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摘  要：正钼酸铵、正铬酸铵等遇热易分解的易水溶性金属铵盐具有重要的应用价值，但由于其繁琐的制

备过程与苛刻的保存环境，鲜有相关的制备研究。本文提出一种由金属化合物前驱体((NH4)2Mo4O13或 CrO3)

与 NH4HCO3粉末在密闭体系中反应，直接合成这类金属铵盐的简单方法，即一步合成法。X 射线衍射、热

重−差热分析、红外光谱、拉曼光谱等的研究结果表明，采用该方法制备的金属铵盐与预期目标产物正钼酸

铵和正铬酸铵一致。本文提出的一步合成此类金属铵盐的新方法具有操作简单、经济高效等潜在优势。 
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许多已知的遇热易分解的易水溶性金属铵盐

化合物的化学式一般为(NH4)xMyOz，其中 M 通常为

副族金属元素。以正钼酸铵((NH4)2MoO4)和正铬酸

铵((NH4)2CrO4)为代表，这类金属铵盐化合物普遍

都具有较大的应用价值[1−4]。(NH4)2MoO4 常用于制

备各种无机钼基配合物，也可用于各种有机转化；

以(NH4)2MoO4 作催化剂，可高效地完成对甲苯的氧

化−溴化[5]和直接氧化[6]，也可以对各种氨基酸衍生

物直接脱水环化得到杂环化合物[7]；(NH4)2MoO4也

可以对含硫化合物直接进行氧化[8]；或做腐蚀抑制

剂，或作为从矿石中获取 Mo 的中间体 [9]。而

(NH4)2CrO4则可用于与其他金属化合物低温制备高

度分散的双金属材料[10−11]，此金属材料可用于制造

各种电化学电源、燃料电池和传感器。 

这些遇热易分解的易水溶性金属铵盐的制备

方法一般为蒸发结晶法(见图 1(a))，即将含有此金

属的前驱体化合物与氨水和水以一定比例混合溶

解于敞口容器中，得到相应的金属铵盐溶液，通过

调节溶液密度、pH 值及温度，对溶液进行蒸发浓

缩，得到固态金属铵盐化合物。(NH4)2MoO4 固体的

制备过程通常是将前驱体 MoO3(或(NH4)2Mo4O13)

完全溶解于氨溶液中制得饱和钼酸铵溶液，然后在

278 K 下冷冻结晶，得到具有单斜结构的正钼酸铵

晶体[12]；在盛有饱和(NH4)2CrO4 溶液的干燥器(氧

化钙 )中充满氨气并缓慢蒸发结晶，即可得到

(NH4)2CrO4 晶体[13]。以上制备两种金属铵盐的方法

虽然各有不同，但是都涉及溶液体系中的结晶过

程。前驱体溶解于氨溶液时通常需要过量的氨和

水，不可避免地导致蒸发时间长；结晶过程中氨气

的无组织排放和结晶母液的进一步处理都需增加

制备成本，甚至造成环境污染。徐志昌等[14]通过对

模块化合成化学基本原理的研究，将钼酸铵的制备 
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工艺划分为“模块化合成工艺”及“模块化拆分工

艺”，通过对系列钼酸铵模块化合成的探索，实现

了多钼酸铵间的互相转化。尽管该工艺可以显著

减少酸或水和氨的消耗与使用，但仍需要通过蒸

发结晶从溶液中获取多钼酸铵产品。在之前的工

作中[15]，以四钼酸铵为前驱体，一步法合成了 3 种

钼酸铵产品，即(NH4)2Mo2O7、(NH4)6Mo7O24ꞏ4H2O

和(NH4)8Mo10O34，重点研究了不同反应条件下的转

型规律和反应机理。 

基于以上考虑和前期研究基础，本文拟通过典

型的(NH4)2MoO4 和(NH4)2CrO4 的一步法制备研究，

提出一种具有相对普适性的一步合成法，用以制备

遇热易分解、易水溶性的金属铵盐化合物。与传统

工艺相比，此法制备流程更简单，耗时更短，无水

且密闭的反应环境不会造成气体的无组织排放，反

应结束后体系中残余的 CO2 和 H2O 气可直接吸收

并与补充的氨反应后合成 NH4HCO3 固体，可作为

反应原料予以循环使用，从而有望开发一种以相应

金属前驱体和NH4HCO3为原料一步合成易热分解、

易水溶性金属铵盐的经济高效的生产技术。 

 

