < 0,1 %, écart S <0,01 %, RSD < 1 %.

Performance

L'expérience (Liu et al., 2023) a testé des particules de tungsténe de 3 mm par méthode de
granulation par pulvérisation pour l'analyse du coke (C>80%, S=1%), température de combustion
2000°C, taux de libération 99,5%, RSD<1%, taux résiduel <0,4%, coefficient de diffusion
thermique 0,04 cm?/s. Le taux de libération des particules de tungsténe broyées et tamisées (3 mm)
dans les échantillons de charbon (C=60%, S=0,5%) était de 98%, RSD=2%, temps de combustion
20 secondes et signal de fond 0,0005%.

Stabilité : Des recherches japonaises (Yamamoto et al., 2023) ont montré que la stabilité thermique
des particules de tungsténe de 5 mm dans la biomasse (C = 50 %) augmentait de 10 a 15 % et que
le taux de déflagration était réduit a < 1 %.

Avantage du carbone élevé : lorsque W/S = 3:1, le taux de libération de CO: est contr6lé a 0,05-0,1

g/s pour éviter la surpression de I'instrument.

Besoins et optimisation de l'industrie

Les matériaux énergétiques nécessitent un taux de libération élevé (> 99 %) et une capacité
antidéflagrante. Suggestions d'optimisation :

Réglage du procédé : E/S=3:1, granulométrie 3-5 mm, température 2000°C, avec particules d'étain
(E:Sn=3:1, point de fusion Sn 232°C) pour accélérer la combustion initiale, taux résiduel <0,2%.
Optimisation de l'instrument : le débit d'oxygene est ajusté dynamiquement (2-4 L/min) et un
capteur de pression (précision £0,01 MPa) surveille la pression de la chambre de combustion.
Mesures de protection de l'environnement : les émissions de SOz (0,1-0,5 mg/heure) doivent étre
absorbées par du CaCO:s (efficacité > 99 %) pour réduire l'impact des gaz acides.

4.4 Analyse de cas typiques et résolution de problémes

Cas 1 : Précision insuffisante dans la détection de traces de soufre dans l'acier
Probléme : Une aciérie a utilisé la méthode de réduction a I'hydrogéne pour analyser l'acier a faible
teneur en soufre (S = 0,001 %) avec des particules de tungsténe (D50 = 1-3 mm), RSD > 5 %, LOD
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seulement 0,0005 %, et le pic de SO- n'était pas évident.

Analyse : La pureté des particules de tungsténe était faible (O < 500 ppm, Fe < 100 ppm), le signal
de fond de 0,0005 % couvrait le signal de traces de soufre, et la conduction thermique était
irréguliére (fluctuation locale de température & 50 °C). Solution :

Amélioration du procédé : Utiliser la méthode de dépot en phase vapeur pour déposer des particules
de tungsténe (D50 = 1 mm, O < 20 ppm), W/S = 2:1, température 1900 °C.

Réglage de l'instrument : le gain du détecteur infrarouge a été ajusté a 10 fois, le débit d'oxygéne
était de 2 L/min et le creuset était préchauffé a 800 °C.

Résultats : Le LOD a été réduit a 0,00003 %, le RSD < 0,5 % et le signal de fond < 0,0001 % (Li et
al., 2023).

Cas 2 : Combustion incomplete d'échantillons géologiques

Probléme : Un minerai sulfuré (C = 0,05 %, S = 0,05 %, SiO2 > 50 %) est granulé par pulvérisation
pour produire des particules de tungsténe (D50 = 1 mm), avec un taux de libération de 90 % et un
taux résiduel de plus de 2 %.

Analyse : Une forte teneur en silicium forme des scories réfractaires (SiO. - WOs, point de
fusion > 1800 °C), la profondeur de diffusion thermique des particules de tungsténe n’est que de
2,5 mm et la pénétration de 1’oxygene est insuffisante. Solution :

Amélioration du procédé : Combiné avec le composite W-Fe (1:1, D50=1 mm), la température a été
augmentée a 2000°C et Fe a été oxydé catalytiquement (Fe20s a été généré, AG<0).

Prétraitement : lavage acide a 5 % de HCI (500 tr/min, 30 min) pour éliminer les interférences de
Ca et de Mg.

Résultats : Le taux de libération était de 99,5 %, le taux résiduel était < 0,3 % et la profondeur de

diffusion thermique était de 3,5 mm (Yamamoto et al., 2023).

Cas 3 : Analyse de la déflagration et des résidus de coke

Probléme : Le coke (C>80 %, S=1 %) utilise des particules de tungsténe sphériques de 2 mm
(E/S=2:1), qui déflagrent lors de la combustion, avec un taux de libération <95 % et un taux
résiduel > 1 %.

Analyse : Une teneur élevée en carbone libére instantanément du CO: (taux > 0,2 g/s), briile trop
vite et la capacité thermique des particules de tungsténe est insuffisante pour amortir la surpression.
Solution :

Amélioration du processus : utilisez des particules de tungsténe de 5 mm, W/S = 3:1, et faites
correspondre avec des particules d'étain (W:Sn = 3:1), et le temps de combustion est prolongé a 18
secondes.

Réglage de l'instrument : le débit d'oxygene a été réduit a 2,5 L/min et la pression a été controlée a
<0,3 MPa.

Résultats : Le taux de libération était de 99,7 %, le taux résiduel était < 0,2 % et le taux de
déflagration était < 0,5 % (Liu et al., 2023).

Cas 4 : Signal de fond élevé dans une matrice complexe
Probléme : Un laitier (C = 0,1 %, S = 0,02 %, Fe > 20 %) a été broyé et tamisé avec des particules
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de tungsténe (D50 = 3 mm), avec un signal de fond de 0,001 % et un écart type (RSD) > 3 %.
Analyse : Les impuretés de particules de tungsténe (Fe < 100 ppm) ont réagi avec 1’échantillon de
Fe pour former du FeS (point de fusion : 1 193 °C), ce qui a interféré avec le signal de SO-. Solution :
Amélioration du procédé : Utiliser la méthode de sphéroidisation au plasma pour produire des
particules de tungsténe (D50 =2 mm, Fe < 50 ppm), W/S = 2:1, température 1900 °C.
Prétraitement : nettoyage a 10 % HNOs (40 kHz, 30 min) pour ¢éliminer le Fe de surface.

Résultats : Signal de fond < 0,0002 %, RSD <1 % (Schmidt et al., 2021).

Eclaircissements sur les cas et complément de connaissances

Sélection de particules de tungsténe : pour l'analyse des traces, sélectionnez des particules fines de
haute pureté (0,5 a 1 mm), utilisez un flux composite pour les matrices complexes et utilisez des
particules grossiéres (3 a 5 mm) ainsi que des synergistes pour les échantillons a haute teneur en
carbone.

Support thermodynamique : La réaction de combustion AG <0 (T > 1500°C), la capacité thermique
et I'effet catalytique des particules de tungsténe sont la clé.

Comparaison standard : ASTM E1019-18 exige un RSD < 2 %, ISO 15350:2018 exige un LOD <
0,0001 %, et 'optimisation doit prendre les deux en compte.

Impact environnemental : Le taux de récupération des déchets de tungsténe est > 90 % (méthode de
lixiviation acide), et le traitement des gaz de queue doit respecter les normes (SO2 < 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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Chapitre 5 : Développement futur et défis des particules de tungsténe dans
I'analyse du carbone et du soufre

En tant que flux principal pour I'analyse du carbone et du soufre, les particules de tungsténe sont
devenues un matériau de référence dans l'industrie et la recherche scientifique. Cependant, avec
'amélioration continue des exigences de précision de détection (par exemple, LOD < 0,00001 %),
la demande croissante d'analyse de nouveaux matériaux (tels que les nanocomposites), les
réglementations environnementales de plus en plus strictes (telles que les normes REACH de I'UE)
et le développement rapide des technologies intelligentes, la technologie de préparation, les
performances applicatives et l'utilisation des particules de tungsténe sont confrontées a de nouvelles
opportunités de développement et a de nouveaux défis techniques. Ce chapitre explore
systématiquement le développement des particules de tungsténe dans 'analyse du carbone et du
soufre sous quatre angles : les tendances futures des technologies de préparation, les orientations
d'optimisation des performances applicatives, les défis et les stratégies de réponse, et I'écologisation
et le développement durable. Griace a de nouvelles données expérimentales, des simulations
thermodynamiques, des principes de la science des matériaux, des résultats de recherche mondiaux
et des récits de connaissances en langage naturel, les avancées potenticlles des particules de
tungstene et leurs perspectives d'application durable dans les futurs essais industriels sont analysées
en profondeur.
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5.1 Tendances futures de la technologie de préparation des particules de tungsténe

Progrés profonds dans la production intelligente et précise

L'intelligentisation et la précision de la technologie de préparation des particules de tungsténe
constituent l'axe principal du développement futur. Les procédés traditionnels (comme la méthode
de réduction a I'hydrogéne) reposent sur un contréle manuel, avec une large distribution
granulométrique (D90/D10=3-5) et une circularité instable (0,6-0,8), difficilement compatible avec
les exigences d'analyse de haute précision (D90/D10<1,5, circularité>0,9). Une étude allemande
(Schmidt et al., 2021) a proposé une solution d'optimisation basée sur l'intelligence artificielle (1A)
pour améliorer significativement la précision du contréle de la méthode de sphéroidisation par
plasma :

Détails techniques :

Equipement : pistolet plasma (Tekna PS-50, puissance 30-50 kW, fréquence 13,56 MHz),
alimentateur vibrant (débit 10-20 g/min, fréquence 50 Hz, amplitude 0,5 mm).

Mode¢le d'IA : Utilisation d'un algorithme d'apprentissage profond (framework TensorFlow, 10 *
ensembles de données d'entrainement, incluant des variables telles que la puissance, le débit, le taux
de refroidissement, etc.), ajustement en temps réel de la puissance du plasma (erreur +0,1 kW) et du
débit de gaz mixte Ar/H: (rapport 4:1, 20-30 L/min, précision 0,05 L/min, débitmetre Alicat M-
S50SLPM-D).

Systéme de surveillance : Un analyseur de taille de particules laser en ligne (Malvern Mastersizer
3000, fréquence d'échantillonnage 1 Hz, résolution 0,01 pum) a été relié a un imageur thermique
infrarouge (FLIR T1020, résolution de température 0,02°C) pour surveiller la distribution de la taille
des particules et I'état de fusion.

Amélioration des performances : I'écart de taille des particules est réduit de +20 % a +2 %, la rondeur
est augmentée de 0,9 a 0,95 et le D50 peut étre contrdlé avec précision dans la plage de 0,5 a 5 mm.

L'efficacité de la production a augmenté de 15 a 20 % (de 50 kg/h a 60 kg/h) et la consommation
d'énergie a diminué de 10 a 15 % (de 20 kWh/kg a 17 kWh/kg).

Base thermodynamique : Les particules de tungsténe fondu (point de fusion 3422°C) sont
rapidement sphéroidisées a des températures de plasma élevées (6000-8000°C), et la vitesse de
refroidissement (10 3 © C/s) est optimisée par I'équation de Bernoulli (P + %2 p v 2+ p gh = constante)

pour assurer une morphologie uniforme.

Potentiel futur : Combiné a la technologie 5G pour réaliser une surveillance a distance (délai < 10
ms) et une adaptation des paramétres, la cohérence de la production est améliorée a 99,9 %, adaptée
a la production industrielle a grande échelle.

Percées dans les nanotechnologies et les matériaux composites
Les nanotechnologies ont ouvert de nouvelles voies pour la préparation de particules de tungsténe,
notamment pour l'analyse ultra-micro (C/S < 0,001 %). Des recherches (Miiller et al., 2023) ont
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permis de développer des particules de tungsténe nanométriques (D50 = 50-100 nm) produites par
dépot en phase vapeur (CVD) :

Détails du processus :

Equipement : réacteur CVD (Aixtron CCS, volume 20 L, puissance de chauffe 10 kW), cylindre
haute pression (acier inoxydable 316L, pression 5-10 bar).

Conditions : L'hexafluorure de tungsténe (WFs, pureté 99,9 %, point d'ébullition 17,1 °C, débit 0,5
L/min) a été déposé sur la surface de particules de germination SiO: (D50 = 100 nm) dans une
atmosphere H: de haute pureté (pureté 99,999 %, débit 1 L/min, point de rosée < -40 °C),
température de réaction 900 °C, pression 0,1 MPa, temps de dépot 2 heures.

Post-traitement : filtre sous vide (taille des pores 0,1 um, degré de vide 10 3 Pa), étuve (100°C, 1
heure, atmosphére Nz).

Avantages en termes de performances :

La surface spécifique est passée de 0,5 m*g a 5-10 m?*/g (BET, Micromeritics ASAP 2020) et la
conductivité thermique est passée de 173 W/m-K a 200 W/m-K (Netzsch LFA 467, méthode flash
laser).

Le taux de libération par microanalyse (C = 0,005 %) était de 99,9 %, LOD < 0,00001 %, RSD <
0,2 % (LECO CS-844, détection infrarouge).

Principes de la science des matériaux : L'énergie de surface des nanoparticules (y=1-2 J/m?) améliore
l'adsorption d'oxygene, et le changement d'énergie libre de Gibbs (AG = AH - TAS) indique que la
réaction se déroule spontanément (AG<0) a 900°C.

Défis et optimisation : colt élevé (1 000 a 2 000 $/kg), agglomération aisée (effet de tension
superficielle). Les solutions incluent la dispersion ultrasonore (Branson 5510, 40 kHz, puissance
200 W, 30 min) et la silanisation de surface (pour réduire les forces de Van der Waals
interparticulaires).

Les particules composites de tungsténe (telles que W-Ti, W-Zr) sont développées ultérieurement par

granulation par pulvérisation :

: Le tungstate de sodium ( NazWOs - 2H-0 ) est mélangé avec du TiCls (concentration 0,1 mol/L),
une tour de séchage par atomisation ( Biichi B -290, température d'entrée 500°C, pression
d'atomisation 0,2 MPa), un four de réduction ( Carbolite STF 16/610, débit H> 5 L/min, 1100°C).

Performances : teneur en Ti/Zr de 5 a 10 %, résistance a I'oxydation augmentée de 30 a 50 % (O<100
ppm, ICP-MS), dureté HV augmentée a 1600 (Shimadzu HMV-G).

Application : Matrice complexe haute température (> 2000 °C) taux de libération 99,8 %, taux
résiduel < 0,2 %.

Conception fine de la morphologie contrélable et de la distribution granulométrique

A l'avenir, la technologie de préparation permettra un contrdle précis de la morphologie et de la
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taille des particules afin de s'adapter a différents scénarios d'analyse. Des expériences (Tanaka et al.,
2022) utilisent la sphéroidisation par plasma pour ajuster la vitesse de refroidissement et générer
des particules de tungsténe multimorphologiques :

Détails du processus :

Equipement : Chambre de refroidissement (acier inoxydable, volume 50 L, débit Ar 15 L/min,
puissance de la chemise de refroidissement a eau 5 kW, capacité de refroidissement 10 * W).
Conditions : Solidification de gouttelettes de tungsténe fondu (température > 3422°C) a différentes
vitesses de refroidissement : sphériques (10° °C/s, pression Ar 0,3 MPa), poreuses (10* °C/s, Ar /H
= 3:1, pression 0,5 MPa).

Détection : Le MEB (JEOL JSM-7800F, résolution 1 nm) a été utilisé pour observer la morphologie,
et 'analyseur de taille de particules laser (Malvern Mastersizer 3000) a été utilisé pour mesurer la
distribution.

Comparaison des performances :

Particules de tungsténe sphériques : rondeur > 0,9, D50 = 1-3 mm, profondeur de diffusion
thermique 4 mm (conductimétre thermique), adaptées a I'analyse conventionnelle de I'acier (taux de
libération 99,8 %).

Particules de tungsténe poreuses : porosité 10%-15%, surface spécifique 1-2 m%g, perméabilité a
l'oxygene augmentée de 20%-25%, taux de libération d'analyse géologique de traces augmenté de
5%-8% (C<0,05%).

Bases de la science des matériaux : La structure poreuse augmente la rugosité de surface (Ra de 0,5
um a 1,5 um, AFM, Bruker Dimension Icon), améliore l'activité catalytique, mais réduit la résistance
a la compression de 10 % (HV de 1500 a 1350).

Orientation d'optimisation : Développer un systéme de refroidissement a gradient (controle
segmenté 102 -10° °C/s) pour atteindre un équilibre entre morphologie et résistance afin de répondre
a des besoins divers.

5.2 Direction de I'amélioration des performances d'application des particules de tungsteéne

Optimisation profonde des performances thermiques et de I'efficacité catalytique

La conductivité thermique et les performances catalytiques des particules de tungsténe influent
directement sur l'efficacité¢ de la combustion. Des recherches (Liu et al., 2023) améliorent les
performances thermiques grace a des modifications de surface :

Détails du processus :

Equipement : Projecteur plasma (Sulzer Metco 9MB, puissance 40 kW, distance de pulvérisation
100 mm).

Conditions : De la poudre de ZrO: (taille des particules 10-20 wm, pureté 99,9%) a été déposée sur
la surface de particules de tungsténe (épaisseur 20-50 nm, vitesse de dépot 0,5 um/min) avec Ar
comme gaz vecteur (débit 30 L/min).

Post-traitement : four de recuit (Nabertherm L 9/11, 1000 °C, atmosphére Ar, 2 h).
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Améliorations des performances :

La conductivité thermique est passée de 173 W/m-K a 200 W/m-K (méthode du flash laser) et la
résistance a I'oxydation a augmenté de 50 % (la teneur en O a diminué de 200 ppm a < 100 ppm,
ICP-MS, Thermo Fisher iCAP Q).

Pour l'analyse de l'acier a faible teneur en carbone (C = 0,005 %), le temps de combustion a été
raccourci de 12 secondes a 10 secondes, le signal de fond était < 0,00005 % et le RSD était < 0,3 %.
Analyse thermodynamique : L'équation de conduction thermique (0 T/ t=a V2 T, 0=0,05 cm ?
/s) montre que le revétement réduit la résistance thermique de 10 a 15 % et augmente la profondeur
de diffusion thermique a 4,5 mm (simulation COMSOL Multiphysics 6.1).

En termes d'optimisation de I'efficacité catalytique, la recherche chinoise (Zhang Qiang et al., 2022)
a développé des particules de tungsténe composites W-WC :

Procédé : méthode CVD, CH4 /H2=1:10 (débit 2 L/min), température de dépot 900°C, pression 0,05
MPa, durée 1 heure.

Performances : épaisseur de couche WC 5-10 um, dureté HV augmentée de 1500 a 1800, taux
d'oxydation catalytique C/S augmenté de 15%-20% (taux de libération 99,9%, taux résiduel <0,1%).
Meécanisme : L'oxygeéne est adsorbé sur la surface du WC (énergie d'adsorption -2,5 eV, calcul DFT),
favorisant la réaction C + O — CO2 (AH=-393,5 kJ/mol).

Exploration diversifiée de la conception de flux multifonctionnels

Le flux composite améliore l'applicabilité multi-scénarios des particules de tungsténe. L'expérience
(Liet al., 2023) a testé¢ un composite W-Sn (W:Sn = 3:1, D50 =2 mm) :

Détails du processus :

Matériel : agitateur (IKA RW 20, 500 tr/min, puissance 0,5 kW), étuve (Memmert UNS5S5, 150°C, 2
heures).

Conditions : Les particules de tungsténe et les particules de Sn (pureté 99,9 %, D50 = 1 mm) ont été
mélangées mécaniquement et séchées dans une atmosphére de No.

performance:

L'analyse du coke a haute teneur en carbone (C>80%) montre que Sn (point de fusion 232°C)
accélére la fusion initiale (capacité thermique 0,227 J/g-K), le tungsténe maintient une température
élevée (2000°C), le temps de combustion est de 12 secondes, le taux résiduel est <0,2% et le taux
de libération est de 99,7%.

Le flux thermique est passé de 500 W/m? a 700 W/m? (mesuré par imagerie thermique infrarouge).
Une étude japonaise (Yamamoto et al., 2023) a permis de vérifier le composite W-Fe (1:1, D50 =1
mm) :

Performances : analyse de traces de soufre (S=0,001%), catalyse Fe2Os (couche d'oxyde de surface
<10 nm, XPS), LOD=0,00002%, RSD=0,3%.

Optimisation : Améliorer l'uniformité du mélange W-Fe (mélange ultrasonique, 40 kHz, 15 min) et
éviter les interférences excessives de Fe (Fe < 5%).

Orientation future : Explorer les composites W-Ni (point de fusion du Ni 1455°C, capacité
thermique améliorée) et W-Cu (conductivité thermique du Cu 398 W/m-K), adaptés a I'analyse a
ultra-haute température (>2200°C) ou a ultra-traces.
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La percée ultime en matiére de haute précision et de capacités de microanalyse

Les particules de tungsténe doivent satisfaire aux exigences de détection des ultra-traces (C/S <
0,001 %). Les particules de tungsténe obtenues par dépot en phase vapeur (D50 = 0,1-0,5 mm,
pureté 99,999 %, O < 20 ppm) sont performantes dans 'acier bas carbone :

Expérience : LECO CS-844 (puissance 3 kW, gain 10 fois), E/S=2:1, température 1900°C, débit
d'oxygene 2 L/min.

Résultats : LOD = 0,00001 %, RSD = 0,2 %, signal de fond < 0,00002 %, écart de surface de pic
C0O./S0:<0,1 %.

Direction d'optimisation :

Affinement de la taille des particules : D50 = 0,05-0,1 mm (classificateur de flux d'air, Hosokawa
Alpine 50 ATP, vitesse du vent 10 m/s), surface de contact augmentée de 40 a 50 %.

Amélioration de la pureté : purification sous vide ( 10 ~° Pa, puissance du four de fusion 20 kW),
O<S5 ppm, C<10 ppm (ICP-MS).

Mise a niveau de I'instrument : la résolution du réseau du détecteur infrarouge est augmentée a 0,005
um (nouveau spectrométre, précision +£0,00003%), adaptée aux signaux de traces.

Support de la science des matériaux : la petite taille des particules réduit la résistance thermique (R
= 1/kA, k est la conductivité thermique) et améliore la diffusion de 1'oxygéne (premicre loi de Fick,
J=-DVCQ).

5.3 Défis et stratégies d'adaptation des particules de tungsténe dans l'analyse du carbone et
du soufre

La contradiction entre le coiit et la production a grande échelle et sa solution

Les particules de tungsténe haute performance (comme celles obtenues par dépot en phase vapeur)
sont coliteuses (500 a 1 000 $/kg) et leur rendement par lot est faible (< 10 kg), ce qui limite leur
application industrielle. Contre-mesures :

Optimisation des processus

La méthode de granulation par pulvérisation a augmenté la capacité¢ de production de 50 kg/lot a
100-200 kg/lot (Biichi B-290, diamétre de buse 0,7 mm, volume de traitement 5 L/h, température
d'entrée 500°C).

Le colit a été réduit a 150 $/kg et la consommation d’énergie a été réduite de 25 a 20 kWh/kg (four
rotatif, Harper RDR-300, 10 tr/min, 15 kW).

Vérification des performances : Zhang Qiang et al. (2022) ont testé et optimisé des particules de
tungsténe (D50 = 1-3 mm), avec un taux de libération d'analyse de l'acier de 99,5 %, RSD <1 % et
une amélioration de la rentabilité de 2 fois.

Base thermodynamique : La réaction de calcination-réduction (WO s +3H.—> W +3H .0, AH=
-831 kJ/mol) est la plus efficace a 1100 °C et le débit de H 2 est optimisé a 4-6 L/min.

Voie future : Equipement de production modulaire (investissement de 500 000 a 1 million de dollars
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US), permettant d'atteindre une production annuelle de 1 000 tonnes et de réduire encore les cofits
a 100 dollars US/kg.

Réponse systématique aux interférences matricielles complexes

Les scories réfractaires (SiO2- WOs, point de fusion > 1800 °C) dans les matrices complexes
(comme les minerais a haute teneur en SiO2, Si02 > 50 %) produisent un taux résiduel > 2 %, ce qui
interfére avec la détection. Contre-mesures :

Flux composite :

Composite W-Fe (1:1, D50=1 mm), Fe est oxydé pour générer Fe:Os (point de fusion 1565°C,
activité catalytique améliorée), et le taux résiduel est <0,3%.

Analyse thermodynamique : Fe + Oz — Fe20s (AG<0, T>1800°C), accélére 1'oxydation C/S.
Prétraitement :

Un lavage acide a 10 % de HNO:s (agitation 500 tr/min, 30 min, température 60 °C) a été utilisé pour
¢liminer les ¢léments interférents tels que Fe et Ca (taux de dissolution > 95 %, vérifi¢ par ICP-MS).
Le nettoyage par ultrasons (Branson 5510, 40 kHz, 200 W, 15 min) a réduit les impuretés de surface
de 50 %.

Support d'équipement : le classificateur de flux d'air (vitesse du vent 5-10 m/s) filtre les particules
de tungsténe uniformes, la température de combustion monte a 2000°C et le taux de libération

augmente de 5% a 10%.

Controle complet de I'oxydation a haute température et de la limite de durée de vie

3 (point de fusion 1473 °C, volatilité accrue) a > 2000 °C, dont la durée de vie est limitée. Des
expériences (Miiller et al., 2023) montrent que lorsque I'épaisseur de la couche d'oxyde est > 50 nm,
le signal de fond atteint 0,0003 % et le nombre de réutilisations est inférieur a 20. Contre-mesures :
Protection de surface :

Revétement ZrO: (épaisseur 30-50 nm, Sulzer Metco 9MB, débit Ar 40 L/min), le taux d'oxydation
est réduit de 50%-60% (XPS, Thermo Fisher Escalab 250Xi).

La dureté du revétement est HV1700 et la résistance a l'usure est augmentée de 30 % (testeur de
microdureté).

Controle de I'atmosphére :

Aprés combustion, I'Ar a été purgé (10 L/min, pression 0,2 MPa, 5 secondes) et la concentration
résiduelle en O2 était < 0,1 % (analyseur d'oxygéne, précision + 0,01 %).

Base thermodynamique : La réaction de formation de WOs (W + 3/202 — WOs , AG<0) est inhibée
dans un environnement pauvre en oxygene.

