
书书书

犐犆犛３１．０３０
犆犆犛犔９０

中 华 人 民 共 和 国 国 家 标 准

犌犅／犜４０５６４—２０２１

电子封装用环氧塑封料测试方法

犜犲狊狋犿犲狋犺狅犱狅犳犲狆狅狓狔犿狅犾犱犻狀犵犮狅犿狆狅狌狀犱犳狅狉犲犾犲犮狋狉狅狀犻犮狆犪犮犽犪犵犻狀犵

２０２１１０１１发布 ２０２２０５０１实施

国 家 市 场 监 督 管 理 总 局
国 家 标 准 化 管 理 委 员 会 发 布



书书书

目　　次

前言 Ⅲ…………………………………………………………………………………………………………

１　范围 １………………………………………………………………………………………………………

２　规范性引用文件 １…………………………………………………………………………………………

３　术语和定义 １………………………………………………………………………………………………

４　一般要求 ２…………………………………………………………………………………………………

　４．１　环境条件 ２……………………………………………………………………………………………

　４．２　样品要求 ２……………………………………………………………………………………………

　４．３　报告 ２…………………………………………………………………………………………………

５　外观检测 ２…………………………………………………………………………………………………

　５．１　粉末环氧塑封料 ２……………………………………………………………………………………

　５．２　饼料环氧塑封料 ２……………………………………………………………………………………

６　物理和化学性能测试 ２……………………………………………………………………………………

　６．１　凝胶化时间 ２…………………………………………………………………………………………

　６．２　螺旋流动长度 ３………………………………………………………………………………………

　６．３　飞边 ４…………………………………………………………………………………………………

　６．４　热硬度 ６………………………………………………………………………………………………

　６．５　密度 ７…………………………………………………………………………………………………

　６．６　导热系数 ７……………………………………………………………………………………………

　６．７　黏度 ７…………………………………………………………………………………………………

　６．８　玻璃化转变温度 １０……………………………………………………………………………………

　６．９　线性热膨胀系数（ＴＭＡ探针法） １４…………………………………………………………………

　６．１０　吸水率 １５……………………………………………………………………………………………

　６．１１　阻燃性 １７……………………………………………………………………………………………

　６．１２　电导率（萃取水溶液） １７……………………………………………………………………………

６．１３　ｐＨ值（萃取水溶液） １８………………………………………………………………………………

　６．１４　钠离子含量（萃取水溶液） １９………………………………………………………………………

　６．１５　氯离子含量、溴离子含量（萃取水溶液） ２２…………………………………………………………

　６．１６　溴含量、锑含量、氯含量 ２４…………………………………………………………………………

　６．１７　灰分 ２５………………………………………………………………………………………………

　６．１８　铀含量 ２６……………………………………………………………………………………………

７　机械性能测试 ３０……………………………………………………………………………………………

　７．１　弯曲强度 ３０……………………………………………………………………………………………

　７．２　冲击强度 ３３……………………………………………………………………………………………

　７．３　成型收缩率 ３３…………………………………………………………………………………………

　７．４　粘结强度 ３４……………………………………………………………………………………………

８　电性能测试 ３７………………………………………………………………………………………………

Ⅰ

犌犅／犜４０５６４—２０２１



　８．１　体积电阻率 ３７…………………………………………………………………………………………

　８．２　介电常数、介质损耗 ４０………………………………………………………………………………

　８．３　击穿强度 ４１……………………………………………………………………………………………

Ⅱ

犌犅／犜４０５６４—２０２１



前　　言

　本文件按照ＧＢ／Ｔ１．１—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。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件由全国半导体设备和材料标准化技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ２０３）提出并归口。

本文件起草单位：江苏华海诚科新材料股份有限公司、中国电子技术标准化研究院、连云港市食品

药品检验检测中心、江苏长电科技股份有限公司、国家硅材料深加工产品质量监督检验中心东海研

究院。

本文件主要起草人：成兴明、侍二增、杨晖、崔亮、陈灵芝、曹可慰、管琪、李云芝、李小娟、谭伟、

李建德。
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电子封装用环氧塑封料测试方法

１　范围

本文件规定了电子封装用环氧塑封料的外观、凝胶化时间、螺旋流动长度、飞边、热硬度、密度、导热

系数、黏度、玻璃化转变温度、线性热膨胀系数、吸水率、阻燃性、电导率、ｐＨ 值、钠离子含量、氯离子含

量、溴离子含量、溴含量、锑含量、氯含量、灰分、铀含量、弯曲强度、冲击强度、成型收缩率、粘结强度、体

积电阻率、介电常数、介质损耗、击穿强度等的测试方法。

本文件适用于半导体分立器件、集成电路及特种器件的电子封装用环氧塑封料性能测试。

２　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，仅该日期所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／Ｔ６０２—２００２　化学试剂　杂质测定用标准溶液的制备

