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1、 任务来源及计划要求

根据中国有色金属工业协会标委会的要求，修订中华人民共和国行业标准YS/T13-91《高纯四氯化锗》。
二、 编制过程（包括编制原则、工作分工、征求意见单位、各阶段工作过程等）
本标准以YS/T13-91为基础，参照国内外先进标准和各大公司产品的技术规范，有利于与国际先进水平接轨，充分反映了当前国内生产企业的技术水平，同时能满足行业使用单位的要求。

该标准的修订工作主要由北京国晶辉红外光学科技有限公司和北京有色金属研究总院国家电子材料检测中心承担，北京国晶辉红外光学科技有限公司主要承担标准主题部分和附录B的修订工作，北京有色金属研究总院国家电子材料检测中心承担主要标准中金属杂质含量测试方法的修订工作。

2005年5月开始调研工作，12月形成了讨论稿，12月6日在云南昆明召开的讨论会上进行了讨论，参加单位有：云南驰宏锌锗股份有限公司锗厂、南京锗厂有限责任公司、云南临沧鑫圆锗业股份有限公司、云南东兴集团公司以及韶关冶炼厂马坝分厂等单位。与会专家进行了认真的审阅，提出了许多宝贵的建议。在此基础上，我公司形成初步征求意见稿。2006年10月中旬，初步征求意见稿以信函的方式，分别向相关单位进行意见征求，意见征求单位积极进行了反馈，最终形成了《高纯四氯化锗》的审定稿。
三、调研和分析工作的情况

查阅了美国、俄罗斯、德国、英国国家标准、中华人民共和国国家标准（GB）、中华人民共和国有色金属行业标准以及国内外各大公司的产品技术规范。
美国、俄罗斯、德国、英国未发现公开发布的关于高纯四氯化锗国家标准。

四、主要修订点
1. GeCl4-08牌号化学成分
本标准化学成分中的金属杂质离子的种类和最高含量的规定以1992版的高纯四氯化锗为依据，对GeCl4-07、GeCl4-05两个牌号的产品未做修订。对于GeCl4-08牌号产品，我们所获得的国外生产厂家的技术规范均包括Cu、 Mn、 Cr、Fe、Co、 Ni 、V七种金属离子（见表1），为此本标准中规定GeCl4-08牌号必须控制七种金属杂质的含量，同时根据国内部分光纤厂家提出的意见，将Cu、Mn、Co金属杂质含量指标降低50%（见表2）。

表1 光纤用四氯化锗国外厂家与本标准金属杂质技术规范比较      单位：ppb
	序号
	金 属 杂 质 项 目
	来源

	
	Cu
	Mn
	Cr
	Fe
	Co
	Ni
	V
	

	1
	≤2
	≤2
	≤2
	≤5
	≤2
	≤5
	≤10
	MERCK

	2
	≤1
	≤0.5
	≤1
	≤2
	≤0.5
	≤1
	≤1
	UMICOR

	3
	≤2
	≤0.5
	≤1
	≤4
	≤1
	≤2
	≤1
	EP


表2 本标准与1992版GeCl4-08牌号金属离子比较          单位：ppb
	来源
	金 属 杂 质 项 目

	
	Cu
	Mn
	Cr
	Fe
	Co
	Ni
	V

	1992版标准
	≤1.0
	≤1.0
	≤1.0
	≤2.0
	≤2.0
	≤1.0
	≤1.0

	本标准
	≤0.5
	≤0.5
	≤1.0
	≤2.0
	≤1.0
	≤1.0
	≤1.0

	二者比较
	降低50%
	降低50%
	不变
	不变
	降低50%
	不变
	不变


2.红外透过率
1992版将GeCl4-08牌号的产品按照氢氧根、氯化氢和碳氢总含量分为三级，在本标准中GeCl4-08牌号的产品杂质含量的高低以透过率表征，将产品分为两个等级。 