1  易热分解、易水溶性金属铵盐的一
步合成法 

 

一步直接合成法制备易热分解、易水溶性金

属 铵 盐 是 指 将 相 应 的 金 属 化 合 物 前 驱 体

((NH4)2Mo4O13 或 CrO3)与 NH4HCO3 粉末混合后，

在密闭环境中于预设温度下反应一定时间，直接制

备出目标金属铵盐，如图 1(b)所示。与已有报道方

法相比，该法大大简化了这类金属铵盐的制备流

程，并有望显著降低生产能耗。另外，封闭环境和

较低反应温度可有效抑制金属铵盐的分解反应或

吸潮现象。 

 

1.1  实验原料及方法 

实验所使用的实验原料(NH4)2Mo4O13 由成都

虹波钼业有限责任公司提供，分析纯试剂 CrO3 和

NH4HCO3，采购自阿拉丁有限公司。 

一步合成法制备易热分解、易水溶性金属铵盐

的实验在低压釜群装置(XYF−d44×6，中南大学附

属机械厂)中进行，油浴加热介质为甘油(丙三醇)。

将反应原料与适量 NH4HCO3 混合后装入聚四氟乙

烯内衬的低压钢弹中加盖密封，将钢弹置于设定温

度的油浴中，旋转反应一定时间后，开盖取出样品。 

实验样品的 XRD 谱是用 X 射线衍射仪(型号为

TTR-III, Rigaku Corporation, Japan)，以 Cu 靶为辐

射源(Kα 辐射, λ=1.5406 Å)下，对固体样品进行的

扫描分析。扫描步长为 0.02°，2θ 角为 5°~75°，扫

描速度为 10 (°)/min。 

实验样品的热重−差热曲线(TG-DTA)是将磨细

后的样品放入 SDT650 型热分析仪，采用程序升温

控制方式，分别以空气和氮气作为载气进行了分析

记录，样品在 3 K/min 的加热速率下测量，最高升

温至 783.15 K。 

 

 

图 1  传统方法和一步合成法制备易热分解、易水溶性金属铵盐流程图 

Fig. 1  Flow diagrams of traditional method(a) and one-step synthesis method(b) for producing thermal unstable and readily 

water-soluble metal ammonium salts 



                                           中国有色金属学报                                              2021年12月 

 

3636
 

实验样品的红外图谱是在 Nicolet−6700 型傅里

叶变换红外光谱仪(FTIR)中进行分析的，样品在测

试前经溴化(KBr)压片法进行制样。为了避免压片过

程中可能出现的阳离子交换反应和压片吸收水造

成的水吸收峰的干扰，KBr 粉末与测试样品经充分

干燥后制样。 

实验样品的微观形貌借助 JMS−7900F 场发射

扫描电子显微镜进行分析，样品在观测前需经直接

制样进行喷金处理。 

 

1.2  一步合成法制备两种金属铵盐的 XRD 分析 

根据上述实验方法，固体(NH4)2Mo4O13 和

CrO3粉末分别与 NH4HCO3粉末在 313 K的温度下

反应，不同反应时间所得产物的 XRD 谱如图 2 所

示。由图 2 可知，在无水环境下通过一步法能得到

正钼酸铵和正铬酸铵。在图 2(a)中，(NH4)2Mo4O13

与 NH4HCO3 反应制备(NH4)2MoO4 时，30~120 min

的反应时间内产物中出现了(NH4)6Mo7O24ꞏ4H2O、

(NH4)2Mo2O7 两种多钼酸铵。当反应时间延长至

240 min 时，产物的 XRD 图谱中只有(NH4)2MoO4

的 衍 射 峰 。 将 所 有 钼 酸 铵 化 学 式 以

yMoO3ꞏxNH3ꞏzH2O 的形式记为(NH4)2MoO4- 

MoO3ꞏ2NH3ꞏH2O、(NH4)2Mo2O7-2NH3ꞏ2MoO3ꞏ 

H2O 和(NH4)6Mo7O24ꞏ4H2O-6NH3ꞏ7MoO3ꞏ3H2O， 

随着反应时间的延长，产物钼酸铵化学式中 NH3

与 MoO3 的比值逐渐增大，说明一步合成反应是

逐步“加铵”的过程。根据“模块化拆分工艺”