ＧＢ／Ｔ１０３３．１—２００８　塑料　非泡沫塑料密度的测定　第１部分：浸渍法、液体比重瓶法和滴定法

ＧＢ／Ｔ１０４３．１—２００８　塑料　简支梁冲击性能的测定　第１部分：非仪器化冲击试验

ＧＢ／Ｔ１４０８．１—２０１６　绝缘材料　电气强度试验方法　第１部分：工频下试验

ＧＢ／Ｔ１４０９—２００６　测量电气绝缘材料在工频、音频、高频（包括米波波长在内）下电容率和介质损

耗因数的推荐方法

ＧＢ／Ｔ２４０８　塑料　燃烧性能的测定　水平法和垂直法

ＧＢ／Ｔ２４１１—２００８　塑料和硬橡胶　使用硬度计测定压痕硬度（邵氏硬度）

ＧＢ／Ｔ３１３９—２００５　纤维增强塑料导热系数试验方法

ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８　分析实验室用水规格和试验方法

ＧＢ／Ｔ９７２３—２００７　化学试剂　火焰原子吸收光谱法通则

ＧＢ／Ｔ９７２４—２００７　化学试剂　ｐＨ值测定通则

ＧＢ／Ｔ１６５９７—２０１９　冶金产品分析方法　Ｘ射线荧光光谱法通则

３　术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

３．１　

飞边　犳犾犪狊犺犪狀犱犫犾犲犲犱

环氧塑封料在模塑过程中，溢入模具和框架结合面之间，并残留在框架上的剩余料。

３．２　

后固化　狆狅狊狋犿狅犾犱犮狌狉犲

环氧塑封料在塑封结束后，将塑封完的材料放入１７５℃热风循环烘箱中继续恒温一段时间，分子间

的交联反应还会继续，固化度不断增加的过程。
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４　一般要求

