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前  言

本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。

本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）、全国半导体设备和材料标准化技术委员会材料分技术委员会（SAC/TC203/SC2）提出并归口。
本文件起草单位：云南驰宏锌锗股份有限公司、云南驰宏国际锗业有限公司、昆明冶金研究院、有色金属技术经济研究院、云南临沧鑫圆锗业股份有限公司、广东先导稀材股份有限公司、武汉拓材科技有限公司

本文件主要起草人：

高纯锗粉

范围

本文件规定了高纯锗粉的要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存、质量证明书和订货单（或合同）内容。

本文件适用于以高纯二氧化锗为原料经氢还原后，研磨、筛分生产的高纯锗粉。产品主要用于生产还原锗锭、红外光学材料、电池材料、半导体材料及化学试剂。

规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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。
GB/T 19077  粒度分析  激光衍射法

GB/T 37211.1  金属锗化学分析方法  第1部分：砷含量的测定 砷斑法

GB/T 37211.2  金属锗化学分析方法  第2部分：铝、铁、铜、镍、铅、钙、镁、钴、铟、锌含量的测定 电感耦合等离子体质谱法
术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。

要求

产品分类
高纯锗粉按化学成分分为两个牌号：PGe-6N、PGe-5N。
                PGe- (N 

表示产品的纯度等级
表示高纯锗粉

化学成分

高纯锗粉的化学成分应符合表1的规定。
表1  化学成分
	牌号
	PGe-6N
	PGe-5N

	化学成分（质量分数）
%
	Ge纯度a，不小于
	99.9999
	99.999

	
	杂质含量，不大于
	As
	0.00001
	0.00005

	
	
	Fe
	0.00001
	0.0001

	
	
	Cu
	0.000001
	0.00002

	
	
	Co
	0.000002
	0.00002

	
	
	Ni
	0.000002
	0.00002


表1  化学成分（续）
	牌号
	6N
	5N

	化学成分（质量分数）
%
	杂质含量，不大于
	Pb
	0.000002
	0.00001

	
	
	Zn
	0.000015
	0.00015

	
	
	Ca
	0.000015
	0.0001

	
	
	Mg
	0.00001
	0.0001

	
	
	In
	0.000001
	0.00005

	
	
	Cr
	0.000012
	0.00028

	
	
	Si
	0.00002
	0.0001

	
	
	总含量
	0.0001
	0.001

	a  高纯锗粉纯度是用100%减去本表中实测杂质含量的总和。


氧化率
高纯锗粉中二氧化锗的含量应不大于4%。

粒度
高纯锗粉D90的粒度分为0.1 μm~10 μm和11μm ~30 μm两种，如供需双方有特殊要求可另行商定。

外观质量

高纯锗粉呈黑灰色，颜色应均匀一致。

试验方法

化学成分的测定按GB/T 37211.1、GB/T 37211.2规定的方法进行。

化学成分中Si的测定参照GB/T 37211.2规定的方法进行。
氧化率的测定按附录A方法进行。
粒度的测定按GB/T 19077规定的方法进行。
外观质量的检验采用目视进行。

检验规则

检查和验收

产品应由供方质量检验部门进行检验，保证产品质量符合本文件和订货单的规定，并填写产品质量证明书。

需方可对收到的产品按本文件的规定进行检验，若检验结果与本文件或订货单的规定不符时，应在收到产品之日起三个月内向供方提出，由供需双方协商解决。

组批

高纯锗粉应成批提交验收，每批应由同一牌号和粒度范围的高纯锗粉组成，批重不超过100 kg。

检验项目

每批高纯锗粉应对化学成分、氧化率、粒度、外观质量进行检验。

取样与制样

化学成分、氧化率、粒度的检验取样随机选取不少于5%的产品瓶数，采用均匀交叉布5点对角线法取样，取样器插入产品深度的2/3，每个点取样10g，取样量不少于100g。将所取样品混匀后分成4份，分别用于测定化学成分、氧化率、粒度，一份留存备检。
化学成分、氧化率、粒度仲裁抽样应随机选取不少于20%的产品瓶数，在每瓶产品中取其重量不少于0.3%的样品，混合后用四分法缩分，缩分后的试样不少于200 g。混匀后分成两等份，一份作分析样，一份留存备检。
外观质量逐瓶检验。

检验结果的判定

化学成分、氧化率、粒度、外观质量的检验结果中有任一项检验结果不合格时，判该批高纯锗粉不合格。
5.5.2  外观质量的检验结果不合格时，判该瓶高纯锗粉不合格。
标志、包装、运输、贮存和质量证明书

标志

高纯锗粉包装瓶外应贴有产品标签，标签应包括下列内容：

供方名称、地址、电话、传真；
产品名称、牌号；
本文件编号

产品净重；

产品批号；

生产日期。

高纯锗粉的外包装箱内应有装箱单，包装箱外侧应标明：

a)  供方名称；

b)  产品名称；

c)  产品数量；
d） “小心轻放”“防潮”等标识。

包装

将高纯锗粉装入洁净干燥的聚乙烯瓶内，或双层防静电袋包装后再装入聚乙烯瓶内，每瓶或每袋净重可为0.5 kg、1 kg、5 kg、10 kg，瓶口密封，再装入适合长途运输、符合环保要求的包装箱内，如供需双方有特殊要求可另行商定。

运输和贮存

高纯锗粉在运输过程中应轻装轻卸，勿压勿挤，并采取防震防潮措施。

高纯锗粉应贮存在清洁、干燥的环境中。

质量证明书

每批高纯锗粉应有质量证明书，其上注明：

供方名称、地址、电话、传真；
产品名称及牌号；
产品批号；
产品件数（净重）；
各项分析检验结果和检验部门的印记；
本文件编号；
出厂日期（或包装日期）。

订货单（或合同）内容

订购本文件所列产品的订货单（或合同）应包括下列内容：

产品名称；
产品牌号；
粒度范围；
数量或重量；

本文件编号；

其他特殊要求。

附  录  A
（规范性附录）
高纯锗粉氧化率的测定
A.1  总则

本方法规定了高纯锗粉氧化率的测定方法。
A.2  原理
Rietveld全谱拟合定量法的原理是：每一种结晶物相都具有唯一的一组衍射峰和衍射强度，不同物相的衍射峰可能叠加，但不相互干涉。同时每一物相的衍射峰的强度是其含量的函数。混合物的X射线粉末衍射图谱是各组成物相的粉末衍射图谱权重叠加。

A.3  仪器

X射线衍射仪。
A.4  试验步骤
取加工后高纯锗粉粒度≤ 48μm（320目），采用X射线衍射仪进行测试，先定性分析出样品中是否含GeO2，GeO2是何种晶型，之后用精修软件对X射线衍射图谱进行精修，精修到精修指标达成时，通过软件计算出样品中不同晶型GeO2的含量。
A.5  试验报告
检测报告应包括以下内容：
试样信息；
检测结果；
检验人员及日期；
其他。
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