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超高纯碲
1　 范围

本标准规定了超高纯碲的要求，检验方法、检验规则、包装、标志、运输、贮存、质量证明书及合同（或订货单）内容。
本标准适用于超高纯碲，该产品主要用于红外探测器、红外激光器、碲化物光纤、γ射线探测器、
欧姆接触器、半导体致冷元件、复印机感光元件、垂直磁记录材料等领域。
2　 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

YS/T817-2012高纯碲
3　 要求
3.1　 化学成分
碲含量不小于99.99999%，杂质含量应符合表1规定：

	Te含量/%wt,不小于
	99.99999

	杂质总量/(×10-6)不大于
	0.100

	杂质总量/(×10-6)不大于
	Ag
	0.001

	
	Al
	0.005

	
	Cu
	0.001

	
	Ca
	0.010

	
	Mg
	0.005

	
	Ni
	0.001

	
	Pb
	0.005

	
	Se
	0.020

	
	Zn
	0.005

	
	Fe
	0.010

	
	Cd
	0.005

	
	Ga
	0.005

	注：用户对其他杂质元素要求提供检测数据时，可由双方协商解决。


3.2　 产品规格

超高纯碲有锭状、粒状、粉状。

3.3　 外观质量
超高纯碲为银灰色金属，无氧化膜，结晶致密。

4　 试验方法

4.1　 超高纯碲的化学成分分析方法采用电感耦合等离子体质谱法，方法见附录A。
4.2　 超高纯碲的外观质量用目视法检验。
5　 检验规则

5.1　 检查与验收
5.1.1　 超高纯碲应由供方技术监督部门进行检验，保证产品符合本标准或合同（或订单）的规定，并填写质量证明书。

5.1.2　 需方可对收到的产品按本标准的规定进行检验，如检验结果与本标准或合同（或订单）的规定不符时，应在收到产品之日起30天内向供方提出，由供需双方协商解决。
5.2　 组批
超高纯碲应成批提交检验。每批应由同一工艺、同一规格的产品组成，每批重量不超过100kg。
5.3　 检验项目
超高纯碲应进行化学成分、外观质量和重量的检验。

5.4　 超高纯碲化学成分取样
5.4.1　 超高纯碲锭化学成分取样

在碲锭的头、中、尾三点采样，碾成粉状作为试样。

5.4.2　 超高纯碲粒、碲粉化学成分取样
用聚氯乙烯样品勺插入产品包装瓶三分之二处抽取样品，样品置于样品瓶内，样品不少于30g，混匀，根据检测需要分成相应的份数。

5.5　 检验结果的判定

5.5.1　 超高纯碲的化学成分分析结果与本标准的规定不符时，重新取双倍数量的试样进行重复检验。如仍有一个试样检验不合格，则判定该批不合格。

5.5.2　 超高纯碲的外观质量和重量的检验结果与本标准的规定不符时，判该批不合格。
6　 包装、标志、运输、贮存

6.1　 包装

6.1.1　 超高纯碲锭用玻璃管、石英管抽真空或玻璃瓶（PP瓶）封，每管100g、200g。再置于木箱内。如有其他要求由双方协商。包装应具有防损伤，防沾污，防震措施。

6.1.2　 超高纯碲粒、碲粉用聚氯乙烯袋真空封装热封，再置于内衬双层聚氯乙烯袋的铁桶或包装箱。如有其他需求双方协商解决。

6.2　 标志
6.2.1　 超高纯碲应外贴标签

a) 产品名称；
b) 牌号；

c) 产品重量；

d) 出厂日期。
6.3　 运输
铁桶或包装箱在运输过程中，要仔细操作，摆放整齐，避免其受到碰撞，切应注意防潮保护。

6.4　 贮存

超高纯碲应贮存于干燥、凉爽、无腐蚀性气体的环境中。

6.5　 质量证明书

每批产品应附有质量证明书，标明：
e) 产品名称；

f) 牌号、批号、净重、箱数；
g) 分析检验结果及检验部门印记；
h) 本标准编号；

i) 出厂日期。

7　 合同（或订货单）内容

j) 产品名称；
k) 牌号；

l) 重量；

m) 产品数量；

n) 包装要求；

o) 本标准编号；

p) 供需双方协商确定的化学仲裁分析方法和取样方法。
附录A
（规范性附录）

超高纯碲分析方法   杂质含量的测定   电感耦合等离子体质谱(ICP-MS)法

A.1范围
本标准规定了超高纯碲中金属杂质含量的测定方法，采用电感耦合等离子质谱法测定碲中镁、铝、钙、铁、镍、铜、锌、银、镉、铅等10个杂质含量。

本标准适用于99.99999%超高纯碲中金属杂质含量的测定。
测定范围  1×10-7% ～10×10-7% 。
A.2方法提要

利用碲与杂质元素沸点的差异，在1~10Pa的真空装置中，480℃～500℃加热蒸馏除去碲，杂质富集在残渣中。常规等离子体质谱法测定镍、铜、锌、银、镉、铅，用冷等离子体质谱法测定镁、铝、钙、铁。