４．１　环境条件

除特殊规定以外，本文件试验按照如下条件进行：

ａ）　温度：１５℃～３０℃；

ｂ）　相对湿度：２０％～７０％；

ｃ）　大气压力：８６ｋＰａ～１０６ｋＰａ。

４．２　样品要求

除另有规定外，试样应为粉末状。试样应从冷库取出后在密封条件下室温放置２ｈ，方可使用。

４．３　报告

除另有规定外，试验报告应包括下列内容：

ａ）　测量方法；

ｂ）　测试温度；

ｃ）　样品描述，如：样品名称、型号、批号，生产日期及生产单位或送样单位等；

ｄ）　试验设备的名称、型号；

ｅ）　试样处理及试验环境条件；

ｆ）　试验日期及试验员；

ｇ）　测量结果。

５　外观检测

５．１　粉末环氧塑封料

将环氧塑封料粉末试样，置于自然光线或２５０ｌｍ光线下，目测检查粉料内是否有杂质。

５．２　饼料环氧塑封料

将环氧塑封料饼料试样，置于自然光线或２５０ｌｍ 光线下，目测检查饼料表面是否有异物、是否

缺损。

６　物理和化学性能测试

６．１　凝胶化时间

６．１．１　方法原理

凝胶化时间是表征环氧塑封料反应活性的主要特性之一，环氧塑封料受热融化后聚合黏度升高，样

品由黏流态变成凝胶态，所需的时间为凝胶化时间。

６．１．２　设备和材料

设备和材料如下：

ａ）　电热板（至少能加热并保持在２００℃）；

２
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ｂ）　秒表；

ｃ）　平铲或针状搅拌棒；

ｄ）　温度计（满足１５０℃～２００℃测量范围，分度值为０．１℃）；

ｅ）　电子天平（分度值为０．１ｇ）。

６．１．３　试样制备

把试样粉碎成粉末状。

６．１．４　测试步骤

测试步骤如下：

ａ）　将电热板温度升到１７５℃（产品如有特殊要求按照要求温度进行）；

ｂ）　调整加热板温度设置，使温度计显示温度保持在１７５℃±１℃；

ｃ）　取０．５ｇ～１．５ｇ样品放在电热板上，用平铲将其压制成６ｃｍ
２
～１０ｃｍ

２ 薄片；

ｄ）　当样品熔融且熔融体表面出现光泽时按下秒表开始计时；

ｅ）　用平铲对样品不断进行刮除并观察或用针状搅拌棒对样品不断进行搅拌并观察；

ｆ）　样品由熔融态变成凝胶态为终点，即停止计时，读出所需时间，即为样品的凝胶化时间；

ｇ）　同样操作重复测定三次取其平均值，结果取整数。

６．１．５　精密度

在重复性条件下获得的三次独立测定结果的绝对差值，不应超过算术平均值的５％。

６．２　螺旋流动长度

６．２．１　方法原理

螺旋流动长度是反映环氧塑封料的流动性能。环氧塑封料在一定压力和温度条件下，在螺旋流动

模内的流动距离为螺旋流动长度。

６．２．２　设备和材料

设备和材料如下：

ａ）　传递模塑压力机，至少具有２００ｍｍ×２００ｍｍ的平面台，推荐使用１５ｔ以上传递模塑压力机；

ｂ）　标准螺旋流动金属模具（见图１），表面硬度要求：淬火处理 ＨＲＣ４６～ＨＲＣ５０；

ｃ）　电子秤（分度值为０．１ｇ）；

ｄ）　数显温度计，装有针式电偶（分度值为１℃）；

ｅ）　游标卡尺（分度值为０．０２ｍｍ）。

６．２．３　试验条件

试验条件如下：

ａ）　模具温度：１７５℃±２℃或根据具体要求；

ｂ）　注塑速度：１００ｍｍ／ｓ±２５ｍｍ／ｓ；

ｃ）　合模压力：１０ＭＰａ±２ＭＰａ；

ｄ）　注塑压力：６．９０ＭＰａ±０．１７ＭＰａ；

ｅ）　注塑头直径：４．２ｃｍ±０．２ｃｍ；

ｆ）　注塑固化时间：６０ｓ～３００ｓ，以环氧塑封料容易脱模为宜。

３
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６．２．４　测试步骤

测试步骤如下：

ａ）　当模具温度恒定在１７５℃时（产品如有特殊要求，按照要求温度进行），称取１５ｇ～２５ｇ粉末状

样品倒入模腔注塑，转进并开始计时；

ｂ）　自动开模后，取下模具并打开，当中心块余料厚度为３．０ｍｍ～５．０ｍｍ时，读取最长的连续点

长度；

ｃ）　清理模具、模腔、上模板和注头上的残留试样，将模具放回压机上保温，以备下一次测试；

ｄ）　同样操作测试三次，取其平均值，结果取整数。

６．２．５　精密度

在重复性条件下获得的三次独立测定结果的绝对差值，不应超过算术平均值的５％。

单位为毫米

注１：淬火处理 ＨＲＣ４６ＨＲＣ５０。

注２：表面粗糙度为１．６。

图１　螺旋流动长度模具

６．３　飞边

６．３．１　方法原理

飞边是反映环氧塑封料的溢料性能。在规定的测试条件下，测试规定槽深模具间环氧塑封料的长

４
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度，用以衡量不同环氧塑封料的飞边。

６．３．２　设备和材料

设备和材料如下：

ａ）　传递模塑压力机，至少具有２００ｍｍ×２００ｍｍ的平面台，推荐使用１５ｔ以上传递模塑压力机；

ｂ）　飞边模具（见图２）；

ｃ）　电子秤（分度值为０．１ｇ）；

ｄ）　游标卡尺（分度值为０．０２ｍｍ）；

ｅ）　数显温度计，装有针式电偶（分度值为１℃）。

单位为毫米

沟槽说明：

１．沟槽面粗糙度０．２；

２．平行度０．０１２７；

３．边部倒角０．５°。

图２　飞边模具

６．３．３　试验条件

试验条件如下：

ａ）　模具温度：１７５℃±２℃或根据具体要求；

ｂ）　注塑速度：１００ｍｍ／ｓ±２５ｍｍ／ｓ；

ｃ）　合模压力：１０ＭＰａ±２ＭＰａ；

ｄ）　注塑压力：６．９０ＭＰａ±０．１７ＭＰａ；

ｅ）　注塑头直径：４．２ｃｍ±０．２ｃｍ；

ｆ）　注塑固化时间：６０ｓ～３００ｓ，以环氧塑封料容易脱模为宜。

５
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６．３．４　测试步骤

测试步骤如下：

ａ）　当模具温度恒定在１７５℃时（产品如有特殊要求，按照要求温度进行），称取１５ｇ～２５ｇ粉末状

样品倒入模腔注塑，转进并开始计时。

ｂ）　自动开模后，取下模具并打开，观察上下模的溢料情况，包括槽中的透明和半透明的溢料。分

别测量每个槽内（０．００５ｍｍ槽、０．０１０ｍｍ槽、０．０１５ｍｍ槽、０．０２ｍｍ槽、０．０５ｍｍ槽）最长的

溢料长度。精确到０．１ｍｍ，记录每个结果。

ｃ）　清理模具、模腔、上模板和注塑头上的残留试样，将模具放回压机上保温，以备下一次测试。

ｄ）　同样操作测试三次，取其平均值，结果保留１位小数。

６．３．５　精密度

在重复性条件下获得的三次独立测定结果的绝对差值，不应超过算术平均值的１０％。

６．４　热硬度

６．４．１　方法原理

热硬度是反映环氧塑封料的固化程度。在规定的测试条件下，将邵氏Ｄ型硬度计压针压入开模后

的环氧塑封料表面，读取硬度值。

６．４．２　设备和材料

设备和材料如下：

ａ）　传递模塑压力机，至少具有２００ｍｍ×２００ｍｍ的平面台，推荐使用１５ｔ以上传递模塑压力机；

ｂ）　邵氏Ｄ型硬度计（应符合ＧＢ／Ｔ２４１１—２００８第４章的要求）；

ｃ）　热硬度模具；

ｄ）　电子秤（分度值为０．１ｇ）；

ｅ）　数显温度计，装有针式电偶（分度值为１℃）。

６．４．３　试验条件

试验条件如下

ａ）　试样尺寸要求：长度６０ｍｍ±０．５ｍｍ，宽度２０ｍ±０．５ｍｍ，厚度５ｍｍ±０．２ｍｍ；

ｂ）　模具温度：１７５℃±５℃或根据具体要求；

ｃ）　注塑速度：１００ｍｍ／ｓ±２５ｍｍ／ｓ；

ｄ）　合模压力：１０ＭＰａ±２ＭＰａ；

ｅ）　注塑压力：６．９０ＭＰａ±０．１７ＭＰａ；

ｆ）　注塑头直径：４．２ｃｍ±０．２ｃｍ；

ｇ）　注塑固化时间：９０ｓ或其他指定时间。
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６．４．４　测试步骤