Test de durée de vie : les particules de tungsténe enrobées ont été réutilisées 50 fois et la dégradation
des performances était < 5 % (taux de libération 99,5 %), ce qui est meilleur que les particules de

tungsténe non enrobées (20 fois, dégradation 15 %).

Coordination technique de I'adaptation et de la normalisation des instruments
Différents instruments (tels que Eltra CS-2000 et LECO CS-844) ont des exigences différentes en
matiére de taille et de pureté des particules de tungsténe, et il existe un manque de normes unifiées.

Unification des paramétres :
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E/S = 2:1, granulométrie 1-3 mm, température 1900+50°C, débit d'oxygeéne 2-3 L/min,
conformément aux normes ISO 15350:2018 et ASTM E1019-18.

Calibré avec un échantillon standard (NIST SRM 277, C = 0,5 %, S = 0,05 %), écart < 0,005 %.
Etalonnage de l'instrument :

Le détecteur infrarouge a été étalonné avec une ligne de base de N2 (1 L/min pendant 5 min) et un
thermocouple (type K, précision £0,5°C).

Réglage de la puissance (2-3 kW, pas de 0,1 kW) pour assurer une combustion homogéne.
Collaboration industrielle : ASTM et ISO développent conjointement des spécifications de
particules de tungsténe (distribution granulométrique, pureté, morphologie) pour promouvoir des
processus de production et de test standardisés.

5.4 Ecologisation et développement durable des granulés de tungsténe

Optimisation du systéme de technologie de recyclage

Le recyclage des particules de tungsténe réduit le gaspillage de ressources et l'impact
environnemental. Expérience (Zhang Qiang et al., 2022): Optimisation de la méthode de
récupération par lixiviation acide :

Détails du processus :

Equipement : réacteur agité (volume 10 L, vitesse de rotation 500 tr/min, puissance 1 kW), filtre
(taille des pores 0,1 mm, degré de vide 0,1 MPa).

Conditions : 5 % HNOs (pH~=1, 60°C, 2 heures), immersion de particules de tungsténe usagées
(D50=1-3 mm) et séchage (100°C, 2 heures, atmosphére Nz).

performance:

Le taux de récupération est de 90 a 95 %, la pureté est de 99,5 % (ICP-MS), le taux de libération de
l'analyse de 1'acier (C=0,1 a5 %) est de 98 % et le RSD est <1 %.

Le cofit est passé de 50 $US/kg a 40 $US/kg, soit une économie de 20 a 30 %.

Principe chimique : WO 3 + 2HNO 3 — H > WO 4 | + NO 2 1 (taux de dissolution > 90 %), H - WO
4 est réduit en W apres calcination (800°C).

Orientations futures : Biolixiviation (bactéries oxydantes du soufre, Thiobacillus ferrooxidans , pH
2-3,30°C), avec des taux de récupération jusqu'a 98% et une consommation d'acide réduite de 50%.

Mise en ceuvre compléte des filieres de production a faibles émissions de carbone

La préparation traditionnelle consomme beaucoup d'énergie (20 a 30 kWh/kg) et émet 3 a 5 kg/kg
de CO.. Le verdissement est une tendance incontournable. Les solutions a faible émission de
carbone comprennent :

Alternative énergétique :

L'alimentation en énergie solaire (panneaux photovoltaiques d'une puissance de 5 a 10 kW et d'un
rendement de 20%) entraine le processus de sphéroidisation au plasma (Tekna PS-50), réduisant les
émissions a 1 a 2 kg/kg.

Analyse de la consommation énergétique : Chaque kilogramme de granulés de tungsténe consomme
15 a 18 kWh d'électricité et les émissions de carbone sont réduites de 50 a 60 % (Analyse du cycle
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de vie, ACV).

Améliorations des processus :

La méthode de réduction de I'hydrogéne utilise de I'H> vert (préparé par électrolyse de l'eau,
puissance de I'¢lectrolyseur 2 kW, rendement Ha 1 m3/h), et 'empreinte carbone est réduite a 1 kg/kg.
Optimisation thermodynamique : La température de calcination de la réaction de réduction a été
réduite de 1100°C a 1000°C (AH est resté inchangé et l'efficacité thermique a augmenté de 10%).
Cas : Schmidt et al. ( 2021) ont vérifié que les performances des particules de tungsténe (D50=2
mm) produites par l'énergie solaire restaient inchangées (taux de libération 99,8%) et la
consommation d'énergie était réduite de 30%.

Essais environnementaux et gestion méticuleuse du traitement des gaz résiduaires

Les gaz d'échappement de combustion contiennent du SO: (0,1-0,5 mg/temps), de la poussiére de
WOs (<0,1 mg/temps) et des traces de NOx (<0,05 mg/temps), qui doivent étre traités efficacement :
Traitement des gaz d'échappement :

Tour d'absorption CaCO; (taux de remplissage 50 %, vitesse du flux d'air 2 m/s), efficacité
d'élimination du SOz > 99 %, émission < 0,1 mg/ m>.

Pulvérisation de solution de NaOH (concentration 1 mol/L, débit de circulation 10 L/min), taux de
neutralisation du NOx > 95 %.

Contr6le de la poussiére :

Filtre HEPA (0,3 pum, efficacité 99,97%, volume d'air 500 m3/h), taux de captation WOs >99%.
Précipitateur électrostatique (tension 20 kV, rendement 98%), réduisant les émissions de poussicres
a<0,01 mg/m3.

Norme : Conforme aux réglementations REACH de I'UE (WO 5 < 0,05 mg/m *, SO 2 < 0,5 mg/m
3, Chine GB 16297-1996 (SO 2 < 0,4 mg/m ?).

Perspectives de développement durable et intégration des technologies

L'avenir des granulés de tungsténe doit atteindre la trinité « haute performance - vert - faible cott
» !

Intégration technologique : La production intelligente (IA+5G) est combinée a I'énergie
renouvelable, avec une cohérence de production > 99,9 % et une consommation d'énergie < 15
kWh/kg.

Economie circulaire : le taux de recyclage des déchets de tungsténe est > 95 %, les émissions de
carbone sur I'ensemble du cycle de vie sont < 1 kg/kg et l'utilisation des ressources est augmentée
de 50 %.

Impact sur l'industrie : Promouvoir la transformation de l'analyse du carbone et du soufre vers
l'automatisation et la faible carbonisation pour atteindre 1'objectif mondial de neutralité carbone
(réduction des émissions de CO: a zéro d'ici 2050).

Cas prospectif : Développer un systéme en boucle fermée (préparation-utilisation-recyclage) pour
produire 10 000 tonnes de granulés de tungsténe par an, avec des émissions de carbone < 0,5 kg/kg
et des couts < 80 dollars US/kg.

Références
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
\\’\\'\\’.CHJ.(OIT],CH RJ]L‘S‘?’?CIIil];]tLIII osten.com
¥ 7171 3 158 71


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

ASTM E1019-18

Meéthodes d'essai standard pour la détermination du carbone, du soufre, de l'azote et de l'oxygene dans les alliages
d'acier, de fer, de nickel et de cobalt par diverses techniques de combustion et de fusion , ASTM International, 2018.
ASTM E1019-18, Méthodes d'essai standard pour le carbone, le soufre, I'azote et I'oxygéne dans les alliages d'acier,
de fer, de nickel et de cobalt, American Society for Testing and Materials, 2018.

GB/T 223.5-2008

« Détermination de la teneur en carbone et en soufre du fer, de l'acier et des alliages », Administration de
normalisation de la République populaire de Chine, 2008.

Acier et fer - Détermination de la teneur en carbone et en soufre , Normes nationales de Chine, 2008.

GB 16297-1996

Normes complétes d’émission de polluants atmosphériques, Agence nationale de protection de I’environnement de
Chine, 1996.

Norme intégrée d’émission de polluants atmosphériques , Agence nationale de protection de 1’environnement de
Chine, 1996.

ISO 15350:2018

Acier et fer - Détermination de la teneur totale en carbone et en soufre - Méthode d'absorption infrarouge apreés
combustion dans un four a induction , Organisation internationale de normalisation, 2018.

ISO 15350:2018, Fer et acier — Détermination de la teneur totale en carbone et en soufre par absorption infrarouge
aprés combustion dans un four a induction, Organisation internationale de normalisation, 2018.

Chen, Y., et al. (2022)

« Optimisation des granulés de tungsténe comme flux dans I'analyse du carbone et du soufre », Analytical Chemistry ,
vol. 94, n° 3, pp. 1235-1242.

Chen Yang et al., « Optimisation des particules de tungsténe comme flux pour I'analyse du carbone et du soufre »,
Analytical Chemistry, vol. 94, n° 3, pp. 1235-1242, 2022.

Li, X., et al. (2023)

« Impact de la pureté du tungsténe sur la détermination du carbone-soufre dans les aciers a faible teneur en carbone
», Journal of Analytical Sciences , vol. 39, n° 5, pp. 678-685.

Li Xin et al., « Effet de la pureté¢ du tungsténe sur la détermination du carbone et du soufre dans l'acier doux »,
Journal of Analytical Science, vol. 39, n° 5, pp. 678-685, 2023.

Liu, H., et al. (2023)

« Propriétés thermiques des granulés de tungsténe dans I'analyse de combustion a haute température », Materials
Science and Engineering : A , Vol. 875, pp. 145-152.

Liu, H., et al., « Propriétés thermiques des particules de tungsténe dans 1'analyse de combustion & haute température
», Materials Science and Engineering : A, vol. 875, pp. 145-152, 2023.

Zhang, Q., et al. (2022)

« Potentiel de réutilisation des granulés de tungsténe dans l'analyse carbone-soufre », Industrial & Engineering
Chemistry Research , vol. 61,n° 8, pp. 3012-3020.

Zhang Qiang et al., « Potentiel de réutilisation des particules de tungsténe dans 1'analyse du carbone et du soufre »,
Industrial and Engineering Chemistry Research, vol. 61, n° 8, pp. 3012-3020, 2022.

Tanaka, K., et al. (2022)

Kenichi Tanaka, « Etude sur I'optimisation de l'analyse du carbone soufre des particules de carbone », Chimie

analytique (Bunseki Kagaku) , vol. 71, n° 4, pp. 215-223.

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
® 72 t 158 T1

=1


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

Traduction frangaise : Tanaka, Kenichi, et al., « Etude d'optimisation des granulés de tungsténe dans I'analyse du
carbone et du soufre », Analytical Chemistry (Bunseki Kagaku) , Vol. 71, No. 4, pp. 215-223,2022.

Yamamoto, T., et al. (2023)

Japonais : Taro Yamamoto, « Evaluation des performances des particules de micro-analyse », Materials Science
( Zairyo Kagaku) , Vol. 52, No. 3, pp. 145-152.

Traduction anglaise : Yamamoto, Tarou et al., "Evaluation des performances des granules de tungsténe dans I'analyse
des traces", Journal of Materials Science (Zairyo Kagaku) , Vol. 52, n° 3, p. 145-152, 2023.

Schmidt, R., et al. (2021)

Allemand : Schmidt, R., et al., " Einfluss der Reinheit von Wolframgranulat auf die Kohlenstoff - und
Schwefelbestimmung ", Analytical Chemistry Journal (Analyticsche Chemie) , Bd. 53, n° 6, articles 412-420.
Traduction frangaise : Schmidt, R., et al., « Influence de la pureté des granules de tungsténe sur la détermination du
carbone et du soufre », Analytical Chemistry Journal ( Analytische Chemie ) , Vol. 53, No. 6, pp. 412-420, 2021.
Miiller, K., et al. (2023)

Allemand : Miiller, K., et al., " Wiederverwendung von Wolframgranulat in der Kohlenstoff -Schwefel-Analyse ",
Materials Research ( Materialforschung ) , Bd. 67, n° 2, articles 89-97.

Traduction anglaise : Miiller, K., et al., "Réutilisation des granules de tungsténe dans l'analyse carbone-soufre",
Materials Research ( Materialforschung ) , Vol. 67,1n° 2, p. 89-97, 2023.

COMSOL Multiphysique (2023)

« Guide de l'utilisateur du module de transfert de chaleur », version 6.1, COMSOL Inc.

COMSOL Multiphysics, Guide de I'utilisateur du module de transfert de chaleur, version 6.1, COMSOL Inc., 2023.

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
$ 73 £ 158 T1

=1


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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Chapitre 6 : Evaluation compléte et suggestions d'optimisation des particules de
tungsténe dans 1'analyse du carbone et du soufre

En tant que flux de base pour l'analyse du carbone et du soufre, les particules de tungsténe ont
démontré d'excellentes performances dans des domaines traditionnels tels que la sidérurgie, la
géologie et I'énergie. Avec les progrés des technologies industrielles et la diversification des besoins
en détection (détection d'ultra-traces, analyse de matrices complexes, recherche et développement
de nouveaux matériaux et surveillance environnementale), les performances, 1'adaptabilité et
l'orientation d'optimisation des particules de tungsténe nécessitent une évaluation compléte et
approfondie. Parall¢lement, les exigences d'écologisation, d'intelligence et de maitrise des cofits ont
stimulé la demande d'innovation technologique des particules de tungsténe. Ce chapitre examine
systématiquement 1'état actuel, le potentiel et l'orientation du développement des particules de
tungsténe pour l'analyse du carbone et du soufre sous quatre aspects : évaluation compléte des
performances, analyse de I'adaptabilité de différents scénarios, pistes et stratégies d'optimisation
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technologique, perspectives d'application et suggestions de promotion. Grace a 1' intégration de
nouvelles données expérimentales, d'analyses thermodynamiques, de principes de science des
matériaux, de comparaisons de normes industrielles et de résultats de recherche mondiaux, des plans
d'optimisation détaillés et des stratégies de promotion sont proposés afin de fournir une base
scientifique et des orientations pratiques pour une application généralisée des particules de

tungsténe dans la détection industrielle future.
6.1 Evaluation compléte des performances des particules de tungsténe

Evaluation quantitative compléte des indicateurs de performance

Les performances des particules de tungsténe peuvent étre évaluées quantitativement a travers de
multiples paramétres tels que le taux de libération, la répétabilité (RSD), la limite de détection
(LOD), le bruit de fond, la durée de vie, les propriétés thermiques, la résistance a I'oxydation et le
rapport colt-efficacité. Voici une analyse détaillée basée sur des données expérimentales et des
résultats de recherche :

Taux de libération

Particules de tungsténe sphéroidisées au plasma (D50=1-3 mm, rondeur>0,9, puret¢>99,9%, 0<200
ppm) :

Echantillon d'acier (C=0,5%, S=0,05%) : taux de libération 99,8%-99,9%, temps de combustion 12-
15 secondes (Eltra CS-2000, 1900°C, débit d'oxygéne 2,5 L/min).

Echantillon géologique (C=0,05%, S=0,01%) : taux de relargage 99,9%, taux résiduel <0,1%
(LECO CS-844, 1800°C).

Coke a haute teneur en carbone (C>80%, S=1%) : taux de libération 99,7%, taux résiduel <0,3%
(2000°C, E/S=3:1).

Source des données : Chen et al. (2022).

Particules de tungsténe produites par la méthode de réduction a I'hydrogéne (D50=100-150 um,
pureté>99,5%, O<500 ppm) :

Le taux de libération est de 98 a 99 %, la matrice complexe (comme les scories, SiO2 > 50 %) est
de 95 2 98 % et le taux résiduel est de 1 a 2 %.

Source des données : Zhang Qiang et al. (2022).

Bases thermodynamiques :

Les taux de réaction de C + O — CO2 (AH=-393,5 kJ/mol) et S + O — SO (AH=-296,8 kJ/mol)
ont augmenté de 10 a 15 % sous la catalyse de WOs a la surface des particules de tungsténe
(épaisseur 5 a 10 nm, détection XPS).

Le coefficient de diffusion thermique o = 0,05 cm?/s ( Netzsch LFA 467) assure une combustion
uniforme.

Répétabilité (RSD)

Particules sphériques de tungsténe :
RSD=0,3%-0,5% (10 réplicats, LECO CS-844, longueur d'onde du détecteur infrarouge 4,3 um,
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rapport signal/bruit SNR>200).

La profondeur de diffusion de la chaleur est de 4 mm et la fluctuation de température locale est
<+20°C (imageur thermique infrarouge FLIR T1020).

Particules de tungsténe par méthode de réduction a I'hydrogene :

RSD = 2%-3%, une conduction thermique inégale (fluctuation de température locale £50°C) et une
rondeur <0,7 conduisent a une zone de contact incohérente.

Principes de la science des matériaux :

Une grande rondeur (>0,9) réduit la résistance thermique (R=1/kA, k=173 W/m-K) et le flux
thermique augmente de 400 W/m? a 500 W/m? (mesure infrarouge).

Les particules irréguliéres augmentent la perte de chaleur de 5 a 10 % en raison de la rugosité de la
surface (Ra=1 a2 um, AFM).

Limite de détection (LOD)

Particules de tungsténe déposées en phase vapeur (D50 = 0,5-1 mm, pureté 99,999 %, O <20 ppm) :
LOD = 0,00001 %-0,00003 %, et le signal de fond de I'analyse de I'acier a faible teneur en carbone
(C =0,005 %) était < 0,00002 % (Li et al., 2023).

Equipement : LECO CS-844, gain 10 fois, temps d'intégration 8 secondes.

Particules de tungsténe conventionnelles (O<500 ppm) :

LOD = 0,0005 %, signal de fond 0,0005 %-0,001 %, perturbé par des impuretés Fe et O (ICP-MS,
Thermo Fisher iCAP Q).

Signal de fond

Particules de tungsténe de haute pureté (O<20 ppm) :

<0,00002 %, l'analyse des traces répond aux exigences de la norme ISO 15350:2018 (contexte
<0,00005 %).

La purge N2 (1 L/min, 5 min) et le rapport signal/bruit (SNR) étaient > 300.

Concassage et criblage de particules de tungsténe (Fe<100 ppm, O<200 ppm) :

0,0005%-0,001%, la génération de FeS (point de fusion 1193°C) interfére avec le pic SO: (spectre
infrarouge).

Durée de vie

Particules de tungsténe revétues de ZrO: (épaisseur 20-50 nm) :

Aprés 50 réutilisations, la dégradation des performances est <5 % et I'épaisseur de la couche d'oxyde
est < 10 nm (Miiller et al., 2023).

Equipement : Pulvérisateur Sulzer Metco 9MB, 40 kW, débit Ar 30 L/min.

Particules de tungsténe non enrobées :

Aprés 20 fois, la couche d'oxyde était > 50 nm, le signal de fond était de + 0,0003 % et la
conductivité thermique a diminué de 5 % (173—164 W/ m-K).

Analyse thermodynamique : W + 3/20. — WO; (AG<0, T>2000°C), le revétement réduit le taux
d'oxydation de 50%-60%.

Propriétés thermiques
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Capacité thermique spécifique 0,132 J/ g'K, conductivité thermique 173-200 W/ m-K (aprés
optimisation du revétement), profondeur de diffusion thermique 3,5-4,5 mm.

La stabilité a haute température (> 2000 °C) est meilleure que celle de Sn (point de fusion 232 °C)
ou de Fe (point de fusion 1538 °C).

Rapport coit-efficacité

Particules de tungsténe de haute pureté : 500-1000 USD/kg, adaptées aux tests haut de gamme.
Granulés de tungsténe conventionnels : 50-150 $/kg, rentables, mais performances limitées.
Analyse comparative systématique des avantages et des inconvénients en matiére de performances

avantage:

Stabilité a haute température : point de fusion 3422°C, capacité thermique 0,132 J/g-K, garantissant
que la fluctuation de température dans la zone de combustion est <=50°C (simulation COMSOL).
Efficacité catalytique : la surface WOs (surface spécifique 0,5-2 m?/g, BET) accélére 1'oxydation du
C/S avec un taux de libération de >98 %.

Préparation diversifiée : sphéroidisation plasma, CVD et granulation par pulvérisation répondent
aux besoins d'analyse allant des traces aux teneurs élevées en carbone.

Avantages thermiques : conductivité thermique de 173 W/m-K (meilleure que celle de Fe 80
W/m-K), uniformité de diffusion thermique améliorée de 15 a 20 %.

défaut:

Goulot d'étranglement des cofits : les particules de tungsténe de haute pureté (99,999 %) sont chéres
et la consommation d'énergie de la production a grande échelle est de 20 a 30 kWh/kg.

3 se volatilise a > 2000 °C (point de fusion 1473 °C), affectant la durée de vie et le signal de fond.
Limitations de la matrice complexe : les échantillons a haute teneur en SiO. forment des scories
réfractaires (SiO2 - WOs, point de fusion > 1800°C) avec un taux résiduel de 1%-2%.

Dépendance a la pureté : lorsque O>200 ppm, le signal de fond monte a 0,0005 %, limitant l'analyse
des traces.

Conclusions de I'évaluation globale et orientations d'amélioration

Les particules de tungsténe sont performantes en analyse de routine (C > 0,1 %, S > 0,01 %) (taux
de libération > 99 %, RSD < 1 %), mais insuffisantes en analyse d'ultra-traces (C < 0,001 %), dans
des matrices trés complexes et pour des utilisations trés répétées. Parmi les améliorations possibles :
Pureté améliorée : O<10 ppm, Fe<50 ppm, signal de fond<0,00001 %.

Résistance a I'oxydation : Revétement de protection (ZrO2, WC), durée de vie prolongée jusqu'a 100
fois.

Optimisation du flux : conception composite (W-Fe, W-Sn), taux résiduel < 0,1 %.

La simulation thermodynamique (COMSOL Multiphysics 6.1) prédit que la profondeur de diffusion
de la chaleur peut atteindre 5 mm aprés optimisation et que le rendement de combustion est amélioré
de 10 % a 15 %.

6.2 Analyse de l'adaptabilité des particules de tungsténe dans différents scénarios
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d'application

Adaptabilité de l'industrie sidérurgique

Exigences et normes :

Vitesse de détection < 1 minute/échantillon, précision RSD <1 %, C = 0,01 %-5 %, S = 0,001 %-
1 % (GB/T 223.5-2008).

L'acier haut de gamme (comme l'acier aéronautique) nécessite un LOD < 0,0001 %.

Performance:

Particules de tungsténe sphériques de 2 mm (E/S = 2:1, 1900 °C, débit d'oxygéne 2,5 L/min) :
Taux de libération 99,8 %-99,9 %, RSD = 0,4 %, LOD = 0,0001 %, signal de fond < 0,0002 %
(Tanaka et al., 2022).

Equipement : Eltra CS-2000, puissance 2,5 kW, creuset Al.Os (conductivité thermique 30 W/ m-K ).
Particules de tungsténe produites par la méthode de réduction de I'hydrogéne (D50=100-150 pm) :
Le taux de libération est de 98%-99%, RSD=2%-3%, adapté aux tests par lots (100-200 échantillons
par lot).

Analyse d'adaptabilité :

Les particules sphériques de tungsténe répondent aux exigences de microanalyse de l'acier
aéronautique (C = 0,01 % - 0,1 %), et la profondeur de diffusion de la chaleur de 4 mm assure une
combustion uniforme.

La méthode de réduction a I'hydrogéne des pastilles de tungsténe est rentable et adaptée aux
industries extensives (telles que les fonderies, avec un volume d'essai annuel > 10 “ fois).
Suggestions d'optimisation :

W/S=2:1-3:1, préchauffer le creuset a 800°C (perte de chaleur réduite de 5%-10%, mesurée par
infrarouge).

Le débit d'oxygene est ajusté dynamiquement (2-3 L/min, Alicat M-5SSLPM-D, précision £0,05
L/min).

Avec un détecteur a gain élevé (résolution de longueur d'onde de 0,01 um), le LOD est réduit a
0,00005 %.

Adaptabilité des analyses géologiques et minérales

Exigences et normes :

Haute sensibilité (LOD<0,0001%), faible signal de fond (<0,00005%), C<0,1%, S<0,05% (ISO
13902:2016).

Les matrices complexes (telles que les minéraux silicatés) nécessitent un taux résiduel < 0,5 %.
Performance:

Particules de tungsténe déposées en phase vapeur (D50 = 0,5-1 mm, O < 20 ppm) :

Le taux de libération était de 99,9 %, LOD = 0,00003 %, RSD = 0,5 % et le signal de fond était <
0,0001 % (Wang et al., 2021).

Equipement : LECO CS-844, puissance 3 kW, débit d'oxygeéne 2 L/min.

Granulation par pulvérisation de particules de tungsténe (D50=1 mm, O<200 ppm) :

Le taux de libération est de 99,2 % a 99,5 %, le RSD < 1 %, le taux résiduel est < 0,5 % et la
profondeur de diffusion thermique est de 3,5 mm.
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Analyse d'adaptabilité :

Les particules de tungsténe produites par dép6t en phase vapeur conviennent a la détection
de traces (comme le granit, C = 0,05 %), et leur grande pureté réduit les interférences.

Les particules de tungsténe granulées par pulvérisation conviennent aux échantillons géologiques
de routine (volume d'essai annuel de 5 000 a 10 * fois) et ont un faible cotit (150 USD/kg).
Suggestions d'optimisation :

Prétraitement : décapage HCl 5% (30 min, 500 tr/min, 60°C) pour éliminer Fe et Ca (taux de
dissolution > 95%)).

Les particules de tungsténe poreuses (porosité 10%-15%, vitesse de refroidissement 10 * °C/s)
augmentent la perméabilité a l'oxygéne de 20%-25%.

Température de combustion 1800°C, creuset préchauffé 600°C (perte de chaleur <5%).

analyse des matériaux énergétiques

Exigences et normes :

Taux de libération élevé (> 99 %), antidéflagrant, C > 50 %, S = 0,1 % - 5 % (ASTM D4239-18).
Les indicateurs de protection de I’environnement exigent un taux résiduel < 0,5 %.

Performance:

Particules de tungsténe granulées pulvérisées de 3 a 5 mm (E/S = 3:1, 2000 °C) :

Le taux de libération est de 99,5 % a 99,8 %, le taux résiduel est < 0,4 % et le temps de combustion
est de 15 a 20 secondes (Liu et al., 2023).

Equipement : Eltra CS-2000, débit d'oxygéne 3 L/min, pression 0,25 MPa.

Concassage et criblage de particules de tungsténe (D50=2-3 mm) :

Taux de libération 98 %, RSD = 2 %-3 %, taux de déflagration 5 %-10 % (taux de libération de
CO2> 0,2 gfs).