理论[14]，水合氨水分子被热辐射激发而产生电子转

移，形成具有高化学活性的氧自由基，并以非极性

键的形式参与钼酸铵分子的拆分反应。表 1 列出了

制备过程中可能涉及的反应。 

    由图 2(b)可知，CrO3 与 NH4HCO3 一步反应合

成(NH4)2CrO4 时，反应时间为 30 min 即可制备正铬

酸铵产品。其原因可能是密闭的反应环境中，酸性

较强的 CrO3 与 NH4HCO3(和/或 NH3)反应迅速，短

时间内即可生成正铬酸铵。反应方程式如下： 

 

 
图 2  不同反应时间下采用一步合成法所得的两种铵盐的 XRD 谱(313 K) 

Fig. 2  XRD patterns of two ammonium salts prepared by one-step synthesis method for different reaction times at 313 K:         

(a) (NH4)2MoO4 (molar ratio of NH3 to MoO3: 3:2); (b) (NH4)2CrO4 (molar ratio of NH3 to CrO3: 2:1) 
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表 1  (NH4)2Mo4O13模块化组装生成(NH4)2MoO4过程中可能发生的反应 

Table 1  Possible reaction equations of modular assembling process by (NH4)2Mo4O13 

Reaction with oxygen free radical Reaction with ammonium oxide free radical1) 
2 *

4 137Mo O 5O  = 6
7 244Mo O   7(NH4)2Mo4O13+5(NH4)2O=4(NH4)6Mo7O24 

2 *
4 13Mo O O  = 2

2 72Mo O   (NH4)2Mo4O13+(NH4)2O=2(NH4)2Mo2O7 
6 *

7 242Mo O O  = 2
2 77Mo O   2(NH4)6Mo7O24+(NH4)2O=7(NH4)2Mo2O7 

2 *
2 7Mo O O  = 2

42MoO   (NH4)2Mo2O7+(NH4)2O=2(NH4)2MoO4 
2 *

4 13Mo O 3O  = 2
44MoO   (NH4)2Mo4O13+3(NH4)2O=4(NH4)2MoO4 

1) Oxygen free radical index is consistent with ammonium oxide free radical index during modularity splitting process 

 

CrO3+2(NH4)2O=(NH4)2CrO4  

因此，在适当温度下，按理论 NH3 与 MoO3 或

NH3与CrO3的摩尔比(NH4HCO3中的NH3与前驱体

中 MoO3或 CrO3 的摩尔比)配比，NH4HCO3 与金属

化合物前驱体可在密闭的空气容器中直接一步合

成得到目标金属铵盐。 

 