GeCl4-08牌号用于光纤搀杂剂必须控制含氢杂质的含量。GeCl4的含氢杂质大致可以分为三类：OH、HCl和有机物，通常采用红外吸收法进行定量测量。就红外杂质的绝对含量而言，国外大部分的生产厂家给出了OH、HCl和有机物杂质的绝对含量，均没有给出每种杂质的红外吸收系数的测定方法，也未见权威报道。从我们收集的资料看，红外吸收系数的测定受测量条件影响较大，不易控制，由此计算的绝对含量存在较大的误差，很难反映产品的真实品质。而且红外吸收系数的测量同样以透过作为依据，根据朗伯——比尔定律计算所得。在实际的测量中发现，氢氧根、氯化氢和碳氢（有机物）在中红外的吸收并不仅仅在1992版附录A规定的3610cm-1，2940 cm-1，2840 cm-1波数处出现吸收。因此我们根据国内产品的实际测量结果和国外厂家提供的技术规范，将原有标准中GeCl4-08牌号产品修订为测定4000~1000 cm-1范围内的3610cm-1（GeCl3OH）、2970 cm-1～2925 cm-1 (CH)、 2860 cm-1～2830 cm-1 (HCl)三个波数段的吸收峰，杂质含量的高低以透过率表征，按照透过率的高低将GeCl4-08分为两级。
表3       1992版表与本标准GeCl4-08牌号分类比较

	来源
	分类方法
	级别
	备注

	1992版标准
	总含量
	三级
	GeCl4-08-Ⅰ，GeCl4-08-Ⅱ，GeCl4-08-Ⅲ

	本标准
	透过率
	两级
	GeCl4-08-1，GeCl4-08-2


3.金属元素检验方法
金属元素杂质的测量由国家电子材料中心负责修订，1992版金属元素的测量方法：化学光谱法测量Mn，Fe，Pb，Zn，V，In，Cu，Mg。Ni，Co，Cr金属元素，石墨炉原子吸收光谱法测定As的含量，本标准以目前的实际测量方法（电感耦合等离子体质谱法ICP-MS）为基础，进行了部分实验验证，测量的仪器和方法与1992版相比更先进，更准确。
表4        1992版表与本标准金属杂质的测量方法比较

	来源
	测量方法
	测量元素

	1992版标准
	化学光谱法
	Mn，Fe，Pb，Zn，V，In，Cu，Mg。Ni，Co，Cr

	1992版标准
	石墨炉原子吸收光谱法
	As

	本标准
	电感耦合等离子体质谱法
	Mn，Fe，Pb，Zn，V，In，Cu，Mg。Ni，Co，Cr、As


4.产品组批

在1992版没有作出明确的规定，而且在1992版中规定批重不大于100公斤不太适宜。本标准考虑包装容器对产品质量的影响，每个独立包装为一个交货批。

5.包装、标志和运输
1992版将包装容器规定为石英瓶，不太适宜。在本标准规定：包装容器的材质应保证产品的质量不受污染，包装、标志和运输，除满足产品质量和用户的使用要求外，还应符合政府部门的相关的要求。在标准7.1、7.2和7.3中做了相应的规定。

6.储存期限
1992版未对产品保质期进行规定。无机化工产品具有较高的稳定性，北京国晶辉红外光学科技有限公司采用经过特殊处理的不锈钢容器进行了为期一年的储存实验，产品的金属杂质和红外杂质未发生变化。本标准考虑客户的实际使用情况，在条款7.4中规定从罐装之日起保质期为1年。
表5         1992版表与本标准产品的保质期比较

	来 源
	保 质 期

	1992版标准
	未做规定

	本 标 准
	规定为自罐装之日起保质期为1年


五、与国外同类标准水平的对比分析
目前还没有查到相应的国外同类公开标准。

六、与现行法规、标准的关系
本产品属于危险品，产品的包装、标志、运输、贮存必须符合相应的法规规定，本标准与相关的基础标准相协调。
七、标准征求意见的处理经过和依据

在征求意见过程中，该标准收到云南临沧鑫圆锗业有限公司、南京锗厂有限责任公司、云南驰宏锌锗股份有限公司三家单位的意见反馈。对于各家单位提出的文字表述方面的问题，我们都进行了仔细的斟酌和修订，对于打印的错误都进行了认真的更正。对于云南临沧鑫圆锗业有限公司提出的“怎样到ICP-MS上测定未做叙述及仪器工作条件未要求”，我们咨询了相关人员，仪器的工作参数是由制造单位根据每台进行调试的，操作应按仪器的说明书进行，为此在标准未做规定。
八、实施标准的要求和措施的建议

该标准是产品标准，作为产品制造与交货的依据。分析方法建议采用附录A和附录B规定的方法。
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