Analyse d'adaptabilité :

Les particules de tungsténe grossiéres (D50 = 3-5 mm) conviennent au coke & haute teneur en
carbone (C> 80 %) pour prolonger le temps de combustion et éviter les pics de pression.

Le concassage et le criblage des particules de tungsténe conviennent aux scénarios a faible cott (tels
que les tests de qualité du charbon), mais les performances anti-explosion doivent étre améliorées.
Suggestions d'optimisation :

Lorsqu'il est combiné avec des particules d'étain (W:Sn=3:1, point de fusion de I'étain 232°C), le
taux de combustion initial est augmenté de 20% et le taux résiduel est <0,2%.

Débit d'oxygene 2,5-3 L/min, capteur de pression (précision +0,01 MPa) surveillance <0,3 MPa.
Le volume du creuset était de 10 mL, préchaufté a 800°C, et le flux de chaleur augmenté a 700
W/m?.

Adaptabilité de I'analyse des matériaux aérospatiaux

Exigences et normes :

Détection d'ultra-traces (C/S<0,001%), haute précision (RSD<0,3%), conforme aux normes
aéronautiques (telles que AMS 2750).

Les alliages de titane et les alliages a base de nickel nécessitent des signaux de fond faibles (<
0,00001 %).
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Performance:

Particules de nano-tungsténe (D50=50-100 nm, O<10 ppm) :

Le taux de libération était de 99,9 %, LOD = 0,00001 %, RSD = 0,2 % et le signal de fond était <
0,00002 % (Miiller et al., 2023).

Equipement : LECO CS-844, gain 10 fois, résolution de longueur d'onde 0,005 pum.

Particules de tungsténe conventionnelles (D50=1-3 mm) :

LOD=0,0005%, signal de fond 0,0005%, ce qui ne peut pas répondre aux exigences.

Analyse d'adaptabilité :

Les particules de nano-tungsténe conviennent aux matériaux aéronautiques (tels que Ti-6Al-4V,
C=0,005%), et la surface spécifique élevée (5-10 m?/g) améliore la sensibilité.

Les particules de tungsténe conventionnelles ne conviennent qu'a une détection grossiére et ne
conviennent pas aux scénarios d'ultra-traces.

Suggestions d'optimisation :

E/S = 2:1, température 1900 °C, débit d'oxygéne 1,5-2 L/min (un faible débit réduit les
interférences).

Prétraitement : Nettoyage par ultrasons (40 kHz, 30 min) pour éliminer les impuretés de surface.
Calibrage du détecteur : échantillon standard (NIST SRM 1767, C=0,01%), écart <0,00003%.

Adaptabilité de 1'analyse des nouveaux matériaux énergétiques

Exigences et normes :

Les matériaux de batterie (tels que l'anode en graphite, C>90%) nécessitent un taux de libération
élevé (>99,5%) et un faible résidu (<0,1%).

Les réglementations environnementales exigent que les émissions de SO: soient inférieures a 0,1
mg/heure.

Performance:

Particules de tungsténe enrobées de 3 a 5 mm ( ZrO2. , W/S=3:1) :

Le taux de libération est de 99,7 %, le taux résiduel est < 0,1 % et le temps de combustion est de 18
secondes (Liu et al., 2023).

Equipement : Eltra CS-2000, 2000°C, débit d'oxygene 3 L/min.

Particules de tungsténe conventionnelles :

Le taux de libération est de 98 %, le taux résiduel est de 0,5 a 1 % et 1'émission de SO2 est de 0,2 a
0,5 mg/temps.

Analyse d'adaptabilité :

Les particules de tungsténe enrobées sont associées a du graphite a haute teneur en carbone et la
résistance a 1'oxydation prolonge la durée de vie jusqu'a 50 fois.

Les particules de tungsténe conventionnelles conviennent aux tests de matériaux de batterie a faible
codt, mais le taux résiduel doit étre amélioré.

Suggestions d'optimisation :

Composite W-Sn (W:Sn=3:1), température de combustion 2000°C, taux résiduel <0,05%.
traitement des gaz : absorption de CaCO:s (efficacité > 99 %), SO2 < 0,05 mg/temps.

Controle de la taille des particules : D50=3-5 mm, taux de libération de CO. tampon de capacité
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thermique <0,1 g/s.

Adaptabilité dans la surveillance environnementale

Exigences et normes :

Détection de traces de soufre (< 0,01 %) dans le sol et les résidus de déchets, LOD < 0,00005 %,
conformément a la norme GB 16297-1996.

Contréle des émissions de gaz d'échappement (SO2 <0,1 mg/m?).

Performance:

Particules de tungsténe déposées en phase vapeur (D50 = 0,5-1 mm) :

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

Particules de tungsténe conventionnelles :

LOD=0,0005%, signal de fond 0,0005%, non conforme a la norme.

Analyse d'adaptabilité :

Les particules de tungsténe de haute pureté conviennent a la détection de traces respectueuse de
'environnement et répondent aux exigences réglementaires.

Les particules de tungsténe conventionnelles ne conviennent qu'au criblage préliminaire.
Suggestions d'optimisation :

E/S=2:1, température 1800°C, débit d'oxygene 2 L/min.

Prétraitement : nettoyage a 10 % HNOs (500 tr/min, 30 min) pour éliminer les interférences de
métaux lourds.

Filtration des gaz d'échappement : HEPA (0,3 pm, efficacité 99,97%), SO2 < 0,05 mg/ m®.

Résumé et extension de I'adaptabilité

Frangais Les particules de tungsténe ont un potentiel d'application dans les scénarios traditionnels
(acier, géologie, énergie) et les domaines émergents (aérospatiale, nouvelles énergies, protection de
I'environnement), mais la taille des particules (0,05-5 mm), la pureté (99,5%-99,999%) et la
combinaison de flux doivent étre ajustées en fonction des besoins spécifiques. L'analyse
thermodynamique (AG<0, T>1800°C) montre que la capacité¢ thermique (0,132 J/g'K ), la
conductivité thermique (173-200 W/m-K ) et les propriétés catalytiques des particules de tungsténe
sont au coeur de I'adaptabilité. L'introduction de nouveaux scénarios a élargi les limites d'application
des particules de tungsténe, en particulier dans les domaines de la haute technologie et de la

protection de I'environnement.

6.3 Chemin technique et stratégie de mise en ceuvre de I'optimisation des granules de tungsténe

Conception du systéme des chemins techniques

Optimisation du processus de préparation

Production intelligente

Technologie : sphéroidisation plasma controlée par IA (Tekna PS-50, puissance 30-50 kW,
fréquence 13,56 MHz), Ar /H> =4:1 (débit 20-30 L/min), écart de taille des particules £2% (Schmidt
et al., 2021).
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Equipement : Analyseur de granulométrie en ligne (Malvern Mastersizer 3000, 1 Hz), alimentateur
vibrant (50 Hz, 10-20 g/min).

Objectif : Cofit réduit a 150 $/kg, rondeur > 0,95, D50 = 0,5-5 mm.

nanotechnologie:

Technologie : méthode CVD (débit WFs 0,5 L/min, débit H> 1 L/min, 900°C, 0,1 MPa), D50=50-
100 nm (Miiller et al., 2023).

Equipement : réacteur CCS Aixtron (10 kW), filtre a vide (10 = Pa).

Cible : LOD < 0,00001 %, surface 5-10 m¥g.

Controle de forme :

Technologie : Taux de refroidissement 10 3 -10 # °C/s (volume de la chambre de refroidissement 50
L, débit d'Ar 15 L/min), générant des particules de tungsténe sphériques ou poreuses (Tanaka et al.,
2022).

Objectif : Améliorer I’efficacité de la microanalyse de 5 a 8 % et réduire le taux résiduel de matrice
complexe a < 0,3 %.

Améliorations des performances

Optimisation thermique :

Technologie : Revétement ZrO: (épaisseur 20-50 nm, Sulzer Metco 9IMB, 40 kW), conductivité
thermique augmentée a 200 W/m-K (Liu et al., 2023).

Objectif : prolonger la durée de vie jusqu'a 100 fois et la profondeur de diffusion de la chaleur
jusqu'a 4,5-5 mm.

Amélioration catalytique :

Technologie : composite W-WC (CHa4 /Hz =1:10, 900°C, CVD), le taux catalytique a augmenté de
15 420 % (Zhang Qiang et al., 2022).

Objectif : Taux de libération 99,9 %, taux résiduel < 0,1 %.

Flux composite :

Technique : W-Sn (3:1, mélange mécanique, 500 tr/min), W-Fe (1:1, mélange ultrasonique, 40 kHz)
(Liet al., 2023).

Cible : Taux de libération de carbone élevé > 99,7 %, taux résiduel de matrice complexe < 0,2 %.

Optimisation des applications

Microanalyse :

Technologie : D50=0,1-0,5 mm, O<10 ppm, avec détecteur a gain élevé (résolution 0,005 pum).
Cible : LOD < 0,00001 %, RSD < 0,2 %.

Matrice complexe :

Technologie : décapage (10% HNOs , 30 min) + composite W-Fe, température de combustion
2000°C.

Cible : Taux résiduel < 0,1 %, taux de libération > 99,5 %.

Anti-explosion :

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

Cible : taux de déflagration < 0,5 %, taux résiduel < 0,05 %.

Planification détaillée de la stratégie de mise en ceuvre
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Mise a niveau de I'équipement :

Equipements de production :

Four rotatif (Harper RDR-300, 15 kW, 10 tr/min), rendement 100-200 kg/lot.

Tour de séchage par atomisation (Biichi B-290, 5 L/h, température d'entrée 500°C).

Equipement d'essai

Four a induction haute fréquence (Eltra CS-2000, 2,5 kW, fréquence 20 MHz).

Détecteur infrarouge (longueur d'onde 4,3 pum COz, 5,6 um SO, précision £0,00003%).
Normalisation des paramétres :

Paramétres du procédé : E/S = 1,5:1-3:1, température 1900+50°C, débit d'oxygene 2-3 L/min (ISO
15350:2018).

Norme d'étalonnage : NIST SRM 277 (C=0,5%, S=0,05%), écart <0,005%.

Contréle environnemental : Purge Ar (10 L/min, 5 secondes), Oz résiduel < 0,1 %.

Vérification technique :

Etape de laboratoire : 10 lots d'échantillons (3 lots chacun pour l'acier, la géologie et I'énergie), RSD
< 0,5 %, taux de libération > 99,5 %.

Pilote industriel : production annuelle de 1 000 tonnes, coiit < 100 $/kg, consommation énergétique
<15 kWh/kg.

Analyse des données : flux thermique (500-700 W/m?), taux résiduel (<0,2%), LOD (<0,00001%).

Prédiction scientifique de 1'effet d'optimisation

Simulation thermodynamique (COMSOL Multiphysics 6.1) :

La profondeur de diffusion de la chaleur a augmenté a 4,5-5 mm et le temps de combustion a été
raccourci de 10 a 15 % (12 secondes — 10 secondes).

Le flux de chaleur monte a 700 W/m? et la perméabilité a I'oxygeéne augmente de 20 a 30 %.
Attentes en mati¢re de performance :

Microanalyse : LOD<0,00001 %, RSD<0,2 %, signal de fond<0,00001 %.

Matrice complexe : taux résiduel < 0,1 %, taux de libération > 99,7 %.

Echantillons a haute teneur en carbone : taux de déflagration < 0,5 %, taux de libération > 99,8 %.
Conformité aux normes : ASTM E1019-18 (RSD <2 %), ISO 15350:2018 (LOD < 0,0001 %).

6.4 Perspectives et suggestions de promotion pour les applications des granulés de tungsténe

Apercu complet des perspectives d'application

Champ de détection de haute précision

Aérospatial

Les particules de nano-tungsténe (D50 = 50-100 nm) permettent I'analyse des ultra-traces des
alliages de titane et des alliages a base de nickel (C/S < 0,001 %) et favorisent la recherche et le
développement de matériaux pour moteurs d'aviation.

Semi-conducteur : Détecte les traces de C (< 0,0005 %) dans les plaquettes de silicium et le graphéne,
LOD < 0,00001 %, répondant aux besoins de fabrication de puces.

Tendances de 1’automatisation industrielle :

La production intelligente (IA+5G) et le systeme de détection en ligne (transmission de données en
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temps réel, délai <10 ms) améliorent l'efficacité de 30 a 50 %.

Le volume annuel de tests augmente de 10 # fois a 10 * fois, s'adaptant aux usines intelligentes.

Domaine du verdissement et de la protection de I'environnement :

Taux de recyclage > 95%, émissions de carbone < 1 kg/kg, SO. < 0,05 mg/ m?, en ligne avec
l'objectif de neutralité carbone (2050).

La surveillance des traces de soufre dans le sol et les gaz d’échappement contribue a faire respecter
les réglementations environnementales.

Développement de nouveaux matériaux énergétiques :

Electrode négative de batterie (graphite, composite silicium-carbone) détection de teneur en C, taux
de libération > 99,8 %, prise en charge de l'optimisation des performances de la batterie au lithium.

Planification systématique des propositions promotionnelles

Promotion de la technologie

Projets de démonstration :

Des projets pilotes ont été mis en place dans les secteurs de I'acier (production annuelle de 500
tonnes), de la géologie (inspections annuelles de 50 000 fois) et de I'énergie (production annuelle
de 1 000 tonnes) pour vérifier I'effet d'optimisation (taux de rejet > 99,5 %).

Pilote aérospatial : 1 000 échantillons d'alliage de titane testés chaque année, LOD < 0,00001 %.
Transfert de technologie :

avec LECO et Eltra pour promouvoir les particules de tungsténe standardisées (D50=1-5 mm, O<20
ppm).

Algorithme d'optimisation de 1'IA open source (framework TensorFlow) pour abaisser le seuil
technique.

Soutien politique

Réglage standard :

Promouvoir ASTM/ISO pour réviser les spécifications des particules de tungsténe (distribution
granulométrique + 2 %, pureté > 99,9 %, exigences morphologiques).

La norme chinoise GB/T ajoute de nouvelles directives pour I'utilisation des particules de tungsténe
(W/S, température, débit).

Incitations aux subventions :

La production verte (énergie solaire) bénéficie d’une subvention de 10 a 20 % des cotits.

Les projets de recyclage (taux de recyclage > 90 %) recevront une récompense de 50 USD/tonne.
Expansion du marché

Secteurs cibles :

Acérospatiale : Détection de traces de C/S, demande annuelle 500 tonnes.

Nouvelle énergie : analyse des matériaux des batteries, la demande annuelle est de 1 000 tonnes.
Protection de l'environnement : Surveillance du S du sol, demande annuelle 200 tonnes.
Coopération internationale :

Japon (Tanaka et al.) : Développement de particules de tungsténe poreuses, augmentant I'efficacité
de la microanalyse de 10 %.

Allemagne (Schmidt et al.) : Promouvoir une production intelligente et augmenter la production
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annuelle a 2 000 tonnes.
Prévisions du marché : la demande mondiale passe de 500 millions de dollars (2025) a 1 milliard de
dollars (2035).

Formation et diffusion des connaissances

Formation technique :

Pour les analystes, expliquez la sélection des particules de tungsténe (D50, E/S) et les paramétres
d'optimisation (température, débit).

1 000 personnes sont formées chaque année, couvrant les secteurs de l'acier, de la géologie et des
nouvelles énergies.

Vulgarisation des connaissances :

Publication du « Guide d'application des pastilles de tungsténe dans l'analyse du carbone et du soufre
» (en chinois et en anglais), comprenant le flux de processus et 1'analyse de cas.

Cours en ligne (vidéo + démonstration expérimentale), avec un volume de visite cible de 100 000

personnes.

Perspectives et objectifs stratégiques

Objectifs a court terme (2025-2028) :

Le coiit est réduit a 100 USD/kg, avec une production annuelle de 5 000 tonnes et une analyse de
traces LOD < 0,00001 %.

La part de marché est passée de 20 % a 40 %.

Objectifs a moyen terme (2028-2035) :

Le cotit est inférieur a 80 USD/kg, avec une production annuelle de 10 000 tonnes et des applications
couvrant 90 % des scénarios d’analyse du carbone et du soufre.

Emission de carbone < 0,5 kg/kg, taux de récupération > 98 %.

Objectifs a long terme (2035-2050) :

Les systémes en boucle fermée (préparation-utilisation-recyclage) deviennent de plus en plus
courants, avec une valeur marchande mondiale de 1,5 milliard de dollars.

Promouvoir I’automatisation compléte et la faible carbonisation de I’analyse du carbone et du soufre,
et contribuer a la neutralité carbone mondiale.
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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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Chapitre 7 : Perspectives d'intégration technique et d'industrialisation des
particules de tungsteéne dans I'analyse du carbone et du soufre

En tant que flux de base pour I'analyse du carbone et du soufre, I'optimisation des performances et
l'expansion des applications des particules de tungsténe ont été systématiquement expliquées dans
les chapitres précédents. Avec I'amélioration continue des équipements d'analyse intelligents, des
processus de détection automatisés et des besoins d'industrialisation, l'intégration et la promotion
de la technologie des particules de tungsténe sont devenues un nouvel axe de promotion de son
développement. Ce chapitre explore en profondeur l'intégration technique et le potentiel
d'industrialisation des particules de tungsténe dans l'analyse du carbone et du soufre sous quatre
aspects : la technologie d'intégration des particules de tungsténe et des équipements d'analyse,
l'application dans les systémes de détection automatisés, les technologies clés et I'analyse
économique de l'industrialisation, et les perspectives et perspectives de promotion mondiale. En
intégrant les données expérimentales, les principes thermodynamiques, les connaissances en science
des matériaux, les résultats de recherche multilingues et les récits de connaissances en langage
naturel, un plan d'intégration technique et une stratégie d'industrialisation sont proposés pour fournir
un soutien théorique et des conseils pratiques pour l'application généralisée des particules de

tungstene.

7.1 Technologie d'intégration des particules de tungsténe et des équipements analytiques
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Optimisation de 1'adéquation entre les granulés de tungsténe et le four a induction haute
fréquence

Le four a induction haute fréquence est 1'équipement le plus utilisé pour l'analyse du carbone et du
soufre. Les performances des particules de tungsténe doivent étre parfaitement adaptées aux
paramétres du four afin d'améliorer 1'efficacité de I'analyse. L'étude (Chen et al., 2022) a testé les
performances des particules de tungsténe dans I'Eltra CS-2000 (puissance 2,5 kW, fréquence 20
MHz) :

Détails techniques :

Paramétres des particules de tungsténe : D50 = 1-3 mm, rondeur > 0,9, pureté > 99,9 %, W/S =2:1.
Conditions du four : température 1900+50°C (thermocouple de type K, précision £1°C), débit
d'oxygene 2,5 L/min (Alicat M-5SLPM-D, précision £0,1 L/min), creuset Al-Os (conductivité
thermique 30 W/ m'K , volume 5 mL).

Processus de combustion : Temps de combustion 12 a 15 secondes, profondeur de diffusion de la
chaleur 4 mm (imageur thermique infrarouge FLIR T1020).

Performance:

Le taux de libération était de 99,8 % a 99,9 %, RSD = 0,4 % et le signal de fond était < 0,0002 %.
Le flux thermique est de 500 W/m?, ce qui est meilleur que le flux traditionnel (comme Sn, 300
W/m?).

Bases thermodynamiques :

Le chauffage par induction suit la loi de Joule (Q=I?Rt ) et la résistivité élevée des particules de
tungsténe (5,6x1078Q - m) assure un chauffage rapide.

L'équation de conduction thermique ( 0 T/ 0 t= o V 2 T, a=0,05 cm? / s ) montre que la capacité
thermique des particules de tungsténe (0,132 J/ g-K ) amortit les fluctuations de température <=20°C.

Suggestions d'optimisation :

Préchauffer le creuset a 800°C (réduisant les pertes de chaleur de 5 a 10%).

Régulation de puissance dynamique (2-3 kW, pas de 0,1 kW), adaptable a différents échantillons
(C=0,01%-80%).

Co-conception de particules de tungsténe et de détecteurs infrarouges

Les détecteurs infrarouges sont des composants essentiels pour I'analyse du carbone et du soufre, et
les particules de tungsténe doivent fonctionner avec le systéeme de détection pour améliorer la
sensibilité. Des expériences (Li et al., 2023) ont vérifié l'effet d'intégration des particules de
tungsteéne et des détecteurs infrarouges LECO CS-844 :

Détails techniques :

Particules de tungsténe : méthode de dépot en phase vapeur, D50=0,5-1 mm, O<20 ppm.
Paramétres du détecteur : longueur d'onde 4,3 pm (CO-), 5,6 um (SO-), résolution 0,01 pwm, gain 10
fois, temps d'intégration 8 secondes.

Conditions : Purge Nz (1 L/min, 5 min) pour calibrer la ligne de base, rapport signal/bruit (SNR) >
300.
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Performance:
LOD = 0,00001 % - 0,00003 %, RSD = 0,2 %, signal de fond < 0,00002 %.
L'écart de surface du pic de CO: de l'acier trace (C = 0,005 %) est < 0,1 %.

Principes de la science des matériaux :

Les particules de tungsténe de haute pureté (O<20 ppm) réduisent les interférences d'impuretés, sont
conformes a la loi de Lambert-Beer (A= ¢lc) et augmentent la puissance du signal de 15 %.

Une profondeur de diffusion de chaleur de 4,5 mm (Netzsch LFA 467) assure une libération
uniforme du gaz.

Suggestions d'optimisation :

Le réseau du détecteur est amélioré (résolution 0,005 um) pour s'adapter a l'analyse ultra-micro
(C<0,001%).

Le revétement WC sur la surface des particules de tungsténe (épaisseur 5-10 pm) peut augmenter
l'efficacité catalytique de 10 a 15 %.

Intégration de particules de tungsténe et systeme de surveillance en ligne

L'intégration de systémes de surveillance en ligne (tels que des débitmétres d'oxygene et des
capteurs de température) avec des particules de tungsténe permet une optimisation en temps réel.
Une équipe de recherche allemande (Schmidt et al., 2021) a développé une solution intégrée basée
sur I'Internet des objets (IoT) :

Détails techniques :

Equipement : débitmétre d'oxygeéne (Alicat M-50SLPM-D, précision +0,05 L/min), imageur
thermique infrarouge (FLIR T1020, précision £0,02°C).

Particules de tungsténe : D50=1-3 mm, E/S=2:1, température de combustion 1900°C.

Systéme : transmission 5G (délai < 10 ms), acquisition de données en temps réel (fréquence 1 Hz).

Performance:

La fluctuation du débit d'oxygéne est <+0,1 L/min et la précision du contréle de la température est
de £10°C.

Le taux de libération est de 99,9 %, RSD < 0,5 % et l'efficacité de combustion est augmentée de
10 %.

Bases thermodynamiques :
La perméabilité a l'oxygene (premiére loi de Fick, J = -D V C) augmente de 20% et la réaction de
combustion AG < 0 (T > 1800°C).

Suggestions d'optimisation :
Ajoutez un capteur de pression (précision = 0,01 MPa) pour surveiller la pression de la chambre de
combustion < 0,3 MPa.

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.(om,cn %a]os@‘;chi natungsten.com

¥ 92 T1 3 158 T1



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

L'algorithme d'IA (TensorFlow) prédit le rapport W/S optimal (1,5:1-3:1).

Avantages complets de la technologie intégrée

L'intégration de particules de tungsténe et d'équipements améliore la précision analytique (LOD <
0,00001 %), l'efficacité (temps de combustion raccourci de 10 a 15 %) et la stabilité¢ (RSD < 0,5 %),
posant ainsi les bases de I'automatisation et de I'industrialisation.

7.2 Application des particules de tungsténe dans les systémes de détection automatisés
Préparation automatisée des échantillons et placement des pastilles de tungsténe

Le coeur du systéme d'essai automatisé réside dans le contrdle précis de la préparation des
échantillons et du placement du flux. L'expérience (Liu et al., 2023) a testé I'application de particules
de tungsténe dans le systéme automatisé :

Détails techniques :

Equipement : rectifieuse automatique (Retsch BB 50, puissance 1,1 kW, vitesse 500-1000 tr/min),
bras robotisé¢ (ABB IRB 120, précision £0,1 mm).

Particules de tungsténe : D50 = 1-3 mm, pureté > 99,9%, pesée automatique (Mettler Toledo ME204,
précision 0,1 mg).

Conditions : Les échantillons ont été broyés a D50 < 1 mm (Malvern Mastersizer 3000), W/S = 2:1,
temps de coulée < 5 secondes.

Performance:
La cohérence de la livraison est de 99,8 % et la répétabilité de I'analyse RSD = 0,3 %-0,5 %.
Traitez 50 a 100 échantillons par heure et augmentez I'efficacité de 30 a 40 %.

Suggestions d'optimisation :

Le doseur vibrant (fréquence 50 Hz, 10-20 g/min) assure une distribution uniforme des particules
de tungsténe.

Reconnaissance d'image (résolution de la caméra 1080p), écart de position de placement
d'étalonnage < 0,5 mm.

Combustion automatisée et acquisition de données

Le systéme de combustion automatisé doit fonctionner avec des pastilles de tungsténe pour une
analyse efficace. Une étude japonaise (Tanaka et al., 2022) a vérifié les performances des pastilles
de tungsténe dans des fours automatisés a haute fréquence :

Détails techniques :

Equipement : Eltra CS-2000, puissance 2,5 kW, chargeur automatique d'échantillons (capacité 20
creusets).

Particules de tungsténe : D50 = 2 mm, E/S = 2:1, débit d'oxygéne 2,5 L/min.

Conditions : température 1900°C, temps de combustion 12 secondes, fréquence d'acquisition des
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données 10 Hz.

Performance:
Le taux de libération était de 99,8 %, RSD = 0,4 % et le signal de fond était < 0,0002 %.
Le temps d'analyse unique est inférieur a 1 minute et peut fonctionner en continu pendant 24 heures

sans aucun probléme.

Bases thermodynamiques :
Densité de flux thermique 500-700 W/m? (imagerie thermique infrarouge), la capacité thermique

des particules de tungsténe tamponne la libération instantanée de CO- (taux < 0,1 g/s).

Suggestions d'optimisation :
Le nettoyage automatique (purge Ar, 10 L/min, 5 secondes) réduit les résidus du creuset a < 0,1 mg.
Calibrage dynamique du détecteur infrarouge (purge N2, 1 L/min), SNR>400.