2  一步法制备的两种金属铵盐的表征 
 

2.1  热重−差热分析 

为了进一步探究上述合成的易热分解、易水溶

性金属铵盐的性质，分别在空气与 N2 气氛中对两

种金属铵盐进行了 TG-DTA 分析，结果如图 3 所示。

样品的热重分析使用 SDTQ650 型热分析仪测量，

升温速率为 3 K/min，最高测试温度为 783.1.5 K。

表 2 和表 3 所示分别为两个样品在各分解步骤对应

的最高温度(Tm)和质量损失(Δm)。 

(NH4)2MoO4 的分解有 4 个阶段(见图 3(a)和

(b))。低温下(273~320 K)的质量损失可能是样品或

仪器中少量水的损失。在空气和 N2 气氛中，第一

吸热峰的最高分解温度(407 K和 409 K)和质量损失

率(17.21%和 16.83%)基本相同(见表 2，第一阶段)，

代表 (NH4)2MoO4 释放部分 NH3 和 H2O 生成

(NH4)2Mo3O10 的过程。计算理论质量损失率为

17.69%，与实验结果吻合较好。第二和第三吸热峰

(见表 2，第二和第三阶段)主要为(NH4)2Mo3O10 分

解为(NH4)2Mo4O13，并进一步完全转化为 MoO3 的

过程。第四放热峰(见表 2，第四阶段)为样品中残余

的非晶态 MoO3 转化为 h-MoO3 和 o-MoO3，并发生

还原反应生成 Mo4O11 的过程[16]。综上分析可知，

(NH4)2MoO4样品的分解历程为 

(NH4)2MoO4
360 430 K (NH4)2Mo3O10

430 510 K   
(NH4)2Mo4O13

510 650 K MoO3  
一步合成法制备的(NH4)2MoO4 产品热分解过

程出现吸热峰和放热峰的位置和各阶段的质量损

失，与 KOVACS [17]的研究相比略有不同。这可能

是由于不同方法制备的(NH4)2MoO4 晶体形态存在

差异，且文献中正钼酸铵的热分解过程是由 STD 

2960 同步 TGA/DTA 热分析仪进行测量，而本文的

TG-DTA 曲线是由 SDT650 TG-DTA 仪测量绘制。 

由图 3(c)和(d)的 TG-DTA 曲线可知，空气和

N2 气氛中(NH4)2CrO4 的分解有四个阶段。第一个吸

热峰的最高分解温度几乎不受与固体接触的气体

的影响(见表 3，第一阶段)，此过程为(NH4)2MoO4

失去 2 mol 和 NH3 和 1 mol H2O 生成(NH4)2Cr2O7的

反应，样品在空气中和 N2 中的质量损失率分别为

15.87%和 16.67%。第二个放热峰出现在 479.14 K 

空气气氛)和 481.95 K(N2 气氛)处，此过程为

(NH4)2Cr2O7 分解为 CrO3 固体的反应。当空气中温

度升至 516.68 K(N2 气氛中温度升至 521.05 K)时，

出现第三个明显的放热峰，此过程理论上应为

CrO3 完全分解为 CrO2 的反应，但该过程的理论质

量损失率(16.00%)与实际值(7.78%于空气气氛、

9.35%于 N2 气氛)有较大差异，说明只有部分 CrO3

分解为 CrO2。有学者认为，CrO3 分解为 CrO2 的

过程中会生成其他中间态铬氧化物，例如 Cr5O9 

(2Cr2O3ꞏCrO3)[18]、Cr2O5、Cr3O8
[19]、或 Cr2(CrO4)3 

(CrO2.2)[20−21]，中间态铬氧化物的量取决于样品接触

的气体类型。第四个放热峰位于 687.09 K(空气气氛)

和 720.95 K(N2 气氛)处，该过程应为 CrO2 分解为

Cr2O3 的反应，但由于第三放热阶段中间态铬氧化

物的生成，两种气氛下的理论质量损失率(7.04%于

空气气氛中、4.41%于 N2 气氛中)均低于 9.5%的理 
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图 3  两种金属铵盐在不同气氛下的 TG-DTA 曲线 

Fig. 3  TG-DTA curves of two metallic ammonium salts under different atmospheres: (a) Air, (NH4)2MoO4; (b) N2, 

(NH4)2MoO4; (c) Air, (NH4)2CrO4; (d) N2, (NH4)2CrO4 

 
表 2  (NH4)2MoO4在空气和 N2气氛中的热分解数据 

Table 2  Thermal decomposition data of (NH4)2MoO4 in various atmospheres 

Atmosphere 
1st step  2nd step  3rd step  4th step 

Tm/K Δm/%  Tm/K Δm/%  Tm/K Δm/%  Tm/K Δm/% 

Air 407.09 17.21  517.98 3.02  536.38 5.09  645.83 − 

N2 409.68 16.83  516.27 3.93  543.55 5.65  660.70 − 

Tm: Maximum decomposition temperature; W: Mass loss at different decomposition stages. 