测试步骤如下：

ａ）　当模具温度恒定在１７５℃时（产品如有特殊要求，按照要求温度进行），称取１５ｇ～２５ｇ粉末状

样品倒入模腔注塑，转进并开始计时；

ｂ）　开模后，１０ｓ内用硬度计对样品不同位置测量３次，压针距离样块边缘至少６ｍｍ；

ｃ）　清理模具、模腔、上模板和注头上的残留试样，将模具放回压机上保温，以备下一次测试；

ｄ）　同样操作测试三次，取其平均值，结果取整数。

６．４．５　精密度

在重复性条件下获得的三次独立测定结果的绝对差值，不应超过算术平均值的１０％。

６．５　密度

按ＧＢ／Ｔ１０３３．１—２００８的规定进行。

６．６　导热系数

按ＧＢ／Ｔ３１３９—２００５的规定进行。

６．７　黏度

６．７．１　方法原理

环氧塑封料为非牛顿流体，测试方法采用毛细管流变法。将样品放入料筒中加热，使之熔融并在活

塞上施加一定的压力，使样品从毛细管中流出，根据样品流动速率求得样品的熔融黏度。

６．７．２　设备和材料

设备和材料如下：

ａ）　毛细管流变仪；

ｂ）　天平（分度值为０．０１ｇ）；

ｃ）　制样工具；

ｄ）　毛细管孔径犇＝０．５０
＋０．０１
－０．０１ ｍｍ，毛细管长度犔＝１．０

＋０．００５
－０．００５ ｍｍ（具体见图３）；

ｅ）　料筒内径１１．３２９
＋０．０５
　０ ｍｍ；

ｆ）　柱塞直径１１．２８２
＋０．００２
　０ ｍｍ。
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　说明：

犃———柱塞截面积；

犇———毛细管孔径；

犔———毛细管长度；

犡———检测时间狋对应的柱塞的移动量。

图３　毛细管流变仪构造示意图

６．７．３　试验条件

试验条件如下：

ａ）　压缩空气压力：０．４ＭＰａ±０．０５ＭＰａ；

ｂ）　测试温度：１７５℃±２℃；

ｃ）　测试压力：０．９８ＭＰａ±０．００４９ＭＰａ。

６．７．４　测试步骤

测试步骤如下：

ａ）　取２ｇ粉料，使用制样工具压成样块，样块直径１１．２８２
＋０．００２
　０ ｍｍ，黏度较低样品可适当增加样

品量；

ｂ）　将柱塞放入料筒内，仪器温度到达设定温度１７５℃并稳定３０ｍｉｎ；

ｃ）　快速将试样放入柱塞和毛细管模子之间；

ｄ）　通过柱塞对试样施加０．９８ＭＰａ的负荷，直至试样固化不再从毛细管流出；

ｅ）　测试结束后分析数据，在黏度时间曲线中，找出最低点的黏度。
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６．７．５　结果计算

