
第11部分：锗量的测定 
电感耦合等离子体原子发射光谱法
编制说明

1　 任务来源
根据工业和信息化部“关于印发2014年第三批行业标准制定修订计划项目的通知”(工信厅科函[2014]628号)的文件精神，由北京矿冶研究总院、中国认证集团广西有限公司、广州有色金属研究院分析测试中心、昆明冶金研究院、上海有色工业技术检测中心有限公司等多家公司起草《再生锌原料化学分析方法》。2015年度全国有色金属标准化技术委员会北京年会中，云南驰宏锌锗股份有限公司提出再生锌原料中加入锗量测定的提议，便于再生锌原料中锗元素的综合回收和贸易结算，依据“关于转发2016年第二批有色金属国家标准、行业标准制（修）订项目计划的通知”（有色标委【2016】31号），《再生锌原料化学分析方法 第11部分：锗量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》由云南驰宏锌锗股份有限公司负责起草。项目计划编号：2016-0475T-YS，完成年限2018年。
2　 工作过程

2017年5月18日～20日全国有色金属标准化技术委员会在广东省韶关市组织召开《粗锌化学分析方法》等13项有色重金属标准工作的审定、预审和任务落实，会议上确定了标准制定的起草单位和参与验证单位，落实了标准计划项目的进度安排和分工。
2018年3月13日至3月15日全国全国有色金属标准化技术委员会在云南省曲靖市组织召开《铅锌选矿废水处理与回用规范》等27项有色重金属标准工作会议。会议上对标准预审稿、试验报告及验证报告进行了详细分析和讨论，肯定了该标准的技术方案，与会代表也提出了意见和建议，安排标准研究接下来的工作。
3　 标准编写原则和编写格式

本标准是依据GB/T1.1-2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写规则》和GB/T20001.4-2015《标准编写规则 第4部分：试验方法标准》的要求进行编写的。

4　 标准编写的目的和意义

锌是我国有色金属四大品种之一，锌矿是不可再生的稀缺资源，锌的独特功能是其他材料无可代替的。目前世界上已探明的锌矿储量非常有限，因此再生锌原料就显得尤为重要，应当引起我们的重视。再生锌原料主要包括：热镀锌渣、锌灰，压铸锌合金生产过程中生产的含锌废料，报废的锌合金废料，烟道灰，瓦斯泥/灰，铜、铅、锌冶炼产生的烟尘，进口的含锌物料等，是金属锌的重要来源。因此制定相应的再生锌原料化学分析方法，对促进保护环境和资源的综合利用具有重要的意义。

部分再生锌原料中锗元素含量较高，在有色冶炼中有很高的回收价值，经常作为计价元素参与贸易结算，因此建立再生锌原料中锗的分析方法显的尤为重要，本部分标准旨在建立再生再生锌原料中锗含量的分析方法，对促进有色冶炼的资源综合利用以及贸易结算具有重要的意义。
5　 国内外有关工作情况

锗的分析方法主要有比色法、原子荧光光谱法、电感耦合等离子体原子发射光谱法、电感耦合等离子体质谱法、碘酸钾滴定法等。目前查询类似物料的检测标准有：GB/T 23513.1-2009 《锗精矿化学分析方法 第1部分：锗量的测定碘酸钾滴定法》；GB/T 8151.13-2012 《锌精矿化学分析方法 第13部分：锗量的测定》；GB/T 23523-2009 《再生锗原料中锗的测定方法》；GBT 8207-2007《煤中锗的测定方法》。GB/T 23513.1-2009及GB/T 23523-2009采用碘酸钾滴定法，测定范围1%～99%，但此法不适用于再生锌原料中含锗1%以下的测定。GB/T 8151.13-2012使用原子荧光光谱法和苯芴酮分光光度法，测定范围0.0005%～0.10%，由于再生锌原料成分更加复杂，且含锗范围广，此法不适用于再生锌原料分析。GBT 8207-2007采用苯芴酮分光光度法，测定范围（1～200）μg/g，测定范围不满足再生锌原料中锗，但前处理方式可以借鉴。
本研究拟采用用硝酸、氢氟酸（氟化铵）、磷酸和高锰酸钾分解，然后加入盐酸进行蒸馏，使锗以四氯化锗的形态逸出，用水吸收并与干扰元素分离，在盐酸介质中，使用电感耦合等离子体原子发射光谱法进行锗含量测定。
6　 标准适用范围

本标准适用于再生锌原料中锗量的测定。测定范围： 100 ug/g～10000 ug/g。

7　 试验报告

试验报告见附件1.

8　 协同试验

8.1　 样品的准备
由云南驰宏锌锗股份有限公司收集试样，提供了含锌渣、含锌烟尘共7个样品。
8.2　 精密度试验
在试验精度方面，9个实验室（见表1）对7个样品进行试验，根据国家标准GB/T 6379.2-2004确定标准测量方法的重复性和再现性的基本方法（ISO 5725-2：1994，IDT）的规定，对收到的全部数据进行了统计分析。原始数据及统计结果见附件2.
表1　 协同实验室编号
	编号
	实验室

	1
	云南驰宏锌锗股份有限公司

	2
	中金岭南凡口铅锌矿

	3
	深圳中金岭南有色金属股份有限公司

	4
	云南祥云飞龙再生科技股份有限公司

	5
	国标（北京）检验认证有限公司

	6
	昆明冶金研究院

	7
	北矿检测技术有限公司

	8
	浙江华友钴业股份有限公司

	9
	广东省工业分析检测中心


8.3　 重复性和再现性
在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过5%，重复性限（r）按表2数据采用线性内插法求得：
在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5%，再现性限（R）按表3数据采用线性内插法求得：

表2　 重复性及再现性

	WGe/%
	257.5
	540.4
	802.6
	2364.4
	4251.4
	6965.0
	9202.5
	257.5
	540.4

	r
	8.7
	12.7
	16.2
	57.1
	91.9
	120.2
	146.1
	8.7
	12.7

	WGe/%
	257.5
	540.4
	802.6
	2364.4
	4251.4
	6965.0
	9202.5
	257.5
	540.4

	R
	8.7
	14.0
	16.2
	59.6
	95.7
	137.7
	182.8
	8.7
	14.0


9　 标准征求意见稿意见汇总与处理
在协同试验和标准预审过程中，征求的意见以及对意见的分析处理，详见汇总表。

10　 预期效果
经研究、讨论、审定后，所指定的《再生锌原料化学分析方法 第11部分：锗量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》标准为推荐性有色金属化学分析方法行业标准，为国内首次指定、发行。
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