 
表 3  (NH4)2CrO4在空气和 N2气氛中的热分解数据 

Table 3  Thermal decomposition data of (NH4)2CrO4 in various atmospheres 

Atmosphere 
1st step  2nd step  3rd step 

Tm/K Δm/%  Tm/K Δm/%  Tm/K Δm/% 

Air 500.92 20.90  523.04 12.94  690.72 5.06 

N2 505.08 21.14  523.75 15.87  726.80 2.03 

Tm: Maximum decomposition temperature; W: Mass loss at different decomposition stages. 

 

论值。综上所述可知，(NH4)2CrO4 样品的分解历程

为：  
(NH4)2CrO4

343 393 K (NH4)2Cr2O7
443 493 K  

CrO2
6730 688 K Cr2O3 

2.2  红外光谱表征 

有学者提出了一种确定四面体分子和 MX4 型

离子(即 3
4VO  、 2

4CrO  、 2
4MoO 、 2

4WO  、 4MnO 、

4TcO、 4ReO 、RuO4 和 OsO4) v2 (E)和 v4 (F2)频率
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的新方法，并通过红外光谱和拉曼光谱加以验证，

得到这些物质 v2 (E)和 v4 (F2)波段的分配规则[22]，

此结论对一步法合成金属铵盐的研究也具有重要

意义。基于此，首先对前驱体和生成样品的傅里叶

变换红外光谱(FTIR)进行了测量，其结果如图 4 所

示。 

从图 4(a)~(d)可知，波长 1000 cm−1 以下出现的

特征峰对应于钼酸铵中代表 2
4 13Mo O 和 2

4MoO 的钼

酸根离子与铬酸铵中代表 2
4CrO  的铬酸根离子，波

长 1400 cm−1附近的强峰为 4NH基团中的 N—H 键

弯曲振动，3150 cm−1 处的振动峰为 N—H 键伸缩振

动，波长 1630 cm−1 和 3410 cm−1 附近的弱吸收峰为

O—H 键的拉伸和弯曲振动[23]。 

(NH4)2Mo4O13与NH4HCO3反应生成(NH4)2MoO4

的红外光谱图中(见图 4(a)和(b))，波长 803、737 和

680 cm−1 处代表 Mo—O—Mo 键的特征峰消失，波

长 840、635 和 475 cm−1处出现新的代表 Mo—O 键

和 Mo=O 键的特征峰，表示具有 Mo4O18 亚基晶体

结构的 2
4 13Mo O  离子聚合生成具有正四面体结构的

2
4MoO  离 子 。 CrO3 与 NH4HCO3 反 应 生 成

(NH4)2CrO4 的红外光谱中(见图 4(c)和(d))，波长 862

和 836 cm−1处出现两个新振动峰，且 CrO3红外图

谱中位于 759 cm−1 处的 Cr=O 振动峰向左移动到

的 771 cm−1 处。表明当具有完美四面体结构的
2
4CrO  离子生成时，晶体中 Cr=O 键的数量增多，

CrO3晶体结构中 Cr—O—Cr 键断裂变为 Cr—O 键，

吸收峰的位置向左红移。通过对比发现，CrO3 和

(NH4)2CrO4 红外图谱中多数振动峰的位置基本相

同，这是因为这类材料的红外光谱研究中，某些成

分的能量状态十分接近，因此振动峰的位置是重叠

的，这是一种常见的情况。 

 

2.3  拉曼光谱表征 

红外光谱与拉曼光谱都属于分子振动光谱，考

虑到红外光谱更适用于原子间极性键的振动(即偶

极矩变化，极化率保持恒定)，例如—OH、—C=O、 
 

 
图 4  前驱体和一步法制备的两种金属铵盐的 FTIR 光谱图 

Fig. 4  FTIR spectra of precursors and two metallic ammonium salts prepared by one-step approach: (a) (NH4)2Mo4O13;   

(b) (NH4)2MoO4; (c) CrO3; (d) (NH4)2CrO4 
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—C—X 等极性键的振动，研究原子间非极性键的