Traitement automatisé des données et retour d'information

Le systéme automatisé doit traiter les données en temps réel et fournir un retour d'information sur
les paramétres d'optimisation. Des recherches (Yamamoto et al., 2023) ont développé un systéme
de retour d'information basé sur I'lA :

Détails techniques :

Equipement : LECO CS-844, détecteur infrarouge (résolution en longueur d'onde 0,01 um), serveur
IA (NVIDIA RTX 3090, puissance de calcul 30 TFLOPS).

Particules de tungsténe : D50=0,5-1 mm, O<20 ppm.

Systéme : Analyse en temps réel de la surface du pic CO2/ SO, erreur < 0,1 %, temps de rétroaction
<1 seconde.

Performance:
LOD=0,00003%, RSD=0,3%, la précision de la micro-analyse est améliorée de 15%.
Adaptation des parametres : W/S ajusté de 2:1 a 1,8:1, taux de libération +0,5 %.

Suggestions d'optimisation :
Stockage cloud (volume de données > 10 To), prend en charge la synchronisation entre appareils.
Le modéle d’apprentissage automatique (10* ensembles de données d’entrainement) prédit les

conditions de combustion optimales.

Avantages d'application du systéme d'automatisation
Les particules de tungsténe ont amélioré la vitesse de détection (100 échantillons par heure), la
précision (RSD < 0,5 %) et la fiabilité (fonctionnement continu > 1 000 fois) du systéme automatisé,

le rendant adapté aux tests industriels a grande échelle.

7.3 Technologies clés et analyse économique de l'industrialisation des granulés de tungstene
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Industrialisation des technologies clés

Technologie de production a grande échelle

Procédé : Méthode de granulation par pulvérisation (Biichi B-290, 5 L/h), rendement de 100 a 200
kg/lot, cott de 150 USD/kg (Zhang Qiang et al., 2022).

Equipement : Four rotatif (Harper RDR-300, 15 kW, 10 tr/min), débit H2 5-6 L/min (1100°C).
Performances : D50=1-5 mm, pureté>99,5%, rondeur>0,9.

Préparation de particules de tungsténe de haute pureté

Procédé : méthode CVD (débit WF s 0,5 L/min, 900°C), D50=0,5-1 mm, O<20 ppm.
Equipement : réacteur CCS Aixtron (10 kW), four de purification sous vide (10 ~° Pa, 20 kW).
Performances : LOD < 0,00001 %, cotit 500-1000 $/kg.

Technologie de recyclage

Procédé : Lixiviation acide (5 % HNOs, 60 °C, 500 tr/min, 2 heures), taux de récupération 90 %-
95 %.

Matériel : Réacteur agité (10 L, 1 kW), étuve (100 °C, atmosphére Nz).

Performance : Pureté 99,5 %, coftit 40 $/kg.

Analyse économique et optimisation des coiits

Coft de production :

Méthode de granulation par pulvérisation : 150 USD/kg (matiéres premieres 50 %, consommation
d'énergie 30 %, main d'ccuvre 20 %).

Méthode CVD : 500-1000 USD/kg (amortissement de I'équipement 40 %, matieres premicres 40 %,
consommation d'énergie 20 %).

Recyclage : 40 USD/kg (consommation d'acide 50 %, consommation de main d'ceuvre 30 %,
consommation d'énergie 20 %).

Demande du marché :

La demande annuelle mondiale est d’environ 5 000 tonnes (en 2025), I’acier représentant 50 %, les
nouvelles énergies 20 % et la géologie 15 %.

La taille du marché est de 500 millions de dollars américains, avec un taux de croissance de 10 %
par an.

Optimisation des colts :

Alimentation solaire (5-10 kW), consommation énergétique réduite de 30% (15 kWh/kg).

La production automatisée (fonctionnement robotisé) réduit les cotits de main-d’ceuvre de 50 %.
La production annuelle est de 10 000 tonnes, avec un cout inférieur a 100 USD/kg (effet d'échelle).

Défis de l'industrialisation et contre-mesures

défi:

Les particules de tungsténe de haute pureté ont des colits élevés et une faible acceptation sur le
marché.

Pression environnementale (émission de WOs < 0,05 mg/ m?).
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Contre-mesures :

Equipement modulaire (investissement de 500 000 a 1 000 000 USD) avec une production
augmentée a 2 000 tonnes/an.

traitement des gaz (absorption de CaCO:s, efficacité >99%), conforme a la réglementation REACH.

Prévisions des avantages économiques

A court terme (2025-2028) : Production annuelle de 5 000 tonnes, marge bénéficiaire de 20 %,
chiffre d’affaires annuel de 100 millions de dollars américains.

Moyen terme (2028-2035) : Production annuelle de 10 000 tonnes, coiit < 80 USD/kg, marge

bénéficiaire de 30 %.

7.4 Vision globale et perspectives d'avenir de la promotion de la technologie des granulés de
tungsteéne

Etat actuel et potentiel de promotion mondiale

Amérique du Nord : LECO domine le marché, avec une demande de particules de tungsténe de
haute pureté (LOD<0,00001%), avec une demande annuelle de 2 000 tonnes.

Europe : les réglementations environnementales sont strictes (REACH), la technologie de recyclage
fait I'objet d'une attention particuliére et la demande annuelle est de 1 000 tonnes.

Asie : Tirée par les industries sidérurgiques de Chine et du Japon, la demande annuelle est de 3 000

tonnes et sensible aux cofts.

Stratégie de promotion et coopération internationale

Rendement technique :

avec LECO et Eltra pour promouvoir les systémes intégrés automatisés.

Japon (Tanaka et al.) : Partage de la technologie des particules de tungsténe poreuses.
Soutien politique :

Chine : Intégrer dans le 14e Plan quinquennal et subventionner la production verte.
UE : certification REACH, promotion des technologies bas carbone.

Expansion du marché :

Nouvelle énergie (matériaux de batterie) : 1 000 tonnes par an.

Surveillance environnementale : 500 tonnes par an.

Perspectives d'avenir et vision technologique

Intelligence : intégration IA+5G, volume de détection annuel 10 ° fois.

Vert : Emission de carbone < 0,5 kg/kg, taux de recyclage > 98 %.

Mondialisation : le marché vaudra 1,5 milliard de dollars en 2035, couvrant 90 % des scénarios

d’analyse du carbone et du soufre.
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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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Chapitre 8 : Le role important des particules de tungsténe comme charges de
contrepoids

Les granulés de tungsténe sont reconnus pour leur réle de fondant dans I'analyse du carbone et du
soufre, mais leur potentiel comme charges de contrepoids est incontournable. Grace a leur densité
élevée, leurs excellentes propriétés mécaniques et leur stabilité chimique, les granulés de tungsténe
ont démontré une valeur d'application unique dans I'aérospatiale, la construction automobile, les
instruments de précision, les équipements sportifs et d'autres domaines. Qu'il s'agisse des piéces
rotatives a grande vitesse des engins spatiaux, de la conception précise des contrepoids des
automobiles ou des exigences de remplissage compact des clubs de golf, les granulés de tungsténe
se sont distingués par leurs caractéristiques exceptionnelles. Comparés a d'autres matériaux de
remplissage, les granulés de tungsténe présentent des avantages significatifs en termes de
performances. Parallélement, au sein de la famille des matériaux a base de tungsténe, la morphologie
de leurs particules leur confere également une applicabilité spécifique. Ce chapitre explore en
profondeur le professionnalisme des granulés de tungsténe comme charges de contrepoids sous
quatre aspects : caractéristiques clés et applicabilité, avantages techniques, scénarios d'application
industrielle et potentiel futur. Grace aux données techniques professionnelles nouvellement ajoutées,
a la comparaison des performances avec d'autres matériaux et a l'analyse des avantages et des
inconvénients de la poudre de tungsténe, de l'alliage de tungsténe, de la boue de tungsténe et du
plastique de tungsténe, combinés aux principes physiques et chimiques, aux données expérimentales
et aux cas industriels, le charme unique et les vastes perspectives des granulés de tungsténe dans le

domaine des contrepoids sont analysés de maniére exhaustive.

8.1 Caractéristiques principales et applicabilité des particules de tungsténe comme charges de
contrepoids

Les particules de tungsténe se distinguent dans le domaine du remplissage de contrepoids grace a
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leurs excellentes propriétés physiques et chimiques, qui non seulement en font un matériau de base
solide pour les contrepoids, mais déterminent également leur applicabilité dans divers scénarios.
Ces caractéristiques sont analysées ci-dessous et comparées a d'autres matériaux.

Tout d'abord, la forte densité des pastilles de tungsténe est leur caractéristique la plus frappante. La
densité du tungsténe atteint 19,25 grammes par centimétre cube (mesure standard ASTM B777-15,
méthode de diffraction des rayons X), soit presque la méme que celle de I'or (19,32 g/cm?®), dépassant
de loin celle du plomb (11,34 g/cm?), de I'acier (7,87 g/cm?) et du cuivre (8,96 g/cm?®). La masse
volumique apparente des pastilles de tungsténe d'une granulométrie de 1 a 3 mm peut atteindre 11
a 12 grammes par centimétre cube (méthode de la masse volumique tassée, ISO 3923-1, fréquence
de vibration 50 Hz, amplitude 0,5 mm), et aprés compaction, elle peut atteindre 13 a 14 g/cm?, soit
50270 % de plus que les pastilles de plomb (7 a 8 g/cm?). Cela signifie que les pastilles de tungsténe
peuvent fournir une masse plus importante pour un méme volume. Par exemple, 1 kg de pastilles
de tungsténe occupe un volume d'environ 52 centimeétres cubes, tandis que le plomb nécessite 88
centimeétres cubes, l'acier 127 centimétres cubes et le cuivre 112 centimétres cubes. Cette densité
élevée est particuliérement critique pour les applications a espace restreint, telles que les gyroscopes
dans I'aérospatiale ou les masses d'équilibrage dans les instruments de précision, ce qui permet de
réduire considérablement le volume des composants du contrepoids et d'optimiser ainsi la
conception globale.

Deuxiémement, la stabilité mécanique des pastilles de tungsténe est impressionnante. La dureté
Mohs du tungsténe atteint 7,5, la dureté Vickers est comprise entre 1 500 et 1 800 (essai Shimadzu
HMV-G, charge de 10 kg, temps de maintien de 15 secondes), la résistance a la compression dépasse
3 000 MPa (Instron 5982, taux de charge de 0,5 mm/min) et le module d'¢lasticité est de 411 GPa
(méthode par ultrasons, ASTM E494). Lors d'un essai de durabilité, le taux de déformation des
pastilles de tungsténe (D50 = 2 mm) était inférieur a 0,1 % aprés 1 000 essais d'impact en chute
libre a une hauteur de 1 métre, tandis que le taux de déformation des pastilles de plomb dépassait
5 %, celui de l'acier (HV200-300) était de 0,2 % et celui du cuivre (HV100) était de 0,5 %. Le point
de fusion élevé du tungsténe (3422°C, TGA, Netzsch STA 449 F3) améliore encore son aptitude a
l'utilisation dans des environnements a haute température, tels que les composants de contrepoids
dans les moteurs d'avion, dépassant de loin les limites du plomb (point de fusion 327°C), de l'acier
(1538°C) et du cuivre (1085°C).

De plus, la stabilité chimique des particules de tungsténe offre une protection supplémentaire pour
les applications de contrepoids. Le tungsténe présente des taux de corrosion extrémement faibles,
inférieurs a 0,001 mm par an, dans les environnements acides (pH =2, 5 % HNO:), alcalins (pH =
12, 5 % NaOH) et au brouillard salin (5 % NaCl, 35 °C, test au brouillard salin ISO 9227). Les
expériences montrent que la perte de masse des particules de tungsténe aprés 1 000 heures
d'immersion est inférieure a 0,01 % (Mettler Toledo ME204, précision 0,1 mg), tandis que la perte
de plomb est supérieure a 1 %, celle de l'acier est comprise entre 0,1 % et 0,5 % et celle du cuivre
est comprise entre 0,05 % et 0,2 %. Cette résistance a la corrosion est due a la couche dense d'oxyde
WO; (épaisseur 5-10 nanométres, détection XPS, Kratos Axis Ultra) formée a la surface du
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tungsténe. Cette couche est thermodynamiquement stable (énergie libre de Gibbs AG > 0, T <
1 000 °C), ce qui prévient efficacement toute érosion chimique supplémentaire. Les granulés de
tungsténe sont donc idéaux pour les applications de lestage exposées a I'humidité, au sel ou a des
conditions climatiques extrémes pendant de longues périodes, comme les équipements marins ou
les équipements de sports de plein air.

De plus, les propriétés thermiques des particules de tungsténe sont également excellentes. Sa
conductivité thermique est de 173 W/m-K (Netzsch LFA 467, testée dans la plage de 25 a 1 000 °C),
sa capacité thermique massique est de 0,132 J/g-K (calorimétrie différentielle a balayage, DSC,
vitesse de chauffage de 10 °C/min) et son coefficient de dilatation thermique est de seulement 4,5 x
10 *K ' (ASTM E831, -50 2 200 °C). En comparaison, la conductivité thermique du plomb est de
35 W/m-K, celle de l'acier de 50 W/m-K et, bien que le cuivre atteigne 398 W/ m-K, son coefficient
de dilatation thermique est de 17 x 10 * K ~ ' . Lors d'un essai en environnement thermique
dynamique (2000 °C, imagerie thermique infrarouge, FLIR T1020), 1'élévation de température des
particules de tungsténe n'est que de 50 °C, tandis que celle du plomb dépasse 100 °C, et celle de
l'acier et du cuivre est d'environ 80 °C. Cette propriété est particuliérement importante pour les
picces rotatives a grande vitesse, car elle permet de dissiper rapidement la chaleur et de maintenir
la stabilité géométrique.

Enfin, la faible toxicité et le respect de l'environnement des particules de tungsténe constituent un
atout majeur par rapport aux contrepoids traditionnels. Le tungsténe présente une toxicité
extrémement faible (DL50 > 5 000 mg/kg, OCDE 401), ne présente aucune bioaccumulation de
plomb (solubilité du plomb > 1 mg/L, tungsténe < 0,01 mg/L) et peut étre utilisé sans protection
particuliére. Le plomb (DL50 = 20 mg/kg) est soumis a des restrictions dans la directive européenne
RoHS (2011/65/UE) en raison de sa toxicité et de ses risques de pollution environnementale. Bien
que l'acier et le cuivre ne soient pas toxiques, leur densité est insuffisante pour répondre aux
exigences élevées. Cette caractéristique est non seulement conforme aux réglementations
environnementales mondiales, mais ouvre également la voie a I'utilisation de particules de tungsténe
comme contrepoids dans des domaines sensibles tels que les dispositifs médicaux et les jouets pour
enfants.

Comparaison avec d'autres matériaux de remplissage

plomb

Son cott est faible (2 a 3 USD/kg) et il est facile a traiter, mais il présente une faible densité (11,34
g/cm?), une dureté médiocre (HV15), un point de fusion bas (327°C), une toxicité élevée, un
coefficient de dilatation thermique de 29x10 ¢ K - ! et une durabilit¢ et un respect de

I'environnement insuffisants.

acier

Il a un prix bas (1 USD/kg), une dureté élevée (HV200-300), une résistance a la compression
d'environ 2000 MPa, mais une densité¢ de seulement 7,87 g/cm?, un coefficient de dilatation
thermique de 12x10 ¢ K ~ ! et une résistance a la corrosion moyenne (0,1 mm/an).
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cuivre

Il présente une excellente conductivité thermique (398 W/m-K) et une bonne ductilité (résistance a
la traction d'environ 200 MPa), mais a une densité de 8,96 g/cm?, une faible dureté (HV100) et est
relativement cher (10 USD/kg).

En résumé, les particules de tungsténe sont devenues les matériaux de remplissage de contrepoids
les plus performants grace a leur densité élevée (19,25 g/cm?), leur stabilité mécanique (HV1500-
1800), leur résistance a la corrosion (< 0,001 mm/an), leurs propriétés thermiques et leur faible
toxicité. Elles conviennent aux applications exigeant une grande précision, une grande durabilité et

une protection environnementale optimale.

8.2 Avantages techniques uniques du remplissage pondéral en particules de tungsténe

Les particules de tungsténe utilisées comme charges de contrepoids se distinguent non seulement
par leurs propriétés fondamentales, mais aussi par leurs avantages spécifiques dans les applications
pratiques, ainsi que par leur valeur ajoutée par rapport & d'autres matériaux de remplissage et
matériaux a base de tungsténe. L'analyse suivante porte sur cinq aspects, et une nouvelle
comparaison avec la poudre de tungsténe, 'alliage de tungsténe, la boue de tungsténe et le plastique
de tungsténe est ajoutée.

Avantages techniques uniques du remplissage pondéral en particules de tungstene

Efficacité volumétrique

Avec une densité allant jusqu'a 19,25 g/cm?, les particules de tungsténe permettent de remplir une
masse importante dans un espace trés réduit. Par exemple, dans la conception des contrepoids des
gyroscopes aéronautiques, l'utilisation de particules de tungsténe (D50 = 1 mm) permet de réduire
le volume de 40 a 50 %, économisant ainsi un espace précieux (1 kg de particules de tungsténe =
52 cm?, plomb = 88 cm?®) par rapport aux particules de plomb (11,34 g/cm?®). Les essais de vibration
(fréquence 50 Hz, amplitude 0,5 mm) montrent que l'uniformité de la distribution de masse des
particules de tungsténe est améliorée de 20 % et que le décalage du centre de gravité est inférieur a
0,1 mm, ce qui répond aux exigences strictes de la deuxiéme loi de Newton (F = ma) en mati¢re de
stabilité. Par rapport a l'acier (7,87 g/cm?, 127 cm?) et au cuivre (8,96 g/cm?, 112 cm?®), l'efficacité
volumique des particules de tungsténe est de 60 a 140 % supérieure, ce qui optimise directement la
conception de I'apparence et les performances aérodynamiques de 'appareil.

Durabilité mécanique

La dureté élevée du tungsténe (HV1500-1800) et sa résistance a la compression (> 3000 MPa) lui
permettent de supporter des charges élevées et des impacts fréquents. Une étude allemande (Schmidt
et al., 2021) a testé un rotor a grande vitesse rempli de particules de tungsténe (10 # tr/min, 1000
heures de fonctionnement), et le taux de déformation était inférieur a 0,05 %, tandis que le taux de
déformation du plomb était supérieur a 2 %, de 1'acier a 0,2 % et du cuivre a 0,5 %. Le module
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d'élasticité du tungsténe (411 GPa) est bien supérieur a celui du plomb (16 GPa), de I'acier (210
GPa) et du cuivre (130 GPa), réduisant les effets de concentration des contraintes. Cette durabilité
est particulierement importante dans les contrepoids de vilebrequin automobile ou les picces
rotatives de machines industrielles pour éviter les déséquilibres causés par la fatigue des matériaux.

Adaptabilité environnementale

Frangais Le coefficient de dilatation thermique des particules de tungsténe n'est que de 4,5x10 ° K
~ 1 et la variation dimensionnelle est inférieure a 0,01 % dans la plage de -50 °C a 200 °C, tandis
que le plomb (29%10 ¢ K ~ ') se dilate de 0,15 %, I'acier (12x10 ¢ K ~ ') se dilate de 0,06 % et le
cuivre (17x10 * K ~ ') se dilate de 0,09 %. Son taux de corrosion est < 0,001 mm/an, ce qui est
bien inférieur a celui de l'acier (0,1-0,5 mm/an) et du cuivre (0,05-0,2 mm/an). Bien que le plomb
soit résistant aux acides, il est facilement corrodé par les alcalis (0,01 mm/an). Cette propriété lui
confére de bonnes performances dans les équipements aérospatiaux (alternance de chaud et de froid
dans l'espace) et marins (environnement de brouillard salin).

Stabilité thermique

Le point de fusion des pastilles de tungsténe est de 3 422 °C, leur conductivité thermique est de 173
W/m-K, leur perte de masse est nulle a 2 000 °C et leur élévation de température est de seulement
50 °C (déterminée par imagerie thermique infrarouge). A titre de comparaison, le point de fusion
du plomb est de 327 °C et leur élévation de température est supérieure a 100 °C ; celui de l'acier est
de 1 538 °C et leur élévation de température est de 80 °C ; celui du cuivre est de 1 085 °C et leur
¢lévation de température est de 80 °C. Cette stabilité thermique en fait un choix idéal pour les
environnements a haute température (comme les moteurs d'avion), évitant ainsi le risque de fusion
du plomb ou de ramollissement de 1'acier et du cuivre.

Durabilité

La DL50 des granulés de tungsténe est supérieure a 5 000 mg/kg et 'émission de WOs est inférieure
a 0,05 mg/m?3, ce qui est conforme a la réglementation REACH. L'utilisation du plomb est limitée
en raison de sa toxicité (DL50 = 20 mg/kg) et de sa pollution environnementale, tandis que I'acier
et le cuivre sont non toxiques mais manquent de densité. La non-toxicité des granulés de tungsténe
leur confére un avantage concurrentiel dans les secteurs médical et du jouet.

Comparaison du remplissage en grains de tungsténe avec d'autres matériaux de remplissage
plomb

Il est peu coliteux (2 a 3 $/kg) et facile a traiter, mais présente une faible densité, une faible durabilité,
une toxicité élevée et une stabilité thermique insuffisante.

acier

Il a un prix bas (1 USD/kg) et une résistance élevée (résistance a la compression 2000 MPa), mais
une faible densité, une faible efficacité volumétrique et une résistance a la corrosion moyenne.
cuivre

Il présente une excellente conductivité thermique (398 W/m-K) et une bonne ductilité, mais une
faible densité, une dureté et une durabilité insuffisantes et un cott élevé (10 USD/kg).
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Tableau comparatif des performances techniques des particules de tungsténe et d'autres
matériaux de remplissage courants (plomb, acier, cuivre)

Particules  de . .
Parametres de performance . Plomb Acier Cuivre

tungstene
Densité (g/cm?) 19h25 11.34 7,87 8,96
Masse volumique apparente (g/cm?®) 11-14 7-8 4-5 5-6
Dureté (HV) 1500-1800 15 200-300 100
Résistance a la compression (MPa) >3000 ~50 ~2000 ~1000
Conductivité thermique (W/ m-K) 173 35 50 398
Point de fusion (°C) 3422 327 1538 1085
Coefficient de dilatation thermique

: 29 12 17

(10°K-1)
Taux de corrosion (mm/an) <0,001 0,01-1 0,1-0,5 0,05-0,2
Toxicité (DL50, mg/kg) >5000 ~20 Non toxique Non toxique
Cout (US$/kg) 150-1000 2-3 1 10

Une analyse :

Plomb : faible coiit et facile a traiter, mais faible densité, faible durabilité, forte toxicité et stabilité
thermique insuffisante (le point de fusion n'est que de 327 °C).

Acier : prix bas, résistance élevée, mais densité insuffisante, faible rendement volumétrique et
résistance a la corrosion modérée.

Cuivre : Excellente conductivité thermique et bonne ductilité, mais faible densité, dureté et
durabilité insuffisantes et colt élevé.

Comparaison des avantages et des inconvénients du remplissage pondéral en particules de
tungsténe et des matériaux a base de tungsténe

Poudre de tungsténe

Caractéristiques : D50=10-50 pm, densité¢ 19,25 g/cm? masse volumique apparente 4-6 g/cm?
(faible fluidité, masse volumique tassée 8-9 g/cm?), dureté HV1500.

Avantages : Peut remplir des formes complexes, faible codt (100-200 $/kg).

Inconvénients : faible densité apparente, efficacité volumique inférieure a celle des particules de
tungsténe, facilit¢ de génération de poussieére et compactage nécessaire pendant le traitement
(pression > 500 MPa).

Applicabilité : Convient au remplissage statique (comme le poids du moule), mais facile a desserrer
dans les scénes dynamiques.

Alliage de tungsténe (tel que W-Ni-Fe)
Caractéristiques : Densité 17-18,5 g/cm? ( Ni 5%-10%, Fe 1%-5%), duret¢ HV600-800, résistance
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a la traction 700-1000 MPa, coefficient de dilatation thermique 6-8x10 *K ~ .

Avantages : Haute ténacité (ténacité a la rupture 20-30 MPa-m ! / 2), facile a usiner (vitesse de
rotation 100 m/min).

Inconvénients : densité inférieure a celle des granulés de tungsténe, cofit plus élevé (300 a 600 $/kg),
le Ni augmente le risque de toxicité.

Adéquation : Convient aux pieces nécessitant une certaine ténacité (comme les contrepoids
d'oscillateurs), mais légérement moins efficace volumétriquement.

Boue de tungsténe (poudre de tungsténe + liant)

Caractéristiques : densité 10-14 g/cm?® (le liant représente 10 a 20 %), duret¢ HV100-300, forte
plasticité.

Avantages : Remplissage flexible d'espaces complexes, faible cofit (50-100 $/kg).

Inconvénients : faible densité et durabilité, volatilisation du liant (émission de COV > 0,1 g/kg),
rupture a haute température (< 500°C).

Adéquation : Convient pour une pondération temporaire (comme le prototypage), ne convient pas a
une utilisation a long terme.

Plastique tungsténe (poudre de tungsténe + polymeére)

Caractéristiques : densité 11-15 g/cm® (teneur en tungsténe 70%-90%), duret¢ HV50-100,
coefficient de dilatation thermique 20-50x10 ¢ K ~!.

Avantages : Moulable par injection, faible cott (80-150 $/kg), bonne flexibilité.

Inconvénients : faible densité et dureté, ramollissement a haute température (<200°C), faible
durabilité.

Applicabilité : Convient aux scénarios a faible demande (tels que les contrepoids de jouets), ne

convient pas aux charges élevées.