６．７．５．１　通过柱塞在规定时间内的位移按照公式（１）计算材料的流速：

犙＝
犡

１０
×
犃

狋
…………………………（１）

　式中：

犙 ———材料的流速，单位为立方厘米每秒（ｃｍ３／ｓ）；

犡———检测时间狋对应的柱塞的移动量，单位为毫米（ｍｍ）；

犃 ———柱塞的截面积，单位为平方厘米（ｃｍ２）；

狋 ———检测时间，单位为秒（ｓ）。

６．７．５．２　按照公式（２）计算出截面速度γ：

γ＝
３２犙

π犇
３×１０

３ …………………………（２）

　式中：

γ———材料的截面速度，单位为负一次方秒（ｓ
－１）；

犇———毛细管孔径，单位为毫米（ｍｍ）。

６．７．５．３　通过施加在试样上的载荷按照公式（３）计算出截面应力τ：

τ＝
狆犇

４犔
…………………………（３）

　式中：

τ ———材料的截面应力，单位为帕斯卡（Ｐａ）；

狆 ———试验压力，单位为帕斯卡（Ｐａ）；

犇———毛细管孔径，单位为毫米（ｍｍ）；

犔 ———毛细管长度，单位为毫米（ｍｍ）。

６．７．５．４　通过应力除以截面速度按照公式（４）计算出材料的黏度η：

η＝
τ

γ
＝
π犇

４狆

１２８犔犙
×１０

－３ …………………………（４）

　式中：

η ———材料的黏度，单位为帕斯卡秒（Ｐａ·ｓ）

狆 ———试验压力，单位为帕斯卡（Ｐａ）；

犇 ———毛细管孔径，单位为毫米（ｍｍ）；

犔 ———毛细管长度，单位为毫米（ｍｍ）；

犙 ———材料的流速，单位为立方厘米每秒（ｃｍ３／ｓ）。

６．７．６　精密度

在重复性条件下获得的三次独立测定结果的绝对差值，不应超过算术平均值的２０％。

６．７．７　报告

除４．３的规定外，试验报告还应包括：

ａ）　黏度时间曲线；

ｂ）　毛细管口模的孔径犇 和长度犔；

ｃ）　试验的压力。
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６．８　玻璃化转变温度

６．８．１　动态热机械分析仪（犇犕犃）法（弯曲模式）

６．８．１．１　方法原理

玻璃化转变温度，指无定型聚合物（包括结晶型聚合物中的非结晶部分）玻璃态和高弹态之间相互

转变温度。本方法使用动态热机械分析仪（ＤＭＡ）在弯曲模式下测定环氧塑封料的玻璃化转变

温度（犜ｇ）。

６．８．１．２　设备和材料

设备和材料如下：

ａ）　动态机械分析仪，附带弯曲夹具；

ｂ）　注塑压机及模具；

ｃ）　打磨砂纸，用于去除样块的毛刺；

ｄ）　游标卡尺，分度值为０．０１ｍｍ；

ｅ）　热风循环烘箱，能保持温度１７５℃±２℃；

ｆ）　干燥器，能在２３℃下保持相对湿度不大于３０％。

６．８．１．３　试样制备

６．８．１．３．１　试样制备条件

试样制备条件如下：

ａ）　试样尺寸要求：长度６０ｍｍ±０．５ｍｍ，宽度１３ｍｍ±０．５ｍｍ，厚度３ｍｍ±０．１ｍｍ；

ｂ）　模具温度：１７５℃±２℃或根据具体要求；注塑速度：１００ｍｍ／ｓ±２５ｍｍ／ｓ；

ｃ）　合模压力：１０ＭＰａ±２ＭＰａ；

ｄ）　注塑压力：６．９０ＭＰａ±０．１７ＭＰａ；

ｅ）　注塑头直径：４．２ｃｍ±０．２ｃｍ；

ｆ）　注塑固化时间：６０ｓ～３００ｓ，以环氧塑封料容易脱模为宜。

６．８．１．３．２　试样制备步骤

试样制备步骤如下：

ａ）　当模具温度恒定在１７５℃时（产品如有特殊要求，按照要求温度进行），称取３５ｇ±５ｇ粉末状

样品倒入模腔注塑，转进并开始计时；

ｂ）　自动开模后，取下模具并打开，取出样块；

ｃ）　清理模具、模腔、上模板和注头上的残留试样，将模具放回压机上保温，以备下一次制样。

６．８．１．３．３　试样预处理

把试样放在热风循环烘箱中，１７５℃后固化６ｈ±１５ｍｉｎ，在干燥器中冷却至室温。

６．８．１．３．４　试样外观检查

把试样置于自然光线或２５０ｌｍ光线下，目测检查，如有弯曲、裂缝、气孔等缺陷和不符合尺寸及制

备要求的，应予作废；保证同批有３个有效试样。
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６．８．１．４　试验条件