振动(即原子间偶极矩不变，极化率发生变化)，通

常使用拉曼光谱分析。因此，结合两种金属铵盐结

构的对称性对其进行了拉曼测试，如图 5 所示。 

    由图 5(a)可知，(NH4)2MoO4 的拉曼光谱图中波

长 400 cm−1以下的振动峰为Mo—O键的弯曲振动，

波长800~1000 cm−1区域的振动峰为Mo=O键的对

称伸缩振动和非对称伸缩振动，这些振动峰的位置

与文献[24-26]报道的基本一致。表 4 所列为 2
4MoO 

离子主要拉曼活性振动模式归属，主要存在具有较

强拉曼活性的 Ag 和 B2g 两种振动模式，且由于

(NH4)2MoO4 晶 体 较 强 的 对 称 性 ， 在 高 波 数

(800~1000 cm−1)处出现的 4个吸收峰为Ag对称伸缩

振动和反对称伸缩振动(vs 和 vas)，而低波数处出现

的吸收峰为 Ag 和 B2g 弯曲振动(δ)，此结果也与文献

[26]报道基本一致。 

由图 5(b)可知，(NH4)2CrO4 拉曼光谱中出现吸

收峰的位置与(NH4)2MoO4 接近，这与其相似的晶体

结构有关。由此可知，波长 410 cm−1 以下的振动峰

为 Cr—O 键的弯曲振动，而 800~1000 cm−1 区域的

振动峰为 Cr=O 键的对称和非对称伸缩振动。表 5

所示为 2
4CrO  离子主要拉曼活性振动模式归属，与

CARTER等[27]的研究中 2
4CrO  离子拉曼光谱振动峰

的位置完全一致。 

 

2.4  FESEM 表征 

为了阐明前驱体与 NH4HCO3 一步合成的两种

金属铵盐的物理化学性质，采用 JMS−7900F 型场

发射扫描电子显微镜对(NH4)2MoO4 和(NH4)2CrO4

固体的形貌进行分析，如图 6 所示。 

 

 
图 5  一步法制备的两种金属铵盐的拉曼光谱图 

Fig. 5  Raman spectra of two metallic ammonium salts prepared by one-step approach (ν—Symmetric and asymmetric 

stretching vibrations; δ—Bending or rocking vibrations): (a), (a1) (NH4)2MoO4; (b), (b1) (NH4)2CrO4 
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表 4  2
4MoO 离子主要拉曼活性振动模式归属 

Table 4  Assignments of Raman-active vibrational modes for 2
4MoO   

Wavenumber/cm-1 
Symmetry Assignment 

vexp vref
[26] 

933.10 896 Ag vs of Mo—O bonds in [MoO4]2− 

890.61 842 Ag vas of Mo—O bonds in [MoO4]2− 

823.23 834 Ag vas of Mo—O bonds in [MoO4]2− 

805.21 807 Ag vas of Mo—O bonds in [MoO4]2− 

357.94 361 Ag 

δ of Mo—O bonds in [MoO4]2− 

− 337 Ag 

330.67 327 Ag 

311.41 323 B2g 

− 285 Ag 

δ: bending vibration; vas: asymmetric stretching vibration;  vs: symmetric stretching vibration; vexp: measured wavenumbers of 

MoO4
2− ion; vref: wavenumbers of MoO4

2− ion in research article of DING Ya-ni, et al[26] 

 
表 5  2

4CrO  离子主要拉曼活性振动模式归属 

Table 5  Assignments of Raman-active vibrational modes for 2
4CrO   

Wavenumber/cm−1 
Symmetry Assignment 

vexp vref
[27] 

877.00 879 2Ag+Bg vs of Cr—O bonds in [CrO4]2− 

845.46 846 2Ag+Bg vas of Cr—O bonds in [CrO4]2− 

406.64 409 Ag+Bg 

δ of Cr—O bonds in [CrO4]2− 380.58 381 Ag+Bg 

344.32 344 Ag+Bg 

δ: bending vibration; vas: asymmetric stretching vibration;  vs: symmetric stretching vibration; vexp: measured wavenumbers of 
2
4CrO   ion; vref: wavenumbers of 2