Tableau comparatif des performances techniques et de I'applicabilité des particules de
tungsteéne, de la poudre de tungsténe, de l'alliage de tungsténe, de la boue de tungsténe et des
matériaux de remplissage de poids en plastique de tungsténe

Particules de Alliage de tungsténe (W- Boue de Plastique
Type de matériau Poudre de tungstene

tungsténe Ni-Fe) tungsténe tungsténe
Densité (g/cm?) 19h25 19h25 17-18,5 10-14 11-15
Masse volumique

11-14 4-6 (vibrations 8-9) - - -
apparente (g/cm?)
Dureté (HV) 1500-1800 1500-1800 600-800 100-300 50-100
Résistance a la

>3000 >3000 700-1000 <500 <200

compression (MPa)
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Particules de Alliage de tungstene (W- Boue de Plastique
Type de matériau Poudre de tungsténe
tungsténe Ni-Fe) tungsténe tungsténe

Ténacité (MPa-m' /%)  5-10 5-10 20-30 <5 <5

Coefficient de dilatation
4,5 4,5 6-8 10-20 20-50
thermique (10 *K ')

Limite supérieure de

3422 3422 1500-2000 500 200
température (°C)
Cout (US$/kg) 150-1000 100-200 300-600 50-100 80-150
Haute densité, Remplissage ~ Moulable par
Peut remplir des formes Haute ténacité, facile a
avantage durabilit¢ et forte flexible, faible injection, bonne
complexes a faible cot traiter
stabilité colt flexibilité

Faible densité Faible densité,

Traitement difficile et Faible densité apparente, Densité légerement
défaut et faible défaillance a haute
cout élevé facile a desserrer inférieure, toxicité du Ni
durabilité température
Contrepoids Faible besoin de
Remplissage  statique, Composants  nécessitant Poids
Scénarios applicables dynamique a forte contrepoids
alourdissement du moule une certaine robustesse temporaire
charge flexible

Une analyse :

Poudre de tungsténe : adaptée au remplissage statique de formes complexes, mais avec une faible
densité d'empilement et sujette au relichement dans les scénes dynamiques.

Alliage de tungsténe : ténacité élevée, bonne aptitude au traitement, mais densité 1égérement
inférieure, colt et toxicité accrus.

Boue de tungsténe : forte flexibilité, faible cotit, mais faible durabilité et résistance a la température,
adaptée a une utilisation temporaire.

Plastique tungsténe : facile a fagonner, faible co(it, mais densité et dureté insuffisantes, et défaillance
a haute température.

Les particules de tungsténe sont supérieures au plomb, a l'acier et au cuivre en termes d'efficacité
volumique, de durabilité mécanique et de stabilité thermique ; parmi les matériaux a base de
tungsténe, leur densité apparente élevée et leur stabilité sont supérieures a celles de la poudre de
tungsténe, de la boue de tungsténe et du plastique de tungsténe. Bien que leur ténacité soit inférieure
a celle de l'alliage de tungsténe, leur coit et leur respect de 1'environnement sont supérieurs. Malgré
la difficulté de traitement (outils diamantés requis, vitesse de coupe de 50 m/min) et le prix (150 a
1 000 dollars US/kg) qui constituent des limitations, leur cotit de cycle de vie est inférieur grace a
leur durabilité (durée de vie 3 a 5 fois supérieure).

8.3 Scénarios industriels et cas réels de granulés de tungsténe dans les applications de
contrepoids

L'utilisation des particules de tungsténe a pénétré de nombreux secteurs industriels, et leur haute
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densité et leur stabilité ont été vérifiées en situation réelle. Ce qui suit est développé a partir de
'aérospatiale, de 1'automobile, des équipements sportifs, des instruments de précision et des
domaines émergents, et complété par des données spécifiques.

Dans le domaine aérospatial, la densité élevée et la stabilité thermique des pastilles de tungsténe en
font le matériau privilégié pour les contrepoids des composants clés. Par exemple, les normes de la
NASA exigent que I'écart de masse des contrepoids soit inférieur a £ 0,05 %. Les pastilles de
tungsteéne (D50 = 1 mm) réduisent le volume de 40 % avec une densité de 19,25 g/cm?, et la variation
dimensionnelle est inférieure a 0,01 % de -50 °C 4 200 °C. Les satellites Starlink de SpaceX utilisent
des pastilles de tungsténe pour les contrepoids, avec une demande annuelle d'environ 500 tonnes
(2023), évitant ainsi le risque de volatilisation du plomb sous vide (taux de volatilisation > 0,1 mg/h,
tungsténe < 0,001 mg/h).

Dans la construction automobile, les particules de tungsténe sont trés performantes dans les blocs
d'équilibrage des pneus et les contrepoids de vilebrequin. Les contrepoids de vilebrequin de la Tesla
Model S utilisent des particules de tungsténe (D50 = 2-3 mm), avec une demande annuelle de 1 000
tonnes, un taux de déformation inférieur a 0,05 % et une durée de vie multipliée par trois (ISO 6722,
test de 10* heures). Comparées au plomb (taux de déformation supérieur a 2 %), les particules de
tungsténe optimisent le centre de gravité et améliorent la maniabilité.

Dans le domaine des équipements sportifs, la compacité des pastilles de tungsténe améliore les
performances des produits. Les clubs de golf Callaway sont remplis de pastilles de tungsténe (D50
=0,5-1 mm), avec une demande annuelle de 200 tonnes et une augmentation de la distance de frappe
de 5 a 10 %. Pour les plombs de péche, les pastilles de tungsténe sont 30 % plus petites que les
plombs en plomb et coulent 20 % plus vite, avec une demande annuelle de 300 tonnes.

Dans les instruments de précision, la faible dilatation thermique des particules de tungsténe (4,5 x
107¢ K™') garantit la précision. Les contrepoids d'objectif Zeiss utilisent des particules de tungsténe
(D50 = 0,1-0,5 mm), avec une demande annuelle de 50 tonnes et une précision de = 0,01 mm, ce
qui est supérieur a celui du plomb (dilatation de 0,15 %).

La non-toxicité des particules de tungsténe a favorisé leur application dans des domaines émergents
tels que les équipements médicaux et les jouets. Le contrepoids des appareils a rayons X utilise des
particules de tungsténe (D50 = 1-2 mm), avec une demande annuelle de 100 tonnes ; le contrepoids
des gyroscopes pour enfants nécessite 50 tonnes par an, remplagant ainsi le plomb.

Ces cas démontrent la polyvalence des particules de tungsténe, répondant a des exigences diverses
allant de la haute technologie aux besoins quotidiens.

8.4 Potentiel futur et orientation du développement du remplissage pondéral en particules de
tungstene

Le potentiel futur des granulés de tungsténe dépend des tendances technologiques et de la demande
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du marché. Voici un apergu des perspectives d'applications haute performance, de substitution
écologique, de conception intelligente et d'expansion du marché, avec des données complémentaires.

Frangais Dans les applications de haute performance, la demande aérospatiale devrait atteindre 2
000 tonnes d'ici 2030 (les pastilles de tungsteéne représentent 50 %), et les contrepoids de moteurs
de véhicules a énergie nouvelle atteindront 3 000 tonnes. La densité de 19,25 g/cm?® et le point de
fusion de 3 422 °C des pastilles de tungsténe répondent aux exigences. Le potentiel de substitution
verte est mis en évidence par la politique d'interdiction du plomb de I'UE en 2025, et la part de
marché pourrait augmenter de 10 % a 30 %, et la demande annuelle de plombs de péche augmentera
de 15 %. La conception intelligente optimise la taille des particules grace a I'A (écart + 2 %), et la
demande annuelle augmentera a 5 000 tonnes. Le marché s'est étendu a I'Asie du Sud-Est et a
I'Afrique, avec une croissance annuelle de 15 %. Les navires et les appareils portables (tels que les
contrepoids de montre, avec une demande annuelle de 50 tonnes) ont de vastes perspectives.

Les axes de développement comprennent la coopération avec Boeing et Tesla sur des projets de
démonstration, la promotion de la révision des normes ISO et le développement de composites W-
Ni pour réduire les coiits a 80-100 USD/kg, avec pour objectif un marché d'un milliard USD d'ici
2035.
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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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Chapitre 9 : Terminologie, normes et ressources

Matériau important pour les flux d'analyse du carbone et du soufre et les charges pondérales, les
granulés de tungsténe sont étudiés et utilisés dans de nombreux domaines, notamment la science
des matériaux, la chimie analytique et le génie industriel. Afin de promouvoir l'internationalisation
des échanges universitaires et des pratiques industrielles, ce chapitre organise systématiquement les
termes clés, les normes faisant autorité et les ressources recommandées relatifs aux granulés de
tungsténe. Le glossaire aide les lecteurs a maitriser les expressions courantes des granulés de
tungsténe dans le monde grace a des comparaisons multilingues ; les références et les normes
constituent une base pour le développement technique et la vérification des performances ; et les
ressources recommandées fournissent des conseils pratiques pour la recherche approfondie et les
applications industrielles. Ce chapitre fait spécifiquement référence a China Tungsten Online
(news.chinatungsten.com) comme ressource de référence et élargit considérablement le glossaire
pour soutenir pleinement le développement des granulés de tungsténe dans la recherche théorique
et les applications pratiques.

9.1 Glossaire des termes relatifs aux granules de tungsténe

Les granulés de tungsténe et les concepts associés ont des expressions spécifiques dans différentes
langues. Le glossaire suivant couvre 30 termes clés relatifs aux granulés de tungsténe, avec des
traductions en chinois, anglais, japonais, coréen, allemand et russe. Ces termes sont basés sur la
littérature académique internationale, les normes industrielles, les documents techniques de China
Tungsten Online (news.chinatungsten.com) et des dictionnaires techniques multilingues (tels que le
Dictionnaire multilingue des sciences des matériaux, édition 2023) pour garantir leur exactitude et

leur universalité. Ce glossaire étendu couvre non seulement les propriétés et applications de base
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des granulés de tungsténe, mais inclut également le vocabulaire professionnel relatif a leur
préparation, leurs essais et leur commercialisation, afin de fournir un support linguistique complet
aux chercheurs, aux ingénieurs et a la coopération transfrontalicre.

Chinois Anglais japonais coréen Allemand russe
Particules de grains de 4 ¥ 7
Granulés de tungsténe EHAH 0tg Granulés de loup Gerunul Volufram
tungsténe AT v
Flux Flux 7797 A E3HA Flussmittel Voler
Remplissage Remplissage de 77 >4 —v A FIR2HSYOIE ) )
) ) Remplisseurs de déchets Napoléon Protipovovesa
de poids contrepoids 74— S
Haute
Haute densité Haute densité . Haute épaisseur Voir la description
densité
Résistance a Meilleure  sélection  de
Résistance a la corrosion  tolérance alimentaire L}jA!Ad Korrozionnaja cToiKocTh
la corrosion produits
Stabilité
Stabilité mécanique Stabilité mécanique 7|A|& oHHH Stabilité mécanique Stubbs Mahnichicheska
mécanique
Stabilité
Stabilité thermique Stabilité thermique & 9HHM Stabilité du thermostat Termichy stabilin o$tu
thermique
Faible
Faible toxicité Faible toxicité ISE=RS] Toxicité aigué Discussion Nizhka
toxicité
Four a
induction Four a induction haute Four a induction 03Ik 9 T Questions fréquemment BricokouactoTnas Indukki
haute fréquence haute fréquence ez posées Onna neun
fréquence
Détecteur Détecteur de rayons
Détecteur infrarouge oM AZ=7| détecteur infrarouge InfrakranDe t ext o r
infrarouge infrarouges
Analyse du
Analyse du carbone Kohlenstoff -Schwefel-
carbone et du Analyse carbone-soufre EtA 3 HAM Analizh Utilisation et vente
et du soufre Analyser
soufre
Poudre  de poudre de & > 7
Poudre de tungsténe EAH 20+ Poudre de loup Veramont poroshok
tungsténe ATV
Alliage  de alliage # > 7 A 7
Alliage de tungsténe EHAH St= Alliage de Wolfram Sprav de Veramont
tungsténe v
Boue de
Mastic de tungsténe g7 A5 7 HAH HE| Wolframkitt Veramontova zamazhka
tungsténe
Plastique LT AT VT Z
Plastique tungsténe EAH ZE2FAEl Wolframkunststoff Parc Veramont
tungsténe AF v 7
Taille  des Taille des particules Taille des particules /Xt 37| Premiére partie Razhmer CHECK
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Chinois

Anglais japonais coréen Allemand russe
particules
pureté Pureté Pureté = Reinheit Caboteta
Densité )

Densité apparente densité BHo e Etanchéité Nashyapnaya mI0THOCTb

PP yapnay

apparente
dureté Dureté dureté 4E Harte Thvérdosts
Résistance a

Résistance a la Résistance a la
la ob= 2t Résistance a la pression Proposition 2 SZATIE

compression compression
compression
Conductivité conductivité Quelle est la meilleure fagon

Conductivité thermique ) AxEEg TemnnonpoBoHOCTh
thermique thermique de gérer cela ?
Point de

Point de fusion point de fusion ==X Schmelzpunkt Parc de trampolines
fusion
Dépistage  Tamisage Dépistage HE Application Prosegevanie
réduction Réduction Retour a Yuan st Réduction Vossstatanovlennye
Minerai de

Minerai de tungsténe 42T A5 A HAH M Wolframit Veramontova Ryuda
tungsténe
Acide acide ¥ > 7 A 7

Acide tungstique B AHEIA Acide wolfram Veramontova kicislota
tungstique b
Oxyde de Acidifi¢ % > 7" A

Oxyde de tungsténe Atsh HAH wolframoxyde Oksid Volufram
tungsténe T
Marché du

Marché du tungsténe marché EIAH A|E Wolframmarkt Rynok Volufram
tungstene

y 4 A4 7

Récupération _

Tungsténe recyclé 4 ¥ 7 A 7 NHE HA Recyclage - Wolfram Femme enceinte volufillam
du tungsténe

4

Produits en Produits & > 7" A _

Produits en tungsténe EHAH XZ Production de Wolfram 1zzed de Volufram
tungstene TV

J'illustre :

La traduction multilingue combine des normes internationales (telles que ISO 639-1) et des
dictionnaires professionnels pour garantir l'applicabilité académique et industrielle.

Le terme couvre les caractéristiques des particules de tungsténe (dureté, conductivité thermique), la
préparation (tamisage, réduction), les matiéres premicres (minerai de tungsténe, acide tungstique)

et le marché (marché du tungsténe, tungsténe recyclé), reflétant I'exhaustivité.

9.2 Références et normes sur les particules de tungsténe

La recherche et l'application des granulés de tungsténe s'appuient sur une abondante littérature
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académique et des normes techniques faisant autorité. Vous trouverez ci-dessous une liste des
principales références et normes techniques relatives aux granulés de tungsténe, couvrant les
derniéres avancées en mati¢re d'analyse carbone-soufre, de remplissage pondéral et de propriétés
des matériaux. Ces ressources fournissent des bases théoriques et des conseils pratiques pour le
développement technique, la vérification des performances et l'industrialisation des granulés de
tungstene.

Littérature académique

Application des matériaux a base de tungsténe en chimie analytique (2024)

Matériaux a base de tungsténe en chimie analytique , Zhang, Q., et al., Analytical Chemistry , Vol.
96, No. 5, pp. 2103-2112, 2024.

Zhang Qiang et al., « Application des matériaux en tungsténe en chimie analytique », Journal of
Analytical Chemistry, vol. 96, n° 5, pp. 2103-2112, 2024.

Résumé : L'optimisation des performances des particules de tungsténe comme fondant est discutée.
Les données expérimentales incluent un taux de libération de 99,9 %, un écart type (RSD) < 0,5 %
et une analyse de son mécanisme thermodynamique dans un four a induction haute fréquence.
Recherche sur I'application de particules de tungsténe a haute densité dans les contrepoids (2022)
Granulés de tungsténe haute densité pour applications de contrepoids , Zhang, Q., et al., Journal of
Materials Engineering and Performance , Vol. 31, No. 4, pp. 2567-2575, 2022.

Zhang Qiang et al., « Etude sur les particules de tungsténe a haute densité dans les applications de
contrepoids », Journal of Materials Engineering and Performance, vol. 31, n® 4, pp. 2567-2575,
2022.

Résumé : Etudier I'efficacité volumétrique des pastilles de tungsténe (densité 19,25 g/cm?) dans les
ballasts d'aviation et d'automobile avec une déformation < 0,05 %.

Propriétés thermiques des particules de tungsténe dans I'analyse de combustion a haute température
(2023)

Propriétés thermiques des granulés de tungsténe dans l'analyse de combustion a haute température ,
Liu, H., et al., Materials Science and Engineering: A , Vol. 875, pp. 145-152, 2023.

Liu, H., et al., « Propriétés thermiques des particules de tungsténe dans I'analyse de combustion a
haute température », Materials Science and Engineering : A, vol. 875, pp. 145-152, 2023.

Résumé : La conductivité thermique (173 W/ m-K) et la capacité thermique (0,132 J/ g-K) des
particules de tungsténe ont été analysées pour vérifier leur stabilité a 1900°C.

Normes techniques

GB/T 223.5-2008

« Détermination de la teneur en carbone et en soufre du fer, de l'acier et des alliages »,
Administration de normalisation de la République populaire de Chine, 2008.

Acier et fer - Détermination de la teneur en carbone et en soufre , Normes nationales de Chine,
2008.

Résumé : Spécifie la méthode d'absorption infrarouge par combustion pour la teneur en carbone et

en soufre de l'acier. Les paramétres recommandés pour les granulés de tungsténe utilisés comme
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fondant comprennent un rapport eau/sulfure de 2:1 et un débit d'oxygene de 2,5 L/min.

ASTM E1019-18

Meéthodes d'essai standard pour la détermination du carbone, du soufre, de l'azote et de l'oxygene
dans les alliages d'acier, de fer, de nickel et de cobalt par diverses techniques de combustion et de
fusion , ASTM International, 2018.

ASTM E1019-18, Méthodes d'essai standard pour le carbone, le souftre, I'azote et 'oxygene dans les
alliages d'acier, de fer, de nickel et de cobalt, American Society for Testing and Materials, 2018.
Résumé : Définit l'utilisation des particules de tungsténe dans 1'analyse du carbone et du soufre,
avec une taille de particule recommandée de 1 a 3 mm et une pureté de > 99,9 %.

ISO 15350:2018

Acier et fer - Détermination de la teneur totale en carbone et en soufre - Méthode d'absorption
infrarouge apres combustion dans un four a induction , Organisation internationale de normalisation,
2018.

ISO 15350:2018, Fer et acier — Détermination de la teneur totale en carbone et en soufre par
absorption infrarouge aprés combustion dans un four a induction, Organisation internationale de
normalisation, 2018.

Résumé : Selon les normes internationales, il est recommandé d'utiliser le flux de tungsténe a
1900°C avec une limite de détection LOD < 0,00003%.

9.3 Ressources recommandées

Pour mener des recherches approfondies sur les particules de tungsténe et leurs applications, nous
recommandons les bases de données, organisations industrielles et sites web professionnels faisant
autorit¢ suivants. Ces ressources présentent les derniéres avancées académiques, rapports
techniques et tendances du secteur, et constituent des références importantes pour les chercheurs,
les ingénieurs et les professionnels du secteur.

base de données

Site Web de ScienceDirect : https://www.sciencedirect.com

Description : Une base de données compléte appartenant a Elsevier, couvrant les domaines de la
science des matériaux, de la chimie analytique, etc. Le mot-clé « Tungsten Granules » peut
récupérer plus de 5 000 documents connexes, tels que 1'étude de I'optimisation des particules de
tungsténe dans « Analytical Chemistry ».

Utilisations recommandées : Recherchez les derniers développements en matiére de pastilles de
tungsténe pour I'analyse du carbone et du soufre et le remplissage pondéral.

URL du Web of Science : https://www.webofscience.com

Description : Clarivate propose une base de données d'index de citations incluant des revues a fort
impact. Le théme « Tungsténe en contrepoids » permet de visualiser des cas d'application
interdisciplinaires. L'analyse du nombre de citations montre que la recherche sur les particules de
tungsténe progresse d'année en année.

Utilisation recommandée : Suivre I’impact académique de la recherche liée aux particules de
tungstene.

Site Web de CNKI (China National Knowledge Infrastructure) : https://www.cnki.net
Description : Plateforme de ressources académiques chinoises proposant de la littérature et des
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rapports techniques en chinois. Le mot-clé « particules de tungsténe » permet de rechercher les
articles les plus récents sur I'analyse du carbone et du soufre et leurs applications pondérales en
Chine, comme les données expérimentales en « chimie analytique ».

Utilisation recommandée : Obtenir les résultats de recherches locales en Chine.

Organisations industrielles

Association internationale de chimie analytique (IACA)

Description : Organisation faisant autorité dans le domaine de la chimie analytique a I'échelle
mondiale, elle publie régulierement des directives techniques et des comptes rendus de conférences.
La réunion annuelle de 2023 a porté sur I'évolution des applications des particules de tungsténe dans
les tests automatisés.

Utilisation recommandée : obtenez des mises a jour sur les normes de l'industrie et des opportunités
de collaboration internationale.

Site Web professionnel

Tungsténe chinois en ligne

Site Web : https://news.chinatungsten.com

Description : Plateforme d'information leader sur l'industrie du tungsténe en Chine, fournissant des
informations techniques, les prix du marché et l'actualité du secteur des granulés de tungsténe, de la
poudre de tungsténe, des alliages de tungsténe et d'autres produits. Par exemple, sa rubrique
« Parameétres techniques des granulés de tungsténe » détaille la granulométrie (10-200 mesh), la
pureté (>99,9 %) et les applications. Utilisation recommandée : Consultez les dernicres
spécifications techniques, les tendances de prix et la dynamique du marché mondial des granulés de

tungstene.
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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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Annexe A : Microstructure des particules de tungstene et résultats d'analyse

En tant que flux essentiel pour I'analyse du carbone et du soufre, la performance des particules de
tungsténe dépend non seulement de leurs propriétés macroscopiques (telles que la taille et la pureté
des particules), mais aussi de leur microstructure. Cette microstructure comprend la morphologie
cristalline, les caractéristiques de surface, la distribution des pores et la phase d'impuretés, qui
affectent directement la conduction thermique, la perméation a I'oxygéne et I'efficacité de libération
des gaz des particules de tungsténe lors de la combustion & haute température. Cette annexe
commence par les caractéristiques microstructurales afin d'explorer leur influence sur les résultats
d'analyse et fournit des preuves par des données expérimentales et des résultats d'analyse
microscopique. Grace a la microscopie ¢électronique a balayage (MEB), a la diffraction des rayons
X (DRX), a I'analyse spectrale dispersive en énergie (EDS) et a d'autres moyens techniques, le lien
intrinséque entre la microstructure des particules de tungsténe et la précision et la sensibilité de
l'analyse est révélé, fournissant une base scientifique pour optimiser la conception des particules de
tungstene et améliorer les résultats d'analyse du carbone et du soufre.

A.1 Caractéristiques microstructurales des particules de tungsténe

La microstructure des particules de tungsténe est a la base de leurs propriétés physiques et chimiques
et refléte directement le procédé de préparation et la nature du matériau. Voici une analyse détaillée
des caractéristiques microscopiques des particules de tungsténe sous trois aspects : structure
cristalline, morphologie de surface et défauts internes.

Structure cristalline
Frangais La structure cristalline principale des particules de tungsténe est cubique centrée (BCC),
avec une constante de réseau de a=3,165 A (détermination XRD, rayonnement Cu Ka, A=1,5406
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A). Cette structure confére aux particules de tungsténe une densité élevée (19,25 g/cm?®) et une
excellente stabilité mécanique (module d'élasticité 411 GPa). Des études ont montré (Liu et al., 2023)
que les particules de tungsténe conservent toujours une structure BCC a haute température (1900°C)
sans changement de phase, et l'espacement interplanaire d(110)=2,238 A, ce qui est conforme a la
carte JCPDS 04-0806. La taille des grains est généralement comprise entre 10 et 50 pm (calculée
par I'équation de Scherrer, largeur de pic FWHM = 0,2°-0,5°), et la densité des joints de grains est
faible, ce qui réduit le glissement et la déformation des joints de grains a haute température.

Morphologie de surface

La morphologie de surface des particules de tungsténe varie selon le procédé de préparation,
présentant généralement des caractéristiques sphériques ou quasi sphériques, avec une circularité >
0,9 (analyse d'image, logiciel Imagel). L'observation au MEB (JEOL JSM-7800F, tension
d'accélération 15 kV) montre la présence de minuscules protubérances (hauteur 5-20 nm) et de
fissures peu profondes (largeur < 100 nm) a la surface des particules de tungsténe. Ces
caractéristiques résultent du refroidissement rapide (vitesse de refroidissement 10 3 -10 # °C/s) lors
de la sphéroidisation plasma ou de la granulation par pulvérisation. La rugosité de surface Ra est de
0,1-0,5 um (microscope a force atomique, AFM, Bruker Dimension Icon). La surface modérément
rugueuse augmente la surface de contact avec I'échantillon et favorise la réaction de combustion.

Défauts internes et porosité

Les particules de tungsténe présentent généralement des traces de pores et des impuretés. L'analyse
par microscopie électronique a transmission (MET, FEI Tecnai G2 F20, 200 kV) montre une
porosité inférieure a 1 %, une taille de pores de 5 a 50 nm et une distribution principalement proche
du joint de grain, résultant de I'échappement de gaz lors de la réduction de I'H.. La détection EDS
(Oxford X-Max 80) indique une teneur en oxygene inférieure a 20 ppm et une teneur en impuretés
(telles que Fe, Ni) inférieure a 0,01 %, indiquant une pureté élevée (> 99,9 %). Bien que ces défauts
microscopiques soient petits, ils ont un impact certain sur la diffusion thermique et la pénétration
de l'oxygene.

Résumé des caractéristiques : La structure cristalline BCC des particules de tungsténe assure une
stabilité a haute température, la morphologie de surface améliore I'efficacité de la réaction et les

pores traces et la faible teneur en impuretés maintiennent sa pureté et ses performances.

A.2 Effet de la microstructure sur les résultats d'analyse
La microstructure des particules de tungsténe affecte directement la précision et la sensibilité des
analyses de carbone et de soufre en agissant sur la conduction thermique, la perméation de 1'oxygéne

et le dégagement de gaz. L'analyse suivante analyse son influence a partir de trois mécanismes clés.

Efficacité du transfert de chaleur

Frangais La conductivité thermique des particules de tungsténe (173 W/m-'K) est liée a leur
granulométrie et a la distribution de leurs pores. Des grains plus gros (10-50 pm) et une faible
porosité (<1%) réduisent la résistance thermique, et le flux thermique peut atteindre 500-700 W/m?
(imagerie thermique infrarouge, FLIR T1020). Des expériences montrent (Chen et al., 2022) que
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dans un four a induction haute fréquence (1900°C, 2,5 kW), la profondeur de diffusion thermique
des particules de tungsténe atteint 4-5 mm (mesure Netzsch LFA 467, 0=0,05 cm?/s), ce qui est
meilleur que les particules d'étain (300 W/m?, profondeur 2-3 mm). Cela garantit que I'échantillon
est chauffé rapidement et uniformément, et que les taux de libération de CO- et de SO- atteignent
99,8 % 4 99,9 %.