试验条件如下：

ａ）　测试探头施加样品的压力：０．０１Ｎ；

ｂ）　起始温度：４０℃，升温速度：５℃／ｍｉｎ，终止温度推荐为２２０℃，对于高玻璃化转变温度材料，

终止温度宜设置在３００℃以上；

ｃ）　振幅：２０μｍ；

ｄ）　振动频率：１Ｈｚ；

ｅ）　弯曲夹具跨距：５０ｍｍ。

６．８．１．５　测试步骤

测试步骤如下：

ａ）　数显游标卡尺测量试样的厚度和宽度，准确至０．０１ｍｍ。将试样安装在动态机械分析仪弯曲

夹具上，合上加热炉。

ｂ）　以４０℃为起始温度，升温速率为５℃／ｍｉｎ，终止温度２２０℃，开始扫描。

ｃ）　扫描完成后绘出如图４所示的ＤＭＡ测试曲线，读取损耗模量正切ｔａｎδ曲线的峰值温度作

为犜ｇ。

ｄ）　检查试样是否有超荷、扭曲、裂纹或其他缺陷。如有缺陷，本次数据作废。

　说明：

ａ———储能模量；

ｂ———损耗模量；

ｃ———损耗模量正切ｔａｎδ。

图４　玻璃化转变温度犇犕犃测试曲线

６．８．１．６　报告

除４．３的规定外，试验报告还应包括：

ａ）　玻璃化转变温度，单位为摄氏度（℃）；

ｂ）　试样的预处理条件；

ｃ）　试样的尺寸：夹具跨距（ｍｍ）、厚度（ｍｍ）、宽度（ｍｍ）；

１１

犌犅／犜４０５６４—２０２１



ｄ）　夹具类型；

ｅ）　测试频率、测试振幅；

ｆ）　升温速率；

ｇ）　玻璃化转变温度曲线（ＤＭＡ）图。

６．８．２　热机械分析仪（犜犕犃）探针法（犣轴法）

６．８．２．１　方法原理

玻璃化转变温度，指无定型聚合物（包括结晶型聚合物中的非结晶部分）玻璃态和高弹态之间相互

转变温度。本方法使用热机械分析仪（ＴＭＡ）在恒定的载荷作用下，绘制试样形变随温度变化的曲线，

得出玻璃化转变温度（犜ｇ）。

６．８．２．２　设备和材料

设备和材料如下：

ａ）　热机械分析仪，能在规定温度范围内测定０．００２５ｍｍ以内的尺寸变化；

ｂ）　打磨砂纸，用于去除样块的毛刺；

ｃ）　热风循环烘箱，能保持温度１７５℃±２℃；

ｄ）　干燥器，能在２３℃下保持相对湿度不大于３０％。

６．８．２．３　试样制备

６．８．２．３．１　试样制备条件

试样制备条件如下：

ａ）　试样尺寸要求：直径５ｍｍ±０．１ｍｍ，高度５ｍｍ±０．１ｍｍ；

ｂ）　模具温度：１７５℃±２℃或根据具体要求；注塑速度：１００ｍｍ／ｓ±２５ｍｍ／ｓ；

ｃ）　合模压力：１０ＭＰａ±２ＭＰａ；

ｄ）　注塑压力：６．９０ＭＰａ±０．１７ＭＰａ；

ｅ）　注塑头直径：４．２ｃｍ±０．２ｃｍ；

ｆ）　注塑固化时间：６０ｓ～３００ｓ，以环氧塑封料容易脱模为宜。

６．８．２．３．２　试样制备步骤

试样制备步骤如下：

ａ）　当模具温度恒定在１７５℃时（产品如有特殊要求，按照要求温度进行），称取２５ｇ±５ｇ粉末状

样品倒入模腔注塑，转进并开始计时；

ｂ）　自动开模后，取下模具并打开，取出样块；

ｃ）　清理模具、模腔、上模板和注头上的残留试样，将模具放回压机上保温，以备下一次制样。

６．８．２．３．３　试样预处理

把试样放在热风循环烘箱中，１７５℃后固化６ｈ±１５ｍｉｎ，在干燥器中冷却至室温。

６．８．２．３．４　试样外观检查

把试样置于自然光线或２５０ｌｍ光线下，目测检查，如有弯曲、裂缝、气孔等缺陷和不符合尺寸及制

备要求的，应予作废；保证同批有３个有效试样。
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６．８．２．４　试验条件

试验条件如下：

ａ）　测试探头施加样品的压力：０．００１Ｎ～０．１Ｎ，宜为０．０５Ｎ；

ｂ）　起始温度：２０℃，升温速度：１０℃／ｍｉｎ，终止温度２２０℃。

６．８．２．５　测试步骤

测试步骤如下：

ａ）　将试样安装在ＴＭＡ样品台上，保证探头与试样及样品台间紧密接触，沿试样轴线方向施加

压力；

ｂ）　以２０℃为起始温度，升温速率为１０℃／ｍｉｎ，终止温度推荐为２２０℃，对于高玻璃化转变温度

材料，终止温度宜设置３００℃以上；

ｃ）　扫描完成后得到ＴＭＡ测试曲线。在高于和低于转变温度各绘制切线，两切线交点处温度为

玻璃化转变温度（犜ｇ），见图５。

图５　玻璃化转变温度犜犕犃曲线（切线法）

６．８．２．６　报告

除４．３的规定外，试验报告还应包括：

ａ）　试样的预处理条件；

ｂ）　试样直径和高度，单位为毫米（ｍｍ）；

ｃ）　升温速率、起始温度、终止温度；

ｄ）　玻璃化转变温度曲线（ＴＭＡ）图。
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６．９　线性热膨胀系数（犜犕犃探针法）

６．９．１　方法原理

线性热膨胀系数α，指在压强保持不变的情况下，温度每升高１℃试样所变化的相应长度。线性热

膨胀系数α由样品尺寸变化与温度的关系曲线中直线部分的斜率确定。

６．９．２　设备和材料

同６．８．２．２。

６．９．３　试样制备

同６．８．２．３。

６．９．４　试验条件

同６．８．２．４。

６．９．５　测试步骤

测试步骤如下：

ａ）　将样品安装在ＴＭＡ样品台上，保证探头与样品及样品台间紧密接触，沿试样轴线方向施加

压力；

ｂ）　以２０℃为起始温度，升温速率为１０℃／ｍｉｎ，升温至２２０℃，开始扫描；

ｃ）　扫描后，得到如图６厚度温度ＴＭＡ探针法测试曲线图，在规定的温度范围内，在相对于直线

部分，如玻璃化转变犜ｇ 前（ＡＢ）段、玻璃化转变犜ｇ 后（ＣＤ）段，计算出各自的线性热膨胀

系数。

图６　厚度温度犜犕犃探针法测试曲线图
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６．９．６　结果计算