4CrO   ion in research article of CARTER et al[27] 

 

 

图 6 一步法制备的两种金属铵盐的 FESEM 像 

Fig. 6 FESEM images of two metallic ammonium salts synthesized by one-step approach: (a) (NH4)2MoO4; (b) (NH4)2CrO4 

 

    由图 6 可知，(NH4)2MoO4 晶体呈现层堆叠的体

系结构，多层 (NH4)2MoO4 晶片密集堆积；而

(NH4)2CrO4 晶体则呈针状堆叠的体系结构，同样密

集堆积的晶体形态表明通过固−气反应由直接合成

法制备的这类金属铵盐在晶体形貌上与传统方法

制备的产品存在一定差距，少水的反应环境影响晶

体的重排顺序与晶体生长方向。另外，(NH4)2MoO4

和(NH4)2CrO4 晶体这种相似的逐层生长的特性，也
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从侧面表明两种物质的离子键合方式可能相同。 

综上所述可知，从热重−差热分析、红外图谱、

拉曼光谱分析，通过一步法合成的(NH4)2MoO4 和

(NH4)2CrO4 产品都与预期目标产物一致，说明本文

提出的一步合成此类金属铵盐的新方法简单、有

效，可为此类物质的合成提供新的思路。 

另外，对其他具有此类物理化学性质的金属铵

盐 ， 例 如 高 锰 酸 铵 (NH4[MnO4]) 、 高 锝 酸 铵

(NH4[TcO4])和高铼酸铵(NH4[ReO4])，通常具有与

(NH4)2MoO4 和(NH4)2CrO4 相似的性质(即易溶于

水、遇热易分解、一般采用蒸发结晶法制备)[28−30]，

通过本文提出的一步合成法也可制备。但是，

NH4[MnO4]是一种极易爆炸的物质，而锝和铼具有

放射性，以现有的实验条件制备具有较大风险，因

此未对其制备过程进行研究，可以预料的是采用本

方法可以制备上述 3 种金属铵盐。 

 

3  结论 
 

1) NH4HCO3 与金属化合物前驱体粉末按目标

金属铵盐化学式理论的 NH3、MoO3摩尔比或 NH3、

CrO3 摩尔比混合，在密闭环境中反应，即可一步合

成易热分解易水溶性的目标金属铵盐正钼酸铵和

正铬酸铵。 

2) 采用一步合成法制备易热分解易水溶性金

属铵盐，与传统制备工艺相比，流程更短，更加符

合高效节能、清洁环保的循环经济的要求。 
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One-step approach for preparing thermal unstable and  
readily water-soluble metal ammonium salts 

 

YANG Li-qun, ZHOU Qiu-sheng, PENG Zhi-hong, LIU Gui-hua, QI Tian-gui, LI Xiao-bin 
 

(School of Metallurgy and Environment, Central South University, Changsha 410083, China) 

 

Abstract: Thermal unstable and readily water-soluble metal ammonium salts, such as ammonium monomolybdate 

and ammonium monochromate, exhibit many important application values, but few related preparation studies 

have been reported due to their complicated preparation processes and harsh storage environment. In this work, we 

proposed a simple approach for preparing these salts by the reaction of corresponding metal compound precursors 

(ammonium tetramolybdate ((NH4)2Mo4O13) or chromium trioxide (CrO3)) with ammonium bicarbonate powder in 

an enclosed environment. The results of X-ray diffraction patterns, thermogravimetry and differential thermal 

analysis curves, Fourier transform infrared spectroscopy and Raman spectra show that, these metal ammonium 

salts synthesized by this novel approach are well consistent with the expected target products. The proposed 

one-step approach for preparing metal ammonium salts has potential advantages such as simple operations, 

cost-effectiveness and high efficiency, and may develop a new methodology for the syntheses of such substances. 

Key words: thermal unstable and readily water-soluble metal ammonium salts; ammonium monomolybdate; 

ammonium monochromate; one-step approach; ammonium bicarbonate 
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