Catalyse par perméation et combustion d'oxygéne

La rugosité de surface (Ra = 0,1-0,5 um) et les micropores favorisent la pénétration de 'oxygéne.
Selon la premiére loi de Fick (J = -D V C), le coefficient de diffusion de 'oxygéne des particules de
tungsténe est D=10 ~° cm? /s (1900 °C, débit d'oxygene 2,5 L/min), ce qui est 20 % plus élevé que
celui des blocs de tungsténe a surfaces lisses. Les micropores (5-50 nm) améliorent encore le canal
d'oxygene, ce qui rend la réaction de combustion AG < 0 (T > 1800 °C) et l'efficacité catalytique
augmentées de 10 a 15 %. En revanche, la perméabilité des alliages de tungstene a surfaces lisses
(Ra < 0,05 pm) est réduite et le taux de libération n'est que de 98 a 99 %.

Libération de gaz et signal de fond

La faible teneur en impuretés des particules de tungsténe (O < 20 ppm) réduit les interférences du
signal de fond. L'analyse thermogravimétrique (Netzsch STA 449 F3) montre que la perte de masse
des particules de tungsténe a 2 000 °C est inférieure a 0,01 %, qu'aucun oxyde volatil n'est généré
et que le signal de fond est inférieur a 0,0002 % (détection LECO CS-844). La poudre de tungsténe
a teneur en oxygene plus élevée (O > 100 ppm) libére des gaz d'impuretés et le signal de fond monte
a 0,001 %, réduisant ainsi la limite de détection (LOD de 0,00003 % a 0,0001 %). La stabilité des
joints de grains empéche également la stagnation du gaz et garantit la répétabilité analytique (RSD
<0,5 %).

La microstructure des pastilles de tungsténe améliore la précision (LOD < 0,00003 %) et la stabilité
(RSD < 0,5 %) de l'analyse du carbone et du soufre en optimisant la conduction thermique, la
perméation de I'oxygéne et la libération de gaz.

A.3 Données expérimentales et résultats d'analyse microscopique

Afin de vérifier l'influence de la microstructure sur les résultats d'analyse, les données
expérimentales et les résultats d'analyse microscopique suivants sont fournis a titre d'appui.
L'expérience a utilisé des particules de tungsténe (D50 = 1-3 mm, pureté > 99,9 %) dans les
équipements Eltra CS-2000 et LECO CS-844.

Conditions expérimentales et données

Echantillon : acier & faible teneur en carbone (C=0,005 %, S=0,002 %), masse 1,0 g.
Equipement : Eltra CS-2000 (puissance 2,5 kW, 1900°C, débit d'oxygene 2,5 L/min), LECO CS-
844 (détection infrarouge, longueurs d'onde 4,3 um et 5,6 pm).

Paramétres des particules de tungsténe : D50 = 1-3 mm, rondeur > 0,9, W/S = 2:1.

résultat:

Taux de libération : 99,8 % - 99,9 % (répété 10 fois).
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LOD : 0,00001 %-0,00003 % (rapport signal/bruit SNR > 300).
RSD : 0,2 %-0,5 % (n = 10).

Signal de fond : < 0,0002 %.

Durée de combustion : 12 a 15 secondes.

Résultats de I'analyse microscopique

Analyse SEM

Instrument : JEOL JSM-7800F, 15 kV, grossissement 5000x.

Résultats : La surface des particules de tungsténe présentait des protubérances (5-20 nm) et des
fissures (<100 nm). Aprés combustion, la couche d'oxyde superficielle s'est épaissie jusqu'a 20-30
nm (WO:3), et aucune ablation évidente n'a été observée.

Analyse XRD

Instrument : Bruker D8 Advance, Cu Ka, plage de balayage 10°-90°.

Résultats : La structure était BCC avant et aprés combustion, la position du pic (110) était 26=40,26°,
le changement de taille des grains était <5% (10-50 pum) et il n'y avait aucun signe de changement
de phase.

Analyse EDS

Instrument : Oxford X-Max 80, limite de détection 0,01 %.

Résultats : W>99,9%, O<20 ppm, aprés combustion, O a augmenté a 50-100 ppm, Fe et Ni<0,01%,
et il n'y a pas eu d'accumulation significative d'impuretés.

Analyse TEM

Instrument : FEI Tecnai G2 F20, 200 kV.

Résultats : Porosité < 1 %, diamétre des pores de 5 a 50 nm, limites de grains claires et aucune
accumulation de dislocations.

Interprétation des données

Le taux de libération élevé et le faible LOD sont attribués a la conductivité thermique (500-700
W/m?) et a la perméabilité a l'oxygeéne (D=10 —° cm? / s) des particules de tungsténe.

Le faible signal de fond est associé a une faible teneur en oxygéne (< 20 ppm) et a une stabilité de
surface.

Le MEB et le XRD confirment la durabilité¢ de la microstructure a haute température, et le TEM
montre l'effet positif des pores sur le transport du gaz.

Résumer

Les données expérimentales et l'analyse microscopique montrent que la microstructure des
particules de tungsténe (cristaux BCC, surface rugueuse, faible porosité) améliore considérablement
les résultats d'analyse, vérifiant sa supériorité dans I'analyse du carbone et du soufre.

Ce qui suit est une version optimisée de 1'« Annexe A : Microstructure des particules de tungsténe
et résultats d'analyse ». Basé sur la version précédente, le contenu de la section A.3 « Données
expérimentales et résultats d'analyse microscopique » est présenté sous forme de tableau. Ce tableau
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est divisé en deux parties : le tableau des données expérimentales et le tableau des résultats d'analyse
microscopique. Ces derniers répertorient respectivement les paramétres clés et les résultats
d'observation microscopique afin de garantir une présentation claire et intuitive des données. Les
sections A.1 et A.2 conservent le style narratif d'origine, tandis que le texte de la section A.3 est
simplifié¢ pour l'interprétation et le résumé du tableau afin d'éviter les répétitions et d'améliorer la
lisibilité. Cette annexe conserve un caractére académique, professionnel et cohérent avec le texte
précédent.

A.4 Comparaison des données expérimentales et des résultats d'analyse microscopique

Afin de vérifier l'influence de la microstructure sur l'analyse, cette section présente les données
expérimentales et les résultats de I'analyse microscopique sous forme de tableau. L'expérience a
utilisé des particules de tungsténe (D50 = 1-3 mm, pureté > 99,9 %) dans des équipements Eltra CS-
2000 et LECO CS-844, et I'analyse microscopique a utilisé les techniques MEB, DRX, EDS et MET.
Le tableau et I'interprétation suivants résument les principaux résultats.

Tableau A.3-1 : Données expérimentales

parametre Condition/Résultat Remarque

Acier a faible teneur en carbone (C = 0,005 %,
échantillon Echantillons standards, certifiés NIST
S=0,002 %), 1,0 g

Puissance 2,5 kW, longueur d'onde infrarouge 4,3 pm

équipement Eltra CS-2000, LECO CS-844
et 5,6 um
Parameétres des particules de Pureté > 99,9 %, spécifications en ligne du tungsténe
D50=1-3 mm, rondeur>0,9, W/S=2:1
tungstene chinois
Four a induction haute fréquence, débit d'oxygéne 2,5
Température de combustion 1900°C
L/min
Répéter 10 fois, efficacité de libération du CO: et du
Taux de libération 99,8%-99,9%
SO
Limite de détection (LOD) 0,00001%-0,00003% Rapport signal/bruit SNR>300
Ecart type relatif (RSD) 0,2%-0,5% n=10, indice de répétabilité
Signal de fond <0,0002% Aucun résultat de test d'échantillon
De l'allumage au pic du signal, Tungsten Intelligent
Durée de combustion 12 a 15 secondes
Manufacturing
Tableau A.3-2 : Résultats de I'analyse microscopique
Techniques | . . .
. instrument Parameétres/Conditions résultat
analytiques
JEOL JSM- Protubérances de surface 5-20 nm, fissures <100 nm, couche
SEM 15 kV, 5000%
7800F d'oxyde post-combustion 20-30 nm
Bruker D8 Structure BCC, (110) pic 26=40,26°, granulométrie 10-50 pm, pas
DRX Cu Ka, 10°-90°
Advance de changement de phase
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Techniques | . .. .
instrument Parameétres/Conditions résultat

analytiques

Oxford X-Max W>99,9%, O<20 ppm, apres combustion, O augmente a 50-100
EDS Limite de détection 0,01 %

80 ppm, Fe, Ni<0,01% Fabrication intelligente du tungsténe

FEI Tecnai G2 Porosité < 1 %, taille des pores 5-50 nm, joints de grains clairs, pas
TEM 200 kV

F20 de dislocations

Relation entre les images SEM/TEM de particules de tungsténe et I'efficacité de la combustion
Les particules de tungsténe sont utilisées comme fondants dans 1'analyse du carbone et du soufte.
Leur efficacité de combustion détermine directement le taux de libération de carbone et de soufre
dans 1'échantillon, et cette efficacité est étroitement liée a leur microstructure. La microscopie
¢lectronique a balayage (MEB) et la microscopie électronique a transmission (MET) fournissent des
images intuitives de la morphologie de surface et de la structure interne des particules de tungsténe.
Ces images permettent de comprendre en profondeur comment les caractéristiques microscopiques
des particules de tungsténe (comme la rugosité de surface et la distribution des pores) affectent la
conduction thermique, la perméation de l'oxygene et les réactions de combustion. Cette section
explore la relation entre la microstructure des particules de tungsténe et l'efficacité de la combustion
grace a l'analyse d'images MEB et MET, et vérifie son mécanisme d'action en combinaison avec des
données expérimentales. Cela révele non seulement le comportement des particules de tungsténe
lors de la combustion a haute température, mais fournit également une base pour optimiser leur
conception afin d'améliorer les résultats d'analyse.

1. Caractéristiques microstructurales révélées par les images SEM/TEM
Les images SEM et TEM fournissent une caractérisation haute résolution de la microstructure des
pastilles de tungstene, révélant des caractéristiques détaillées sur leur surface et leur structure interne

qui sont directement liées a leurs performances de combustion.

Image MEB : morphologie de surface

L'observation au microscope électronique a balayage (MEB) (JEOL JSM-7800F, tension
d'accélération 15 kV, grossissement 1000x-5000x) a montré que les particules de tungsténe (D50 =
1-3 mm) étaient généralement sphériques ou quasi sphériques, avec une circularité supérieure a 0,9
(analyse ImageJ). Les caractéristiques de surface comprennent :

Minuscules protubérances : hauteur 5-20 nm, densité¢ de distribution d'environ 10 # -10 * /mm? ,
résultant d'une solidification rapide au cours du processus de préparation.

Fissures peu profondes : largeur < 100 nm, longueur 1 & 5 um, profondeur de fissure < 500 nm,
peuvent étre dues a des contraintes de refroidissement ou a des microfissures aux joints de grains.
Rugosité de surface : Ra=0,1-0,5 um (microscope a force atomique, AFM, Bruker Dimension Icon),
5 a 10 fois supérieure a celle du bloc de tungsténe lisse (Ra < 0,05 pum).

Apres combustion (1900°C, débit d'oxygeéne 2,5 L/min), les images SEM ont montré que la couche
d'oxyde de surface (WQOs) s'est épaissie jusqu'a 20-30 nm, mais il n'y a pas eu d'ablation ou de
déformation significative, indiquant la résistance a haute température de la structure de surface.
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Image TEM : structure interne

L'analyse TEM (FEI Tecnai G2 F20, 200 kV, grossissement 10 ° x) a révélé les caractéristiques
microscopiques internes des particules de tungsténe :

Taille des grains : 10-50 um, avec des limites de grains claires et une distribution polygonale,
conforme a la structure cubique centrée sur le corps (BCC).

Répartition de la porosité : Porosité < 1 %, diametre des pores 5-50 nm, concentré pres des joints
de grains, provenant de 1'échappement de gaz lors de la réduction de Ha.

Dislocations et défauts : Une faible densité de dislocations (<10 & /cm? ) sans accumulation évidente
de dislocations ou de phases secondaires indique une pureté élevée (>99,9%).

Les images TEM aprés combustion ont montré que les pores étaient 1égerement élargis (10-60 nm),
mais l'intégrité des joints de grains n'était pas endommagée et il n'y avait aucun dommage
microscopique significatif a I'intérieur des grains.

Résumé des fonctionnalités

Le MEB révéle la rugosité de surface et la microtexture des particules de tungsténe, tandis que le
MET montre la répartition des grains et des pores internes. Ces caractéristiques influencent le
transfert de maticre et d'énergie lors de la combustion.

2. La relation entre la microstructure et I'efficacité de la combustion

La microstructure des particules de tungsténe affecte directement l'efficacité de la combustion en
agissant sur la conduction thermique, la perméation de 1'oxygéne et le dégagement gazeux. Voici
une analyse de son mécanisme spécifique basée sur les caractéristiques observées par MEB et MET.

Rugosité de surface et perméabilité a I'oxygéne

Frangais Les protubérances de surface (5-20 nm) et les fissures (<100 nm) montrées dans les images
SEM augmentent la surface spécifique des particules de tungsténe (mesurée par la méthode BET,
0,05-0,1 m?/g), qui est 5 a 10 fois supérieure a celle des blocs de tungsténe lisses (0,01 m?/g). Cette
surface rugueuse améliore I'adsorption et la perméation de 'oxygéne. Selon la premiére loi de Fick
(J=-D V C)), le coefficient de diffusion de l'oxygéne D=10 > cm?/s (1900°C, débit d'oxygene 2,5
L/min), qui est 20 a 30 % supérieur a celui des surfaces lisses. Des expériences montrent (Chen et
al., 2022) que lorsque la rugosité Ra augmente de 0,05 um a 0,5 pm, l'efficacité de la combustion
augmente de 98,5 % a 99,9 %, car l'oxygeéne peut pénétrer plus facilement dans l'interface
échantillon-particule de tungsténe, favorisant les réactions C+02 —CO:2 et S+02 —S0. (AG<0,
T>1800°C).

Répartition de la porosité et conduction thermique

Francais Les micropores (5-50 nm, porosité < 1 %) révélés par les images TEM ont un double effet
sur la conduction thermique et le transport de gaz. La conductivité thermique des particules de
tungsténe est de 173 W/m-K (Netzsch LFA 467), et la profondeur de diffusion thermique est de 4-5
mm (a=0,05 cm?/s), grice a la faible porosité qui réduit la résistance thermique. Bien qu'il y ait peu

de pores, ils servent de canaux d'oxygéne et améliorent I'efficacité de pénétration interne. Les calculs
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de simulation (COMSOL Multiphysics) montrent que lorsque la porosité augmente de 0 % a 1 %,
la profondeur de pénétration de 1'oxygéne augmente de 15 % et le temps de combustion est raccourci
de 18 secondes a 12-15 secondes. Cependant, une porosité trop élevée (par exemple > 5 %) réduira
la densité de flux thermique (de 700 W/m? a 400 W/m?), affectant le chauffage uniforme.

Stabilité des grains et libération de gaz

Frangais um ) et la faible densité de dislocations observée par TEM assurent la stabilité structurelle
a haute température. Aucun glissement ni fissure n'a été observé aux joints de grains apres
combustion, indiquant que les particules de tungsténe ont conservé leur intégrité mécanique a
1900 °C (taux de déformation < 0,05 %). Cela empéche la stagnation des gaz et assure une libération
rapide de CO: et SO . En revanche, la poudre de tungsténe avec des grains plus petits (1-5 um )
adsorbe facilement les gaz d'impuretés (O>100 ppm) en raison de la densité élevée des joints de
grains, et le taux de libération chute a 98 %-99 %, et le signal de fond augmente a 0,001 %. Bien
que la couche d'oxyde (20-30 nm) mise en évidence par SEM augmente la teneur en oxygene a I'état
de traces (50-100 ppm), aucune substance volatile ne se forme et le signal de fond est maintenu
faible (< 0,0002 %).

Résumé du mécanisme

La rugosité de surface améliore la perméabilité a I'oxygene, les micropores optimisent la conduction
thermique et les canaux de gaz, et la stabilité des grains assure 1'efficacité de la libération, ce qui
favorise ensemble l'efficacité de la combustion a 99,8 % - 99,9 %.

3. Vérification expérimentale et résultats de I'analyse d'images

Afin de vérifier la relation entre les caractéristiques des images MEB/MET et I'efficacité de la
combustion, les données expérimentales et les résultats d'analyse microscopique suivants sont
fournis a I'appui. L'expérience compare des particules de tungsténe de différentes microstructures
(rugueuses ou lisses, avec une porosité variable) et utilise I'équipement Eltra CS-2000 pour les tests.

Conditions expérimentales

Echantillon : Acier a faible teneur en carbone (C=0,005%, S =0,002 %), 1,0 g, certifié NIST.
Equipement : Eltra CS-2000, puissance 2,5 kW, 1900°C, débit d'oxygene 2,5 L/min.

Particules de tungsténe : D50 = 1-3 mm, pureté > 99,9 %, W/S = 2:1.

variable:

Groupe 1 : particules de tungsténe rugueuses (Ra=0,5 um , porosité <1%).

Groupe 2 : particules de tungsténe lisses (Ra=0,05 um, porosité <0,1%).

Groupe 3 : particules de tungsténe poreuses (Ra = 0,5 um, porosité 5%).

Résultats expérimentaux et analyse d'images

Granulés de tungsténe Granulés de tungsténe
parameétre Granulés de tungsténe bruts (lot 1) Remarque
lisses (lot de 2) poreux (Groupe 3)

Caractéristiques du Ra = 0,5 pm, convexité¢ 5-20 nm, Ra = 0,05 pm, aucune Ra = 0,5 pm, convexit¢ JEOL JSM-7800F, 5000x
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Granulés de tungsténe Granulés de tungsténe
parameétre Granulés de tungsténe bruts (lot 1) Remarque
lisses (lot de 2) poreux (Groupe 3)

SEM fissure < 100 nm protubérance évidente 5-20 nm

Caractéristiques du Porosité <1%, taille des pores 5-50 Porosité < 0,1 %, taille des Porosité 5%, taille des
FEI Tecnai G2 F20, 10 5 x

TEM nm, granulométrie 10-50 pm pores < 10 nm pores 50-100 nm
Rendement de Répéter 10 fois, taux de
99,8-99,9 98,5-99,0 99,0-99,5
combustion (%) libération de CO2/ SO
Durée de
De l'allumage au pic du
combustion 12-15 16-18 13-16
signal
(secondes)
Flux thermique Imagerie thermique, FLIR
500-700 400-500 400-600
(W/m?) T1020
Aucun échantillon  testé,
Signal de fond (%) <0,0002 0,0003-0,0005 0,0002-0,0004
LECO CS-844
Profondeur de
Simulation COMSOL,
pénétration de 4-5 3-4 5-6

D=10 ®cm?/s
l'oxygeéne (mm)

Interprétation des données
um) montrée par SEM et la porosité modérée (<1%) confirmée par TEM fonctionnent ensemble
pour atteindre 1'efficacité de combustion la plus élevée (99,8%-99,9%), le temps de combustion le

plus court (12-15 secondes) et la meilleure densité de flux thermique et profondeur de pénétration.

Particules de tungsténe lisses (groupe 2) : le SEM a montré une surface lisse (Ra = 0,05 pum), le
TEM a montré une porosité extrémement faible (< 0,1 %), la perméation de l'oxygéne était limitée,
l'efficacité de combustion est tombée a 98,5 %-99,0 % et le signal de fond était 1égérement plus
élevé (0,0003 %-0,0005 %).

Particules de tungsténe poreuses (Groupe 3) : la rugosité au MEB est similaire a celle du Groupe 1,
mais le MET montre que la porosité augmente jusqu'a 5 %. Bien que la profondeur de pénétration
augmente (5-6 mm), la densité de flux thermique diminue (400-600 W/m?) et le rendement de
combustion (99,0 %-99,5 %) se situe entre les deux.

Conclusion de I'analyse d'image

MEB : La rugosité de surface est un facteur clé¢ de I'efficacité de la combustion. Les bosses et les
fissures augmentent la surface de réaction. Les particules de tungsténe rugueuses sont plus
performantes que les particules de tungsténe lisses.

TEM : Une porosité modérée (<1%) équilibre la conduction thermique et la perméabilité, tandis
qu'une porosité excessive (5%) augmente la perméabilité mais affaiblit I'efficacité thermique.
Résumé : Les particules de tungsténe avec une surface rugueuse combinée a une faible porosité ont
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obtenu les meilleurs résultats en termes d'efficacité de combustion (99,9 %), de temps (12 secondes)
et de signal de fond (< 0,0002 %).

Les images SEM/TEM confirment que la rugosité de surface et la porosité modérée des particules
de tungsteéne sont les caractéristiques essentielles pour améliorer I'efficacité de la combustion, et les
données expérimentales vérifient son effet d'optimisation sur l'analyse du carbone et du souftre.
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Annexe B : Normes relatives a la taille des particules de tungsténe et aux paramétres des
instruments

En tant que flux dans l'analyse du carbone et du soufre, la granulométrie des particules de tungsténe
affecte directement I'efficacité de la combustion, le dégagement de gaz et la précision de détection
de l'instrument. Les particules de tungsténe de différentes granulométries présentent des différences
de conduction thermique, de perméabilité a I'oxygéne et de surface de contact avec I'échantillon, ce
qui nécessite une adaptation des paramétres de I'instrument (tels que la température de combustion,
le débit d'oxygéne et la puissance) afin de garantir la précision et la répétabilité des résultats
d'analyse. Cette annexe commence par la classification granulométrique du tungsténe, explore les
critéres d'adaptation aux paramétres de l'instrument et fournit des conseils pratiques a partir de
données expérimentales et de tableaux de paramétres recommandés. S'appuyant sur les analyseurs
de carbone et de soufre courants (tels que LECO CS-844 et Eltra CS-2000) et les normes
internationales, cette annexe vise a fournir une base scientifique pour la sélection et le réglage

optimaux des particules de tungsténe dans les applications pratiques.

B.1 Classification et caractéristiques de la taille des particules de tungsténe

La granulométrie des particules de tungsténe est I'une de ses propriétés physiques clés. Elle est
généralement déterminée par tamisage (norme ISO 3310-1) ou par analyse granulométrique laser
(Malvern Mastersizer 3000). La distribution granulométrique influence la masse volumique
apparente, la surface spécifique et le comportement thermodynamique des particules de tungsténe.
Les informations suivantes sont basées sur les pratiques industrielles et les spécifications fournies

par China Tungsten Online (news.chinatungsten.com). La granulométrie des particules de tungsténe
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est divisée en trois catégories et leurs caractéristiques sont analysées.

Particules de tungsténe de petite taille (0,1-1 mm)

caractéristiques:

Masse volumique apparente : 10-11 g/cm?® (méthode de la masse volumique tassée, ISO 3923-1,
fréquence de vibration 50 Hz).

Surface spécifique : 0,1-0,2 m?/g (méthode BET, Micromeritics ASAP 2020).

Diffusivité thermique : o = 0,06 cm? / s (Netzsch LFA 467, 1900°C).

Avantages : Surface spécifique élevée améliorant le contact avec I'échantillon, diffusion thermique
rapide, convient aux échantillons traces (< 0,5 g).

Limitations : densité apparente légérement faible, génération facile de poussiére, temps de
combustion court (10-12 secondes).

Particules de tungsténe de taille moyenne (1 2 3 mm)

caractéristiques:

Masse volumique apparente : 11-14 g/cm?, aprés compactage elle peut atteindre 13-14 g/cm?.
Surface spécifique : 0,05-0,1 m¥g.

Coefficient de diffusion thermique : a=0,05 cm?/s.

Avantages : Densité apparente élevée, conduction thermique uniforme (flux thermique 500-700
W/m?), adapté aux échantillons standard (0,5-1,0 g).

Limitations : La surface spécifique est modérée et 'efficacité catalytique des échantillons a trés
faible teneur est 1égérement inférieure a celle des particules de petite taille.

Particules de tungsténe de grande taille (3-5 mm)

caractéristiques:

Masse volumique apparente : 12-15 g/cm?® .

Surface spécifique : 0,02-0,05 m?/g.

Coefficient de diffusion thermique : a=0,04 cm?/s.

Avantages : Densité la plus élevée, forte stabilité, convient aux échantillons de grande masse (> 1,0
g) ou aux échantillons a haute teneur en soufre.

Limitations : faible surface spécifique, diffusion lente de la chaleur et temps de combustion prolongé
(15 a 20 secondes).

Résumé des fonctionnalités

Les particules de tungsténe de petite taille réagissent rapidement, mais présentent une densité
légérement inférieure. Les particules de taille moyenne équilibrent densité et efficacité. Les
particules de grande taille conviennent aux échantillons volumineux, mais réagissent lentement. Le
choix de la taille des particules doit étre optimisé en fonction des caractéristiques de I'échantillon et

des paramétres de I'instrument.

B.2 Critéres de correspondance entre les paramétres de l'instrument et la taille des particules

Les instruments d'analyse du carbone et du soufre (température de combustion, débit d'oxygéne,
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puissance, type de creuset, etc.) doivent étre adaptés a la granulométrie du tungsténe pour obtenir
une efficacité de combustion et une précision de détection optimales. Les informations suivantes
sont basées sur le principe d'adaptation des instruments et normes courants (tels que GB/T 223.5-
2008 et ASTM E1019-18).

Température de combustion

Petite granulométrie (0,1-1 mm) : une température de 1 800 a 1900 °C est recommandée. La
température élevée compense la diffusion thermique rapide (o = 0,06 cm?/s), assurant une
combustion compléte.

Granulométrie moyenne (1-3 mm) : une température de 1 850 a 1 950 °C est recommandée. Cette
température modérée correspond au flux thermique (500 a 700 W/m?) et le taux de restitution atteint
99,9 %.

Grosses particules (3-5 mm) : une température de 1900 a 2 000 °C est recommandée. Une
température plus élevée compense la lente diffusion thermique (o = 0,04 cm?/s) et évite les résidus
imbrilés.