６．９．６．１　按公式（５）计算玻璃化转变温度犜ｇ前的线性热膨胀系数：

α１＝
犎Ｂ－犎Ａ

犎Ａ× 犜Ｂ－犜Ａ（ ）
×１０

６ …………………………（５）

　式中：

α１ ———玻璃化转变温度犜ｇ前（如ＡＢ段）的线性热膨胀系数，单位为微米每米摄氏度［μｍ／（ｍ·℃）］；

犎Ａ———曲线Ａ点时试样厚度，单位为毫米（ｍｍ）；

犎Ｂ ———曲线Ｂ点时试样厚度，单位为毫米（ｍｍ）；

犜Ａ ———曲线Ａ点时温度，单位为摄氏度（℃）；

犜Ｂ ———曲线Ｂ点时温度，单位为摄氏度（℃）。

６．９．６．２　按公式（６）计算玻璃化转变温度犜ｇ后的线性热膨胀系数。

α２＝
犎Ｄ－犎Ｃ

犎Ｃ×（犜Ｄ－犜Ｃ）
×１０

６ …………………………（６）

　式中：

α２ ———玻璃化转变温度 犜ｇ 后 （如 ＣＤ 段）的线性热膨胀系数，单位 为微米 每米摄 氏

度［μｍ／（ｍ·℃）］；

犎Ｃ———曲线Ｃ点时试样厚度，单位为毫米（ｍｍ）；

犎Ｄ———曲线Ｄ点时试样厚度，单位为毫米（ｍｍ）；

犜Ｃ ———曲线Ｃ点时温度，单位为摄氏度（℃）；

犜Ｄ ———曲线Ｄ点时温度，单位为摄氏度（℃）。

６．９．７　报告

除４．３的规定外，试验报告还应包括：

ａ）　样品的初始厚度，单位为毫米（ｍｍ）；

ｂ）　规定温度区域的线性热膨胀系数（α１、α２），单位为微米每米摄氏度［μｍ／（ｍ·℃）］；

ｃ）　升温速率、起始温度、终止温度；

ｄ）　厚度温度ＴＭＡ（探针法）测试曲线。

６．１０　吸水率

６．１０．１　方法原理

吸水率反映环氧塑封料在高温高湿环境中的吸水特性；先将试样烘干后称重，再将试样放在规定的

温度和湿度条件下，放置规定的时间后称重，根据前后的质量差来计算吸水率。

６．１０．２　设备和材料

设备和材料如下：

ａ）　恒温恒湿箱；

ｂ）　高压蒸煮设备；

ｃ）　分析天平（分度值为０．０００１ｇ）；

ｄ）　传递模塑压力机，至少具有２００ｍｍ×２００ｍｍ的平面台，推荐使用１５ｔ以上传递模塑压力机；

ｅ）　金属模具；

ｆ）　电子秤（分度值为０．１ｇ）；

ｇ）　数显温度计，装有针式电偶（分度值为１℃）；
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ｈ）　热风循环烘箱，能保持温度１７５℃±２℃和１２５℃±２℃；