A.3  试剂 标准溶液
A.3.1 试剂
A.3.1.1 硝酸（ρ1.42g/mL）：优级纯，亚沸蒸馏提纯一次。

A.3.1.2 去离子水：电阻率≥18MΩ·cm。

A.3.2  标准溶液

A.3.2.1 元素贮备标准溶液
多元素标准溶液(Mg、Al、Ca、Fe、Ni、Cu、Zn、Ag、Cd、Pb)为10μg/mL。

调谐液（Li、Co、In、U）：10 μg/mL

A.3.2.2 仪器日常调试溶液〔每毫升1ng（锂、钴、铟、铀）〕

移取10μL调谐液，置于100mL聚丙烯容量瓶中，加入2 mL硝酸，定容，混匀。

A.3.2.3 质量校正标准溶液
移取多元素标准溶液(A.3.2.1)，置于50 mL聚丙烯容量瓶中，加入1 mL硝酸，定容，混匀，制得一组（包括空白在内至少4个点）质量校正标准溶液。每个溶液都含有10种杂质元素，推荐的校正标准溶液组成及配制方法见表1：

表1 校正标准溶液组成与配制

	杂质（ng/mL）
	1 μg/mL混合元素溶液(μL)
	硝酸（mL）
	体积（mL）

	0
	0
	1
	50

	2.0
	10
	1
	50

	5.0
	25
	1
	50

	10.0
	50
	1
	50

	20.0(50.0)
	100
	1
	50


A.3.2.4 标准溶液的贮存与使用
A.3.2.4.1所有标准溶液可贮于清洁的室温环境中；

A.3.2.4.2使用时先将标准溶液分出一小部分，置于另一个容器中，然后从此容器中移取或吸用，余下部分予以弃去。禁止直接在容量瓶移取或吸用。

A.4  蒸馏装置与ICP-MS
A.4.1蒸馏装置见图1
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图A.1  蒸馏装置
A.4.2 ICP-MS全质量范围

A.4.2.1日常调试
在分析试样前，使用仪器日常调试溶液（A.3.2.4），按照仪器制造厂规定，检查仪器参数如灵敏度、RSD%、氧化物％、双电荷离子、峰形状及分辨率。

参数如劣于规定值，需要重新调整仪器。

A.4.2.2 仪器校正
仪器经日常调试正常并确定仪器参数后，先分析校正空白，然后分析校正标准溶液（A.3.2.5），用一次线性回归分析法绘制相对响应（对内标的相对响应）对浓度的校正曲线，确定斜率、截距及相关系数。 

A.5 样品处理及测定

A.5.1样品处理及测定环境要求 

1000级（6级）净化。

A.5.2试料
从试样中称取：
a) 试料量：7N Te每份3.000g，

b) 试料数量：每个试样取两份试料；

c) 空白：不加试料，2个。                                                                                         

A.5.3分离富集
将试样及空白置于真空蒸馏装置支架上的石英料管中，并放到托架上，再放入真空蒸馏装置中。通电升温，并启动真空泵，保持温度480℃～500℃，真空度1~10Pa，蒸馏除碲（约需1h）。其次，将蒸馏管从加热炉中取出，放冷。缓慢转动三通活塞接通大气并关闭真空泵。取出试料管，加入硝酸并定容至3mL。
A.5.4杂质测定
ICP-MS经仪器校正（4.2.2）并确定其效能正常后，随即启动预先设定的仪器参数及分析程序，用常规等离子体质谱法测定镍、铜、锌、银、镉、铅，用冷等离子体质谱法测定镁、铝、钙、铁。
A.5.5 试料杂质浓度计算
由计算机按（1）式算出杂质浓度

I（％）＝｛〔（C1-C0）×V〕/（M×109）｝×100％………………………………（1）

式中：C0——从校正线查得试料空白的杂质元素浓度 ng/mL；

C1——从校正线查得试料杂质元素浓度 ng/mL；

V——试液体积 mL；

M——试料量 g。

A.6  分析报告与分析结果

A.6.1分析报告的前提
达到以下前提方能着手分析报告：
a) 插入或最终的所有校正空白与最初的校正空白应有相似的测定值；
b) 校正曲线的相关系数大于相关系数检验表规定的起码值；
c) 试料空白小于方法检出限；
d) 两份试料杂质元素浓度差不大于表2重复性条件下允许差的规定。
A.6.2试样的分析结果
以两份试料杂质元素浓度的平均值，作为试样的分析结果。

A.7  允许差
A.7.1重复性条件下

由同一操作者使用相同设备，按相同的测试方法，在短时间内对同一被测对象进行两次独立测试所获得的测试结果的极差不大于表2所列的允许差。

A.7.2再现性条件下

由不同的操作者使用不同的设备，按相同的测试方法，对同一被测对象进行两次独立测试所获得的测试结果的极差不大于表2所列的允许差。

表2                        ×10-7％
	杂质元素浓度范围
	重复性条件下允许差
	再现性条件下允许差

	0－5
	5
	6

	＞5－10
	8
	10
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