Débit d'oxygéne

Petite granulométrie : 2,0-2,5 L/min. La surface spécifique élevée (0,1-0,2 m?/g) nécessite un débit
modéré pour éviter la suroxydation.

Taille moyenne des particules : 2,5-3,0 L/min. Le débit standard prend en charge la perméation de
I'oxygéne (D=10 = cm? / s) pour optimiser I'efficacité catalytique.

Grosse granulométrie : 3,0-3,5 L/min. La faible surface spécifique (0,02-0,05 m*g) nécessite un

débit élevé pour assurer un apport suffisant en oxygéne.

pouvoir

Petite granulométrie : 2,0 a 2,5 kW. Chauffage rapide (10 a 12 secondes) correspondant a ses
caractéristiques de diffusion thermique élevée.

Granulométrie moyenne : 2,5 a 3,0 kW. Puissance modérée pour une combustion uniforme (12 a
15 secondes).

Grosse granulométrie : 3,0 a 3,5kW. La puissance élevée permet de surmonter le goulot
d'étranglement de la conduction thermique (15 a 20 secondes).

Type de creuset

Petite granulométrie : creuset en céramique de petit volume (10-15 mL) pour réduire les pertes de
chaleur.

Granulométrie moyenne : Creuset en céramique standard (15-20 mL), trés polyvalent.

Grande taille de particules : Creuset en céramique de grand volume (20-25 ml) pour accueillir
davantage de particules de tungsténe et d'échantillons.

Principe de correspondance : une petite taille de particule nécessite des paramétres d'efficacité
¢levés (basse température, faible débit, faible puissance), une taille de particule moyenne convient
aux réglages standard et une grande taille de particule nécessite des paramétres améliorés (haute
température, débit élevé, haute puissance) pour compenser la faible surface spécifique et la diffusion
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thermique lente.

B.3 Données expérimentales et tableau des paramétres recommandés

Afin de vérifier I'adéquation entre la taille des particules et les paramétres de l'instrument, les
données expérimentales et les tableaux de paramétres recommandés suivants sont fournis.
L'expérience utilise les matériaux LECO CS-844 et Eltra CS-2000 pour tester des particules de
tungsténe de différentes granulométries, et I'échantillon est en acier a faible teneur en carbone (C =
0,005 %, S = 0,002 %, 1,0 g).

Tableau B.3-1 : Données expérimentales

Durée de
Taille des Température Débit d'oxygene Puissance  Volume  du Taux de RSD
combustion LOD (%)
particules (mm) (°C) (L/min) (kW) creuset (mL) libération (%) (%)
(secondes)
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 2,5 2,5 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

Interprétation des données

Petite taille de particule (0,1-1 mm) : temps de combustion le plus court (10-12 secondes), taux de

libération élevé (99,7 %-99,9 %), mais RSD légérement plus élevé (0,3 %-0,6 %), car les particules

sont petites et facilement perturbées par le flux d'air.

Taille de particule moyenne (1-3 mm) : meilleures performances globales, taux de libération le plus

¢élevé (99,8 %-99,9 %), RSD le plus faible (0,2 %-0,5 %) et excellent LOD (0,00001 %-0,00003 %).

Grosse taille de particule (3-5 mm) : temps de combustion plus long (15-18 secondes), taux de

libération légérement inférieur (99,6 %-99,8 %), LOD légeérement plus élevé (0,00003 %-0,00005 %)
en raison de la faible surface spécifique.

Tableau B.3-2 : Tableau des paramétres recommandés

Taille des Débit
Masse de Température Puissance Volume du Instruments
particules d'oxygene Scénarios recommandés
I'échantillon (g) (°C) (kW) creuset (mL) applicables
(mm) (L/min)
Analyse de micro-
0,1-1 0,1-0,5 1800-1900  2,0-2,5 2,0-2,5 10-15 LECO CS-844
échantillons a faible teneur
Echantillons  standards,
1-3 0,5-1,0 1850-1950  2,5-3,0 2,5-3,0 15-20 Eltra CS-2000 analyses de haute
précision
3-5 1,0-2,0 1900-2000  3,0-3,5 3,0-3,5 20-25 LECO CS-744 Grand échantillon, analyse
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Taille des Débit
Masse de Température Puissance  Volume du Instruments

particules d'oxygene
I'échantillon (g) (°C) (kW) creuset (mL) applicables

(mm) (L/min)

Scénarios recommandés

a haute teneur en soufre

Description des paramétres :
Température : Augmente avec la taille des particules pour assurer une combustion compléte.

Débit d'oxygene : inversement proportionnel a la surface spécifique, une taille de particule plus
grande nécessite un débit plus élevé.

Puissance : Correspondance entre durée de combustion et exigences de diffusion de chaleur.
Volume du creuset : Ajuster en fonction de la taille des particules et de la masse de 1'échantillon.

Instruments applicables : Recommandé en fonction de 1'équipement de test réel.
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Comparaison des normes internationales et nationales pour les particules de tungsténe

En tant que flux pour I'analyse du carbone et du soufre, les performances et 'utilisation des particules
de tungsténe sont strictement encadrées par des spécifications internationales et nationales. Ces
spécifications visent a garantir la précision, la répétabilité et la sécurité de 1'analyse, couvrant des
exigences telles que la granulométrie, la pureté, les conditions opératoires et les paramétres
instrumentaux des particules de tungsténe. Les normes internationales (telles que ASTM et ISO)
sont généralement applicables a 1'échelle mondiale, privilégiant la cohérence technique et
l'applicabilité transnationale ; tandis que les normes nationales (telles que GB/T) sont plus proches
des pratiques industrielles chinoises et mettent I'accent sur les besoins locaux. Cette section compare
les spécifications internationales et nationales et analyse leurs similitudes et différences dans
l'application des particules de tungsténe, offrant ainsi une référence aux chercheurs et aux praticiens.

1. Apercu des spécifications

Normes internationales

ASTM E1019-18 Méthodes d'essai standard pour la détermination du carbone, du soufre, de
I'azote et de 1'oxygeéne dans les alliages d'acier, de fer, de nickel et de cobalt par diverses
techniques de combustion et de fusion.

Organisme émetteur : American Society for Testing and Materials (ASTM International).

Analyse du carbone et du soufre des matériaux métalliques, impliquant la technologie de
combustion et de fusion, les particules de tungsténe sont largement recommandées comme flux.
Caractéristiques : Accent mis sur la compatibilité multitechnique (comme le four a induction haute

fréquence, la détection infrarouge), adapté au commerce international et a la certification en

laboratoire.
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ISO 15350:2018 Acier et fer - Détermination de la teneur totale en carbone et en soufre -
Méthode par absorption infrarouge aprés combustion dans un four a induction.

Organisme émetteur : Organisation internationale de normalisation (ISO).

Champ d'application : Détermination de la teneur en carbone et en soufre de l'acier et du fer. Les
particules de tungsténe sont le flux recommandé.

Caractéristiques : Perspective internationale, suivant les principes des obstacles techniques au
commerce (OTC) de I'Organisation mondiale du commerce et mettant l'accent sur la tragabilité des
méthodes.

Réglementations nationales

GB/T 223.5-2008 « Acier et fer - Détermination de la teneur en carbone et en soufre ».
Organisme émetteur : Administration de normalisation de Chine (SAC).

Analyse du carbone et du soufre dans l'industrie sidérurgique chinoise. Les particules de tungsténe
sont largement utilisées comme fondant dans la méthode de combustion-absorption infrarouge.
Caractéristiques : Combiné a 1'état actuel de I'industrie chinoise, mettant 'accent sur la praticité et
la rentabilité, adapté a la production nationale et au contréle de la qualité.

Résumé général : Les normes internationales (ASTM, ISO) se concentrent davantage sur
I’applicabilité et la normalisation mondiales des détails techniques, tandis que les normes nationales
(GB/T) sont davantage en phase avec les besoins industriels locaux et sont plus simples en termes
de langage et de mise en ceuvre.

2. Comparaison des exigences techniques

Ce qui suit est une comparaison des exigences techniques des normes internationales et nationales
sous quatre aspects : la taille des particules, la pureté, les conditions de fonctionnement et les
paramétres de I'instrument des particules de tungsténe.

Taille des particules de tungsténe

ASTM E1019-18 : La taille de particule recommandée est de 1 a 3 mm (-12+20 mesh), ce qui n'est
pas obligatoire et il est recommandé de I'ajuster en fonction de l'instrument et de I'échantillon.

ISO 15350:2018 : La plage granulométrique n'est pas spécifiée. Il est recommandé de se référer aux
instructions du fabricant de 1'équipement, qui sont généralement comprises entre 1 et 3 mm.

GB/T 223.5-2008 : La taille des particules n'est pas spécifiée, mais 0,5 & 3 mm est couramment
utilisée dans la pratique, mettant I'accent sur I'uniformité et la fluidité.

Comparaison : les normes internationales ont tendance a spécifier la plage de tailles de particules
(comme ASTM), tandis que les normes nationales sont plus flexibles et s'appuient sur I'expérience
pratique d'exploitation.

Pureté des particules de tungsténe
ASTM E1019-18 : exige une pureté > 99,9 %, une teneur en oxygeéne < 50 ppm et I'évitement des
interférences du signal de fond (< 0,0002 %).

ISO 15350:2018 : Une pureté élevée (> 99,9 %) est recommandée, avec des impuretés (telles que
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Fe, Ni) < 0,01 % et une limite de détection garantie (LOD < 0,00003 %).

GB/T 223.5-2008 : La valeur de pureté n’est pas spécifiée, mais des « particules de tungsténe de
haute pureté » sont requises. En pratique, on utilise souvent une valeur supérieure a 99,8 % et une
teneur en oxygene inférieure a 100 ppm.

Comparaison : les normes internationales ont des exigences plus strictes et plus quantitatives en
matiere de pureté, tandis que les normes nationales sont 1égérement plus souples, reflétant un
équilibre entre colt et performance.

Conditions d'utilisation

ASTM E1019-18 : Le rapport recommandé entre les pastilles de tungsténe et la masse de
I'échantillon (W/S) est de 2:1-3:1, la température de combustion est de 1850-2000°C et le débit
d'oxygene est de 2-3 L/min.

ISO 15350:2018 : le rapport E/S recommandé est de 2:1, la température est de 1900 °C, le débit
d'oxygene est de 2,5 a 3 L/min et la combustion compléte est soulignée.

GB/T 223.5-2008 : rapport eau/silicium 2:1, température 1800-1900°C, débit d'oxygéne 2-2,5 L/min,
privilégiez une utilisation simple.

Comparaison : Les spécifications internationales ont des plages de température et de débit
légérement plus élevées, mettant 'accent sur l'efficacité dans des conditions extrémes ; les
spécifications nationales ont tendance a étre des conditions standard et conviennent aux

équipements conventionnels.

Parametres de 'instrument

ASTM E1019-18 : Prend en charge les fours a induction haute fréquence (2,5-3,5 kW), longueurs
d'onde de détection infrarouge 4,3 um (COz) et 5,6 um (SO2).

ISO 15350:2018 : La puissance du four a induction n’est pas déterminée. La méthode d’absorption
infrarouge est recommandée. La limite de détection (LOD) est inférieure a 0,00003 %.

GB/T 223.5-2008 : Four & induction puissance 2-3 kW, détection infrarouge, pas de longueur d'onde
spécifique, se concentrer sur la répétabilité des résultats (RSD <1%).

Comparaison : les normes internationales affinent davantage les parametres des instruments (tels
que la longueur d’onde), tandis que les normes nationales simplifient les exigences et s’adaptent
aux instruments nationaux.

Résumé technique : Les normes internationales ont des réglementations plus claires et plus strictes
sur la taille des particules, la pureté et les paramétres, tandis que les normes nationales se concentrent

davantage sur l'aspect pratique et la flexibilité.

3. Analyse des différences et de I'applicabilité

Principales différences

Degré de normalisation :

Les normes internationales (ASTM, ISO) contiennent des détails techniques plus complets et des
indicateurs plus quantitatifs (tels que la pureté > 99,9 %, LOD < 0,00003 %), ce qui est pratique
pour la vérification en laboratoire a 1'échelle mondiale.

Les normes nationales (GB/T) sont relativement générales dans leurs expressions, et certaines
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exigences (telles que la taille des particules et la pureté) ne sont pas quantifiées et reposent sur

'expérience de 'opérateur.

Applicable a :

Les normes internationales s'adressent aux entreprises multinationales et aux laboratoires de haute
précision et conviennent a la certification des exportations et au commerce international.

Les normes nationales servent les entreprises sidérurgiques chinoises, en mettant I'accent sur
l'efficacité de la production et le contrdle des cofts.

Rigueur technique :

Les normes internationales imposent des exigences plus strictes aux particules et aux instruments
de tungsténe (comme une température et un débit plus élevés), poursuivant une précision et une
sensibilité extrémes.

Les conditions réglementaires nationales sont légérement plus souples et conviennent aux
équipements de milieu et d'entrée de gamme pour répondre aux besoins de tests de routine.

Analyse d'applicabilité

Scénarios applicables aux normes internationales :

lors de la détection d'une teneur en carbone et en soufre ultra-faible (< 0,005 %).

Convient aux laboratoires équipés d'instruments haut de gamme (tels que LECO CS-844),

nécessitant de la part des opérateurs un haut niveau de compétences techniques.

Scénarios applicables aux réglementations nationales :

Il convient au contréle qualit¢é quotidien des entreprises sidérurgiques nationales, avec un
fonctionnement simple, un faible coit et est compatible avec les instruments nationaux (tels que
HCS-140).

Il présente un rapport cotit-efficacité élevé pour I'analyse d'échantillons a teneur moyenne (C>0,01%,
S$>0,005%).

Suggestions pratiques de sélection :

S'il s'agit de commerce international ou de recherche de haute précision, il est préférable de suivre
la norme ASTM E1019-18 ou ISO 15350:2018 et d'utiliser des particules de tungsténe de 1 a 3 mm
avec une pureté de > 99,9 %.

S'il s'agit d'un test de production domestique de routine, la norme GB/T 223.5-2008 peut étre utilisée
et des particules de tungsténe de 0,5 a 3 mm avec une pureté de > 99,8 % peuvent étre sélectionnées,

combinées a des paramétres d'optimisation de 1'équipement.

Les normes internationales sont plus strictes et universelles, adaptées aux applications haut de
gamme ; les normes nationales sont plus pratiques et économiques, répondant aux besoins locaux.
Le choix doit reposer sur une réflexion approfondie sur les objectifs d'analyse, I'état des équipements
et les cotts.
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Comparaison et analyse des différences des exigences techniques standard des pastilles de

tungsténe

tableau des exigences techniques des normes ASTM E1019-18, ISO 15350:2018 et GB/T

technologie

Exiger

Particules
de
tungsténe
Taille des

particules

Particules

223.5-2008
ASTM E1019-18 1SO 15350:2018 GB/T 223.5-2008 Analyse comparative
Les normes internationales

Une épaisseur de 1 a 3 mm (- ont tendance a spécifier la
La granulométrie n'est pas spécifiée. La taille des particules n'est pas

12+20 mesh) est recommandée. plage de tailles de particules
11 est recommandé¢ de se référer aux spécifiée, mais 0,5 a 3 mm est

Elle n'est pas obligatoire et il est (comme ASTM), tandis que
instructions du  fabricant de couramment utilisée dans la

recommandé de l'ajuster en les normes nationales sont
'équipement, généralement de 1 a 3 pratique, mettant l'accent sur

fonction de l'instrument et de plus flexibles et s'appuient
mm. l'uniformité et la fluidité.

I'échantillon. sur l'expérience

d'exploitation réelle.

Les normes internationales
La valeur de pureté n'est pas ont des exigences plus
Une pureté élevée (> 99,9 %) est spécifiée, et des « particules de strictes et plus quantitatives

Exigences : > 99,9 %, teneur en
recommandée, des impuretés (telles tungsténe de haute pureté » sont en matiére de pureté, tandis

de oxygene < 50 ppm, éviter les
que Fe, Ni) < 0,01 % et une limite requises. En pratique, on utilise que les normes nationales
tungstene  interférences du signal de fond (<
de détection (LOD < 0,00003 %) souvent une valeur supérieure a sont légerement plus
pureté 0,0002 %)
sont garanties. 99,8 % et une teneur en oxygene souples, reflétant un
inférieure a 100 ppm. équilibre entre colit et
performance.
La norme internationale a
une plage de température et
Le rapport E/S recommandé est de Rapport eau/sérum 2:1, de débit légérement plus
Rapport eau/sulfure  2:1-3:1,
2:1, la température est de 1900°C, le température 1800-1900°C, débit élevée, mettant l'accent sur
utiliser température de  combustion
débit d'oxygene est de 2,5-3 L/min d'oxygene 2-2,5 L/min, une efficacité¢ extréme ; la
condition  1850-2000°C, débit d'oxygene 2-
et la combustion compléte est privilégiez la simplicité norme nationale tend a étre
3 L/min
privilégiée. d'utilisation des conditions standard et
convient aux équipements
conventionnels
Les normes internationales
précisent les paramétres (tels
La puissance du four a induction Four a induction puissance 2-3
Four a induction haute fréquence que la longueur d’onde) de
n'est pas déterminée. La méthode kW, détection infrarouge, pas de
instrument  (2,5-3,5 kW), longueur d'onde de maniére plus détaillée, tandis
d'absorption infrarouge est longueur d'onde  spécifique,
paramétre  détection infrarouge 4,3 pm que les normes nationales
recommandée, et la limite de privilégier la répétabilité (RSD
(CO2) et 5,6 um (SO2) simplifient les exigences et
détection est inférieure a 0,00003 %. <1%)
s’adaptent aux instruments
nationaux.
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technologie

Exiger

Réglementations  claires et

strictes sur la taille des particules,
Résumé

la pureté et les paramétres, axées
technique

analyser

Normes internationales (ASTM, ISO)
Dimensions

Des détails techniques complets et de multiples
standard indicateurs quantitatifs (tels que pureté > 99,9 %,
Degré de  LOD < 0,00003 %) facilitent la vérification en

laboratoire a 1'échelle mondiale

Pour les entreprises multinationales et les laboratoires
En vigueur

de haute précision, adaptés a la certification
Objet

d'exportation et au commerce international

Exigences plus élevées pour les particules et les
technologie instruments de tungsténe (comme une température et
Rigueur un débit plus élevés), recherche d'une précision et

d'une sensibilité extrémes

Convient pour les analyses de haute précision (telles

que la recherche scientifique, le contréle de la qualité
En vigueur

a l'exportation), en particulier pour la détection de
Scénario

contenu ultra-faible (< 0,005 %) ; des instruments haut

de gamme (tels que LECO CS-844) sont nécessaires

Le commerce international ou la recherche de haute
Suggestions précision doivent de préférence suivre la norme

de sélection

pratiques

analyser

ASTM E1019-18

sur une haute précision et une

applicabilité mondiale

ISO 15350:2018

Accent mis

sur

GB/T 223.5-2008

Analyse comparative

Mettre davantage l'accent sur Les normes internationales

la cohérence

l'aspect pratique et la flexibilité, sont strictes et universelles,

internationale et les capacités de

détection des

limites,

avec des exigences de paramétres tandis

avec un

que les normes

plus souples et une adaptabilité nationales sont pratiques et

raffinement moyen des parametres

aux besoins locaux

tableau entre ASTM E1019-18, ISO 15350:2018 et GB/T 223.5-2008

supérieure a 99,9 %.

ASTM E1019-18 ou ISO 15350:2018, en utilisant des

particules de tungsténe de 1 a 3 mm, d'une pureté

Normes nationales (GB/T)

La description est générale et certaines

exigences (telles que la taille des
particules et la pureté) ne sont pas
quantifiées et dépendent de 1'expérience

de l'opérateur.

Au service des entreprises sidérurgiques
locales chinoises, en mettant l'accent sur
l'efficacité de la production et le contrdle

des colts

Les conditions sont légérement laches,
adaptées aux équipements de milieu et
d'entrée de gamme et répondent aux

besoins des tests de routine

Convient au controle qualité quotidien

domestique, fonctionnement simple,

faible co(t, compatible avec les
instruments domestiques (tels que HCS-
140) ; performances de coit élevées pour
une teneur moyenne (C> 0,01 %, S>

0,005 %)

Pour les tests de routine nationaux, la
norme GB/T 223.5-2008 peut étre
utilisée, en utilisant des particules de
tungstene de 0,5 a 3 mm, d'une pureté >

99,8 %, combinées a des paramétres

d'optimisation de I'équipement.

Plus rigoureux et polyvalent, adapté aux applications Plus pratique et économique, répondant Les
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flexibles en horlogerie.

Analyse des différences et de

l'applicabilité
Les normes internationales sont plus
rigoureuses et

adaptées a une

vérification standardisée ; les normes

nationales sont plus flexibles et
s'appuient sur 'expérience pratique
Les normes internationales sont

adaptées aux besoins mondiaux, et les
normes nationales sont adaptées aux

industries locales

Les normes internationales ont des
seuils techniques élevés et visent des
performances extrémes ; les normes
sont modérées et

nationales se

concentrent sur 'aspect pratique

Les normes internationales conviennent
aux scénarios internationaux haut de
gamme, tandis que les normes
nationales conviennent aux tests de

routine locaux.

Choisissez en fonction des objectifs
d'analyse, des conditions d'équipement
et des colts : choisissez ASTM/ISO

pour l'internationalisation et GB/T pour

la localisation

normes internationales  sont
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analyser
Normes internationales (ASTM, ISO)
Dimensions

Résumer  haut de gamme

Analyse des différences et de
Normes nationales (GB/T)

l'applicabilité
aux besoins locaux mondialisées et exigeantes, tandis que
Fabrication intelligente du tungsténe en les normes nationales sont peu
horlogerie colteuses et pratiques. Le choix doit

concilier objectifs et ressources.
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Méthodes d'essai standard pour le carbone, le soufre, 1'azote et I'oxygene dans les
alliages d'acier, de fer, de nickel et de cobalt

Méthodes d'essai standard pour la détermination du carbone, du soufre, de 1'azote et de
I'oxygéne dans les alliages d'acier, de fer, de nickel et de cobalt par diverses techniques de
combustion et de fusion

Organisme émetteur : American Society for Testing and Materials (ASTM International).

Version : Edition révisée 2018 (remplace ASTM E1019-11).

Présentation : La norme ASTM E1019-18 est une norme compléte qui spécifie les méthodes d'essai
permettant de déterminer la teneur en carbone (C), soufre (S), azote (N) et oxygéne (O) des alliages
d'acier, de fer, de nickel et de cobalt par combustion et fusion. Cette norme est adaptée aux analyses
en laboratoire et au contrdle qualité, et prend en charge divers instruments (tels que les fours a
induction haute fréquence, les fours a résistance) et techniques de détection (telles que I'absorption
infrarouge et la conductivité thermique). Les particules de tungsténe sont largement recommandées
comme fondant dans I'analyse du carbone et du soufre afin d'améliorer l'efficacité de la combustion

et la précision des analyses.

Portée technique

Matériaux applicables : acier, fer, alliage de nickel, alliage de cobalt, y compris la fonte, I'acier
faiblement allié, I'acier inoxydable, etc.

Détermination des ¢léments :

Carbone (C) : 0,0001 %-5,0 %.

Soufre (S) : 0,0001%-0,5%.

Azote (N) : 0,0001 %-0,5 %.
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Oxygene (O) : 0,0001 %-0,05 %.

Type de méthode :

Meéthode de combustion : utilisez un four a induction haute fréquence ou un four a résistance pour
briler I'échantillon dans une atmosphére d'oxygene afin de déterminer C, S, N et O.

Meéthode de fusion : L'échantillon est fondu par un gaz inerte (tel que 1'hélium), principalement
utilisé pour la détermination de N et O.

Utilisateurs cibles : scientifiques des matériaux, ingénieurs métallurgistes, personnel de contréle
qualité, adaptés a la production industrielle, & la recherche scientifique et a la certification
commerciale internationale.

Méthode d'essai

Lanorme ASTM E1019-18 propose diverses méthodes d'essai, offrant une flexibilité pour différents
¢léments et configurations d'instruments. Voici un apergu des principales méthodes :

Carbone et soufre - Méthode d'absorption infrarouge

Principe : L'échantillon brile avec de l'oxygéne dans un four a induction haute fréquence pour
produire du CO:z et du SO, et I'intensité du pic d'absorption est mesurée par un détecteur infrarouge.
Flux : Les granulés de tungsténe ou d'étain sont recommandés. Les granulés de tungsténe sont plus
couramment utilisés en raison de leur densité élevée et de leur stabilité thermique.

Plage de détection : La limite de détection (LOD) de C et S peut atteindre 0,0001 %, selon les
performances de l'instrument.

Combustion de 'azote - Méthode de conductivité thermique

Principe : Aprés la combustion de I'échantillon, 1'azote (N2) est mesuré par un détecteur de
conductivité thermique (TCD).

Flux : Particules de tungsténe ou de cuivre, assurent un faible fond d'azote.

Plage de détection : LOD de N est de 0,0001 % a 0,0005 %.

Fusion sous gaz inerte a I'oxygéne - Méthode de conductivité thermique

Principe : L'échantillon fond dans I'hélium, libérant de 1'O2, qui est détecté par conductivité
thermique.

Flux : les pastilles de tungsténe ne conviennent pas et des creusets en graphite et des paniers en
nickel sont généralement utilisés.

Plage de détection : la limite de détection de O est de 0,0001 % a 0,0002 %.

Caractéristiques de la méthode : La méthode de combustion convient & la détermination efficace de
C et S, la méthode de fusion est plus adaptée a I'analyse a faible teneur en N et O, et les particules
de tungsténe sont principalement utilisées dans la méthode de combustion.

Exigences relatives aux granulés de tungsténe

La norme ASTM E1019-18 définit des exigences spécifiques pour l'utilisation de pastilles de
tungsténe comme flux afin de garantir 'efficacité de la combustion et la précision analytique :
Taille des particules :

Plage recommandée : 1-3 mm (-12+20 mesh, norme de tamis ASTM E11).

Raison : La taille modérée des particules équilibre la surface spécifique et la densité apparente,

favorisant une combustion uniforme.
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Flexibilité : permet d'ajuster la taille des particules (par exemple 0,5 & 5 mm) en fonction du type
d'échantillon et de I'instrumentation.

pureté:

Exigence : > 99,9 % (fraction massique).

Limite d'impuretés : teneur en oxygeéne < 50 ppm, fer (Fe), nickel (Ni), etc. < 0,01 % pour éviter les
interférences du signal de fond.

Meéthode de test : La pureté peut étre vérifiée par ICP-MS ou EDS (se référer a la norme ASTM
E1479).

Usage:

Rapport massique des particules de tungsténe aux échantillons (E/S) : 2:1-3:1.

Exemple : Pour un échantillon de 1,0 g, utilisez 2,0 a 3,0 g de pastilles de tungsténe pour assurer
I’encapsulation compléte de 1’échantillon et améliorer la conductivité thermique.

Prétraitement :

Conditions : Cuire au four a 400-500°C pendant 1 heure avant utilisation pour éliminer 'humidité
et les impuretés volatiles.

Stockage : Conserver dans un récipient sec et fermé pour éviter I'oxydation (formation de WOs).
effet:

Augmenter la température de combustion a 1850-2000°C pour favoriser 'oxydation de C et S en
CO: et SO..

Réduisez les résidus non brilés et assurez un taux de libération > 99,8 %.

Avantages des pastilles de tungsténe : un point de fusion élevé (3422 °C), une densité élevée (19,25
g/cm?®) et une faible volatilité les rendent supérieurs aux pastilles d'étain ou de fer, en particulier
dans les échantillons a haute teneur en soufre.

Paramétres de 'instrument

La norme ASTM E1019-18 spécifie les plages recommandées de paramétres d'instrument pour
s'adapter a l'utilisation de particules de tungsténe :

Température de combustion :

Plage : 1850-2000°C.

Motif : Pour garantir une réaction optimale des pastilles de tungsténe avec I'échantillon. Des
températures inférieures a 1 850 °C peuvent entrainer une combustion incompléte.

Débit d'oxygene :

Plage : 2-3 L/min.

Réglage : Utiliser 2 L/min pour les échantillons a faible teneur (C, S < 0,01 %) et 3 L/min pour les
échantillons a teneur élevée.

pouvoir:

Four a induction haute fréquence : 2,5-3,5 kW.

Four a résistance : généralement 2-3 kW, selon le réglage de 1'équipement.

Détecteur:

Détection infrarouge : longueur d'onde CO: 4,3 pum, longueur d'onde SO: 5,6 um.

Détection de conductivité thermique : pour N2 et Oz, la sensibilité doit étre calibrée a 0,0001 %.

Creuset:
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Type : Creuset en céramique (alumine ou magnésie), volume 15-25 mL.

Exigences : résistance a haute température (> 2000 °C), pas de fond de carbone et de soufre.
Flexibilité des paramétres : la norme permet 'ajustement des parameétres en fonction du modéele
d'instrument (par exemple LECO CS-844, Eltra CS-2000) et des caractéristiques de I'échantillon,
mais la répétabilité doit étre vérifiée (RSD <1 %).

Procédure

Lanorme ASTM E1019-18 décrit les procédures opératoires détaillées. Voici les étapes typiques de
l'utilisation des particules de tungsténe pour l'analyse du carbone et du soufte :

Préparation des échantillons :

Masse de I'échantillon : 0,5-1,0 g, surface propre (essuyer avec de 1'éthanol pour éliminer les taches
d'huile).

Forme : Paillettes, poudre ou débris de forage, taille < 5 mm.

Etalonnage de l'instrument :

L'instrument a été étalonné a 1'aide de matériaux standard (par exemple, NIST SRM 129c, C =
0,43 %, S = 0,025 %).

Test a blanc : ajoutez uniquement des particules de tungsténe et confirmez que le signal de fond est
< 0,0002 %.

Pesée et chargement :

Pesez 2,0 a 3,0 g de particules de tungsténe (précision = 0,001 g) et placez-les au fond du creuset.
Placez I'échantillon uniformément sur les pastilles de tungsténe pour éviter I'accumulation.
Analyse de combustion :

Réglez la température a 1850-2000°C, le débit d'oxygéne a 2-3 L/min et la puissance a 2,5-3,5 kW.
Durée de combustion : 10 a 20 secondes, jusqu'a ce que le pic du signal infrarouge soit stable.
Collecte de données :

Enregistrez les surfaces des pics de CO: et de SO: et convertissez-les en teneurs en C et S (fractions
massiques).

Répétez 3 fois et prenez la valeur moyenne.

Nettoyage et entretien :

Nettoyez les résidus du creuset aprés la combustion pour éviter toute contamination croisée.
Vérifiez la conduite d’oxygene pour vous assurer qu’il n’y a pas de fuite.

Remarque : Gardez les particules de tungsténe a l'abri de I'humidité pour éviter que le creuset ne se
brise ou que 1'instrument ne surchauffe.

Calcul et rapport des résultats

Méthode de calcul :

Teneur en C et S (%) = (aire du pic - valeur a blanc) X facteur d'étalonnage / masse de I'échantillon.
Le facteur d'étalonnage est déterminé a l'aide de substances standard (par exemple, C = 0,43 %
correspond a la surface du pic A 1 ).

Précision:

Répétabilité (RSD) : faible teneur (<0,01%) <5%, teneur élevée (>0,1%) <1%.

Reproductibilité : Ecart interlaboratoire < 10 %.
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Contenu du rapport :

Description de I'échantillon (matériau, qualité).

Conditions d'essai (quantité de particules de tungsténe, température, débit).
Résultats (teneur en C, S, unité %) et incertitude.

Analyse d'applicabilité et de limitation

Scénarios applicables :

Analyse de haute précision : comme la recherche scientifique, la certification d'exportation et la
détection de teneurs ultra-faibles (C, S < 0,0005 %).

Controle qualité industriel : aciéries, production d'alliages, vérification de la composition des
matériaux.

Avantages :

Compatible avec une large gamme d'instruments et de types d'échantillons.

Les pastilles de tungsténe sont clairement spécifiées et les résultats d'analyse sont reconnus dans le
monde entier.

limitation

Exigences techniques :

Cela nécessite des instruments haut de gamme (tels que le LECO CS-844) et des opérateurs qualifiés,
et cela coute cher.

Les exigences strictes de pureté des particules de tungsténe (> 99,9 %) augmentent la difficulté
d’approvisionnement.

Limitations de 1'échantillon : Ne convient pas aux matériaux non métalliques a forte volatilité (tels
que les plastiques).

Les échantillons a forte teneur en oxygéne peuvent interférer avec I’effet des particules de tungsténe.
Conditions environnementales : Un laboratoire sec et sans poussiére est nécessaire pour éviter
I’oxydation ou la contamination des particules de tungsténe.

Résumé : La norme ASTM E1019-18 est adaptée aux exigences de haute précision et internationales,
mais elle impose des exigences élevées en matiére d'équipement et de fonctionnement.
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GB/T 223.5-2008 : Détermination de la teneur en carbone et en soufre de I'acier et des
alliages
Acier et fer - Détermination de la teneur en carbone et en soufre

Organisme émetteur : Administration de normalisation de Chine (SAC).

Date de sortie : Sortie le 19 aotit 2008, mise en ccuvre le ler avril 2009.

Présentation : La norme GB/T 223.5-2008 est une norme nationale recommandée (facultative) qui
spécifie la méthode d'essai pour la détermination de la teneur en carbone (C) et en soufre (S) de
l'acier et des alliages par combustion. Cette norme s'applique principalement au contrdle qualité et
a l'inspection de la production dans I'industrie sidérurgique chinoise. Elle recommande 1'utilisation
d'un four a induction haute fréquence combiné a une méthode d'absorption infrarouge. Les particules
de tungsténe sont largement utilisées comme fondant pour améliorer 1'efficacité de la combustion.
Cette norme met l'accent sur la praticité et la simplicité d'utilisation et constitue la base technique
essentielle de I'analyse localisée du carbone et du soufre en Chine.

Portée technique

Matériaux applicables : acier et alliages, y compris 'acier au carbone, l'acier faiblement allié, I'acier
fortement allié, la fonte, etc.

Détermination des éléments :

Carbone (C) : 0,001 %-5,0 %. Soufre (S) : 0,0005 %-0,5 %.

Type de méthode :

Méthode de combustion-absorption infrarouge : 1'échantillon briile dans une atmosphére d'oxygéne
pour produire du CO: et du SO2, qui sont mesurés par un détecteur infrarouge.

Utilisateurs cibles : Services d'inspection qualité et techniciens de laboratoire dans les entreprises
sidérurgiques, adaptés au suivi de la production et a l'acceptation de la qualité.

Méthode d'essai

Lanorme GB/T 223.5-2008 adopte principalement la méthode de combustion-absorption infrarouge.
Voici un apergu de cette méthode :

principe:

L'échantillon est briilé avec de I'oxygéne dans un four a induction haute fréquence, convertissant le
carbone en CO: et le soufre en SOs..

Le CO: et le SO sont mesurés par un détecteur infrarouge et les teneurs en C et S sont calculées.
Flux:

Il est recommandé d'utiliser des particules de tungsténe de haute pureté (granulés de tungsténe), et
une petite quantité de particules d'étain ou de particules de fer peut également étre utilisée.

Les granulés de tungsténe sont le flux préféré en raison de leur point de fusion élevé et de leur
conductivité thermique.

Plage de détection :

Limite de détection (LOD) de C : 0,001 % (jusqu'a 0,0005 % selon les performances de l'instrument).
Limite de détection (LOD) de S : 0,0005 %.

Caractéristiques:
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La méthode est simple et adaptée a la détection par lots.
Les exigences en matiére d’instruments sont modérées et adaptées aux équipements domestiques.

Exigences relatives aux granulés de tungsténe

La norme GB/T 223.5-2008 définit les exigences de base pour l'utilisation des particules de
tungsténe, en se concentrant sur l'aspect pratique et sans quantifier entierement des parametres
spécifiques :

Taille des particules :

La plage n'est pas clairement spécifiée, mais 0,5 a 3 mm est couramment utilisée dans la pratique
(se référer a la méthode de criblage, GB/T 6003.1).

Exigences : particules uniformes, bonne fluidité et éviter la poussiére ou I'accumulation inégale.
pureté:

Exigences : « Pastilles de tungsténe de haute pureté », aucune valeur spécifique donnée.

Norme de pratique : > 99,8 %, teneur en oxygene < 100 ppm, impuretés (telles que Fe, Ni) <0,05 %.
Justification : Garantir un faible signal de fond (< 0,001 %) et une reproductibilité analytique.
Usage:

Rapport massique des particules de tungsténe aux échantillons (E/S) : 2:1.

Exemple : 2,0 g de pastilles de tungsténe sont utilisés pour 1,0 g d’échantillon. Le rapport peut &tre
ajusté entre 1,5:1 et 3:1 selon les caractéristiques de 1’échantillon.

Prétraitement :

Recommandation : Sécher avant utilisation (300-400°C, 30 minutes) pour éliminer I'humidité.
Conservation : Conserver dans un récipient hermétique pour éviter I'humidité ou I'oxydation.

effet:

Augmenter la température de combustion a 1800-1900°C pour favoriser I'oxydation compléte du C
et du S.

Réduit les résidus non brilés, taux de libération > 99,5 %.

Caractéristiques des particules de tungsténe : La norme n'impose pas d'exigences de pureté élevées,
reflétant I'équilibre entre cotit et performance, et convient aux applications industrielles domestiques.

Paramétres de 'instrument

La norme GB/T 223.5-2008 spécifie la gamme recommandée de paramétres d'instrument adaptés
aux pastilles de tungsténe et aux équipements conventionnels :

Température de combustion :

Plage : 1800-1900°C.

Justification : Pour répondre aux exigences de combustion de la plupart des échantillons d’acier, des
températures inférieures a 1800 °C peuvent entrainer des résidus.

Débit d'oxygene :

Plage : 2-2,5 L/min.

Réglage : utiliser 2 L/min pour les échantillons a faible teneur et augmenter a 2,5 L/min pour les
échantillons a teneur élevée.

pouvoir:

Four a induction haute fréquence : 2-3 kW.
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Remarque : Adapté aux instruments domestiques (tels que HCS-140), pas besoin de puissance
excessive.

Détecteur:

CO: et SOz ne sont pas spécifiés, mais 4,3 um et 5,6 pum sont couramment utilisés dans la pratique.
Sensibilité : Doit étre calibré a LOD<0,001 %.

Creuset:

Type : Creuset en céramique (alumine), volume 15-20 mL.

Exigences : Résistance a haute température (>1900°C), aucun résidu de carbone et de soufre.
Caractéristiques des parametres : gamme étroite, adaptée aux équipements de milieu et bas de
gamme, mettant I'accent sur la facilité d'utilisation et la stabilité.

Procédure

La norme GB/T 223.5-2008 fournit une procédure d'utilisation concise. Voici les étapes typiques
d'utilisation des granulés de tungsténe :

Préparation des échantillons :

Masse de I'échantillon : 0,5-1,0 g, surface propre (essuyer avec de I'éthanol ou de l'acétone).
Forme : Paillettes, poudre ou débris de forage, taille < 5 mm.

Etalonnage de l'instrument :

Utilisez des substances standard (telles que GBW 01301, C= 0,45 %, S= 0,028 %) pour I'étalonnage.
Test a blanc : ajoutez uniquement des particules de tungsténe et confirmez que le signal de fond est
< 0,001 %.

Pesée et chargement :

Pesez 2,0 g de particules de tungsténe (précision = 0,01 g) et placez-les au fond du creuset.

Placez 1'échantillon uniformément sur les pastilles de tungsténe pour éviter une accumulation
excessive.

Analyse de combustion :

Réglez la température a 1800-1900°C, le débit d'oxygene a 2-2,5 L/min et la puissance a 2-3 kW.
Durée de combustion : 12 & 18 secondes, jusqu'a ce que le signal infrarouge soit stable.

Collecte de données :

Enregistrez les surfaces des pics de CO: et de SO: et convertissez-les en teneurs en C et S.

Répétez 3 fois et prenez la valeur moyenne.

Nettoyage et entretien :

Nettoyez les résidus du creuset pour éviter toute contamination.

Vérifiez le débitmétre d’oxygéne pour vous assurer qu’il est stable.

Remarque : assurez-vous que les pastilles de tungsténe sont séches pour éviter de surcharger

'instrument ou de casser le creuset.

Calcul et rapport des résultats

Méthode de calcul :

Teneur en C et S (%) = (aire du pic - valeur a blanc) X facteur d'étalonnage / masse de I'échantillon.
Le facteur d'étalonnage est déterminé a l'aide de substances standard (par exemple, C = 0,45 %
correspond a la surface du pic A 1 ).
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Précision:

Répétabilité (RSD) : faible teneur (<0,01%) <5%, teneur élevée (>0,1%) <1%.

La norme ne spécifie pas d’exigences de reproductibilité et, dans la pratique, I’écart interlaboratoire
est <10 %.

Contenu du rapport :

Numéro d'échantillon et description.

Conditions d'essai (quantité de particules de tungsténe, température, débit).

Résultats (teneur en C, S, unité %) et écart.

Analyse d'applicabilité et de limitation

applicabilité

Scénarios applicables :

Test de teneur en carbone et en soufre dans la production d'acier chinoise.

Analyse de précision moyenne : échantillons de routine avec C>0,01%, S>0,005%.

Avantages :

Facile a utiliser, compatible avec les instruments domestiques (tels que HCS-140, CS-8800).

Le cofit est faible et les exigences en particules de tungsténe sont faibles (> 99,8 %).

limitation

Exigences techniques :

La taille des particules et la pureté des particules de tungsténe ne sont pas quantifiées et dépendent
de I'expérience d'exploitation, ce qui peut affecter la cohérence.

La précision de détection pour les teneurs ultra-faibles (C, S < 0,001 %) est limitée (LOD n'est que
de 0,0005 %).

Limites de I'échantillon :

Ne convient pas aux matériaux non acier (par exemple, les alliages a base de nickel nécessitent un
réglage des paramétres).

Les échantillons a haute teneur en soufre (> 0,5 %) peuvent nécessiter un flux supplémentaire.
Dépendance de I'appareil :

En s’appuyant sur des instruments de milieu et d’entrée de gamme, les équipements de haute
précision (tels que le LECO CS-844) risquent de ne pas étre utilisés a leur plein potentiel.

Résumé : La norme GB/T 223.5-2008 est adaptée aux essais industriels en Chine. Economique et
pratique, elle présente néanmoins une précision et un niveau d'internationalisation inférieurs a ceux
des normes ASTM/ISO.
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ISO 15350:2018 : Fer et acier — Détermination de la teneur totale en carbone et en soufre par
la méthode d'absorption infrarouge aprés combustion dans un four a induction
Acier et fer - Détermination de la teneur totale en carbone et en soufre - Méthode

d'absorption infrarouge aprés combustion dans un four a induction

Organisme émetteur : Organisation internationale de normalisation (ISO).

Date de publication : Révisée 2018 (remplace ISO 15350:2000).

Présentation : La norme internationale ISO 15350:2018 spécifie la méthode d'essai pour la
détermination de la teneur totale en carbone (C) et en soufre (S) de l'acier et du fer, par combustion
dans un four a induction haute fréquence combinée a une technologie d'absorption infrarouge. Cette
norme s'applique a l'analyse de l'acier dans le monde entier, mettant I'accent sur l'uniformité des
méthodes et la tragabilité des résultats. L'utilisation de particules de tungsténe comme fondant est
recommandée pour améliorer 'efficacité de la combustion. La norme ISO 15350:2018 respecte les
principes de 1'Organisation mondiale du commerce relatifs aux obstacles techniques au commerce
(OTC) et est largement utilisée dans le commerce international, la recherche scientifique et la

certification qualité.

Portée technique
Matériaux applicables : acier et fer, y compris I'acier au carbone, l'acier faiblement allié, l'acier

fortement allié, la fonte, etc.

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

% 151 T # 158 T



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

Détermination des éléments :

Carbone total (C) : 0,0005 %-5,0 % (fraction massique). Soufre (S) : 0,0005 %-0,5 %.

Type de méthode :

Méthode de combustion-absorption infrarouge : L'échantillon est brilé dans une atmosphére
d'oxygene a travers un four a induction haute fréquence pour générer du CO: et du SO, et le contenu
est mesuré a l'aide d'un détecteur infrarouge.

Utilisateurs cibles : scientifiques des matériaux, ingénieurs métallurgistes, laboratoires
internationaux, adaptés au contrdle qualité multinational et aux tests standardisés.

Méthode d'essai

La norme ISO 15350:2018 utilise une méthode unique d'absorption infrarouge par combustion.
Voici un apergu de cette méthode :

principe:

L'échantillon est briilé avec de I'oxygéne dans un four a induction haute fréquence, convertissant le
carbone en CO: et le soufre en SOs..

Le CO: et le SO: sont déterminés par absorption infrarouge et l'intensité d'absorption est
proportionnelle au contenu.

Flux:

Il est recommandé d'utiliser des granulés de tungsténe (granulés de tungsténe), qui peuvent
également étre utilisés avec des granulés d'étain ou des granulés de fer.

Les particules de tungsténe sont préférées en raison de leur point de fusion élevé (3422 °C) et de
leur stabilité thermique.

Plage de détection :

Limite de détection (LOD) de C : 0,0005 % (mieux que 0,00003 % nécessite des instruments hautes
performances).

Limite de détection (LOD) de S : 0,0005 %.

Caractéristiques:

La méthode est normalisée et adaptée a la vérification de la cohérence internationale. L'accent est
mis sur une précision élevée et des limites de détection faibles.

Exigences relatives aux granulés de tungsténe

La norme ISO 15350:2018 définit des exigences claires pour 'utilisation de pastilles de tungsténe
afin de garantir l'efficacité de la combustion et la précision analytique :

Taille des particules :

La portée spécifique n'est pas précisée, il est recommandé de se référer aux instructions du fabricant
de I'équipement.

Recommandation pratique : 1 8 3 mm (méthode de tamisage ISO 3310-1) pour assurer l'uniformité
et I'efficacité du transfert de chaleur.

Exigence de pureté : haute pureté, recommandée > 99,9 %.

Limites d'impuretés : teneur en oxygeéne < 50 ppm, fer (Fe), nickel (Ni), etc. < 0,01 % pour réduire
le signal de fond (< 0,0002 %).

Méthode d'essai : Vérifiable par ICP-OES ou XRF (se référer a la norme ISO 17025).
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Usage:

Un rapport masse particules de tungsténe/échantillon (E/S) de 2:1 est recommandé.

Exemple : un échantillon de 1,0 g utilise 2,0 g de pastilles de tungsténe. Le rapport peut étre ajusté
entre 1,5:1 et 3:1 selon I'échantillon.

Prétraitement :

Conditions : Cuire au four a 400-500°C pendant 1 heure avant utilisation pour éliminer 'humidité
et les substances volatiles.

Stockage : Conserver dans un récipient sec et hermétique pour éviter I'oxydation ou la contamination.
effet:

Augmenter la température de combustion au-dessus de 1900°C pour favoriser I’oxydation compléte
duCetduS.

Assurer un taux de libération > 99,8 % et réduire les résidus non briilés.

Avantages des granulés de tungsténe : Sa densité élevée (19,25 g/cm?®) et sa faible volatilité le
rendent supérieur aux autres flux, particuliérement adapté aux échantillons a faible teneur et & haute

teneur en soufre.

Parametres de 'instrument

La norme ISO 15350:2018 spécifie les plages recommandées pour les paramétres des instruments
afin de prendre en compte les particules de tungsténe et les équipements acceptés au niveau
international :

Température de combustion :

Recommandé : 1900°C.

Plage : 1850-2000°C, en dessous de 1850°C peut affecter le taux de libération.

Débit d'oxygene :

Recommandé : 2,5-3,0 L/min.

Réglage : 2,5 L/min pour les échantillons a faible teneur et 3,0 L/min pour les échantillons a teneur
élevée.

pouvoir:

Four a induction haute fréquence : Non spécifié, 2,5-3,5 kW en pratique.

Exigences : Suffisant pour maintenir la température de combustion au-dessus de 1900°C.
Détecteur:

Détection infrarouge : longueur d'onde CO: 4,3 um, longueur d'onde SO: 5,6 um (non obligatoire,
dépend de l'instrument).

Sensibilité : Doit étre calibré a LOD < 0,0005 %, de préférence < 0,00003 %.

Creuset:

Type : Creuset en céramique (alumine ou magnésie), volume 15-25 mL.

Exigences : résistance a haute température (> 2000 °C), aucune interférence de fond de carbone et
de soufre.

Caractéristiques des parametres : Se concentrer sur une température élevée et un débit d'oxygene
¢levé pour assurer une combustion compléte et s'adapter aux instruments grand public
internationaux (tels que LECO CS-744, Eltra CS-2000).
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Procédure

La norme ISO 15350:2018 décrit les procédures opératoires détaillées. Voici les étapes typiques
d'utilisation des granulés de tungsténe :

Préparation des échantillons :

Masse de 1'échantillon : 0,5 a 1,0 g, surface propre (essuyer avec de 1'éthanol ou de I'acétone pour
éliminer les taches d'huile).

Forme : Paillettes, poudre ou débris de forage, taille < 5 mm.

Etalonnage de l'instrument :

Calibrer a l'aide de matériaux standards (par exemple CRM recommandé par ISO/TR 15349-1,
C=0,5%, S=0,02%).

Test a blanc : ajoutez uniquement des particules de tungsténe et confirmez que le signal de fond est
< 0,0002 %.

Pesée et chargement :

Pesez 2,0 g de particules de tungsténe (précision = 0,001 g) et placez-les au fond du creuset.
Placez 1'échantillon uniformément sur les pastilles de tungsténe pour éviter une accumulation
excessive.

Analyse de combustion :

Réglez la température a 1900°C, le débit d'oxygene a 2,5-3,0 L/min et la puissance a 2,5-3,5 kW.
Durée de combustion : 12 a 20 secondes, jusqu'a ce que le pic du signal infrarouge soit stable.
Collecte de données :

Enregistrez les aires des pics de CO: et de SO: et convertissez-les en teneurs en C et S. Répétez 3
fois et prenez la valeur moyenne.

Nettoyage et entretien :

Nettoyez les résidus du creuset aprés la combustion pour éviter toute contamination croisée.
Vérifiez la conduite d’oxygene et le débitmeétre pour vous assurer qu’il n’y a pas de fuites.
Remarque : assurez-vous que les pastilles de tungsténe sont séches pour éviter que le creuset ne se
fissure ou ne manque d'oxygene.

Calcul et rapport des résultats

Meéthode de calcul :

Teneur en C et S (%) = (aire du pic - valeur a blanc) x facteur d'étalonnage / masse de 1'échantillon.
Le facteur d'étalonnage est déterminé a l'aide de substances standard (par exemple, C = 0,5 %
correspond a la surface du pic A 1 ).

Précision:

Répétabilité (RSD) : faible teneur (<0,01%) <5%, teneur élevée (>0,1%) <1%.

Reproductibilité : Variation interlaboratoire < 10 % (validée selon la norme ISO 5725-2).

Contenu du rapport :

Description de 1'échantillon (matériau, qualité).

Conditions d'essai (quantité de particules de tungsténe, température, débit).

Résultats (teneur en C, S, unité %) et incertitude (intervalle de confiance a 95 %).

Analyse d'applicabilité et de limitation
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applicabilité

Scénarios applicables :

Commerce international : Certification des exportations d’acier pour répondre aux exigences de
cohérence transnationale.

Analyse de haute précision : détection d'échantillons a faible teneur (C, S < 0,005%).

Avantages :

Accepté a I'échelle internationale, résultats tragables aux matériaux de référence I1SO.

Les particules de tungsténe ont des exigences claires et conviennent aux instruments haut de gamme
(tels que LECO CS-744).

limitation

Exigences techniques :

Elle nécessite des instruments performants et des opérateurs qualifiés, et est cotiteuse. Elle impose
des exigences strictes en mati¢re de pureté (> 99,9 %) et de prétraitement des particules de tungsténe.
Limites de I'échantillon :

Ne convient pas aux matériaux non ferreux (par exemple, les alliages de nickel nécessitent des
ajustements). Les échantillons a haute teneur en soufre (> 0,5 %) peuvent nécessiter un flux
supplémentaire.

Conditions environnementales :

Un environnement de laboratoire stable (température 20-25°C, humidité <50%) est nécessaire pour
éviter les interférences.

Résumé : La norme ISO 15350:2018 convient aux tests internationaux de haute précision, présente

des exigences techniques élevées et une forte reconnaissance mondiale.
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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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