ｉ）　干燥器，能在２３℃下保持相对湿度不大于３０％；

ｊ）　滤纸。

６．１０．３　试样制备

６．１０．３．１　试样制备条件

试样制备条件如下：

ａ）　试样尺寸要求：直径：５０ｍｍ±１ｍｍ，厚度：３ｍｍ±０．２ｍｍ；

ｂ）　模具温度：１７５℃±２℃或根据具体要求；

ｃ）　注塑速度：１００ｍｍ／ｓ±２５ｍｍ／ｓ；

ｄ）　合模压力：１０ＭＰａ±２ＭＰａ；

ｅ）　注塑压力：６．９０ＭＰａ±０．１７ＭＰａ；

ｆ）　注塑头直径：４．２ｃｍ±０．２ｃｍ；

ｇ）　注塑固化时间：６０ｓ～３００ｓ，以环氧塑封料容易脱模为宜。

６．１０．３．２　试样制备步骤

试样制备步骤如下：

ａ）　当模具温度恒定在１７５℃时（产品如有特殊要求，按照要求温度进行），称取６５ｇ±５ｇ粉末状

样品倒入模腔注塑，转进并开始计时；

ｂ）　自动开模后，取下模具并打开，取出样块；

ｃ）　清理模具、模腔、上模板和注头上的残留试样，将模具放回压机上保温，以备下一次制样。

６．１０．３．３　试样预处理

把试样放在热风循环烘箱中，１７５℃后固化６ｈ±１５ｍｉｎ，在干燥器中冷却至室温。

６．１０．３．４　试样外观检查

把试样置于自然光线或２５０ｌｍ光线下，目测检查，如有弯曲、裂缝、气孔等缺陷和不符合尺寸及制

备要求的，应予作废；保证同批有３个有效试样。

６．１０．４　测试步骤

测试步骤如下：

ａ）　将试样放入热风循环烘箱，条件：１２５℃，２４ｈ；

ｂ）　时间到达后，将试样从热风循环烘箱中取出，放入干燥器中冷却至室温；

ｃ）　称量样品的质量为犿１，准确至０．０００１ｇ；

ｄ）　将样品放入温度：８５℃，相对湿度：８５％的恒温恒湿箱中吸潮１６８ｈ或者将样品放入２０２６５０Ｐａ

（２个大气压），１２１℃，相对湿度１００％的恒温恒湿箱中吸潮２４ｈ；

ｅ）　时间到达后取出样品，用滤纸擦干，称量样品质量为犿２，准确至０．０００１ｇ。

６．１０．５　结果计算

按照公式（７）计算出样品的吸水率：

狑＝
犿２－犿１

犿１

×１００％ …………………………（７）
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　式中：

狑 ———试样的吸水率；

犿１———烘过的试样质量，单位为克（ｇ）；

犿２———吸水后的试样质量，单位为克（ｇ）。

６．１０．６　精密度

在重复性条件下获得的三次独立测定结果的绝对差值，不应超过算术平均值的１％。

６．１１　阻燃性

按ＧＢ／Ｔ２４０８的规定进行。

６．１２　电导率（萃取水溶液）

６．１２．１　方法原理

将环氧塑封料粉末放入去离子水中，在煮沸状态下进行萃取，得到萃取液。将电导仪电极放到萃取

溶液中，在极板的两端加上一定的电势（通常为正弦波电压），然后测量极板间流过的电流，根据欧姆定

律，测出电导率。

６．１２．２　萃取液的制备

６．１２．２．１　萃取的设备和材料

萃取的设备和材料如下：

ａ）　电炉；

ｂ）　加热板；

ｃ）　冷凝管；

ｄ）　磨口锥形瓶（２５０ｍＬ）；

ｅ）　量筒（１００ｍＬ）；

ｆ）　小烧杯（１００ｍＬ）；

ｇ）　分析天平（分度值为０．０００１ｇ）；

ｈ）　加盖培养皿；

ｉ）　中速定量滤纸（孔径：３０μｍ～５０μｍ）；

ｊ）　标准试验筛６００μｍ（３０目），标准试验筛２１２μｍ（７０目）；

ｋ）　热风循环烘箱；

ｌ）　纯水（电导率≤０．１０μＳ／ｃｍ）或符合ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８规定的二级水。

６．１２．２．２　萃取的样品处理

萃取的样品处理如下：

ａ）　用６００μｍ（３０目）和２１２μｍ（７０目）标准试验筛来筛选没有固化成型的粉料，选用６００μｍ

（３０目）到２１２μｍ（７０目）之间的粉料；

ｂ）　称取１１．００ｇ上述粉料倒入培养皿中；

ｃ）　斜放培养皿的盖子；

ｄ）　把样品放在已经恒温（１７５℃）的热风循环烘箱内，烘６ｈ±１５ｍｉｎ。

６．１２．２．３　萃取步骤

萃取步骤如下：
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ａ）　安装支架并接上干净的冷凝管；

ｂ）　用量筒量取１００ｍＬ纯水到锥形瓶中。将锥形瓶放到加热电板上接上冷凝管萃取３０ｍｉｎ（锥

形瓶水煮沸开始计时）；

ｃ）　冷却后用电导率仪分别测取其电导率，电导率＜１．５μＳ／ｃｍ，锥形瓶、冷凝管方可使用；

ｄ）　称取按６．１２．２．２处理过的样品１０．００ｇ放入锥形瓶中；

ｅ）　用量筒分别量取１００ｍＬ纯水到装有１０．００ｇ样品的锥形瓶中，将锥形瓶放到加热板上接上冷

凝管萃取２０ｈ（锥形瓶水煮沸开始计时）；

ｆ）　用纯水清洗定量滤纸，直至过滤后的水的电导率＜１．５μＳ／ｃｍ；

ｇ）　萃取结束后冷却样品，用清洗过的滤纸过滤样品至小烧杯中。

注：萃取过程需做空白试样。

６．１２．３　设备和材料

设备和材料如下：

ａ）　电导率仪：具可调节量程设定和温度校正功能，仪器测量误差不超过±１％；

ｂ）　电极（电极常数０．１ｃｍ
－１）；

ｃ）　纯水（电导率≤０．１０μＳ／ｃｍ）或符合ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８规定的二级水。

６．１２．４　试样溶液的测定

试样溶液测定步骤如下：

ａ）　用纯水冲洗电极数次，再用待测的萃取液冲洗电极。

ｂ）　将电极和温度传感器放入待测萃取液中，按照电导率的使用说明要求，将温度补偿设置为自

动补偿，测定试样溶液的电导率。直接从电导率仪上读取电导率值。

６．１２．５　实验室空白试样的测定

按照与试样溶液的测定相同步骤（见６．１２．４）测定实验室空白试样的电导率。

６．１２．６　结果计算

按照公式（８）计算试样的电导率：

犓０＝犓１－犓２ …………………………（８）

　式中：

犓０———试样电导率，单位为微西门子每厘米（μＳ／ｃｍ）；

犓１———试样溶液电导率，单位为微西门子每厘米（μＳ／ｃｍ）；

犓２———空白溶液电导率，单位为微西门子每厘米（μＳ／ｃｍ）。

６．１２．７　精密度

一般在测定次数不少于６次的情况下，相对标准偏差应不大于１％。

６．１３　狆犎值（萃取水溶液）

６．１３．１　方法原理

将环氧塑封料粉末放入去离子水中，在煮沸状态下进行萃取，得到萃取液。将规定的电极浸入被测

溶液中，即可得出萃取液的ｐＨ值。
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６．１３．２　设备和材料

设备和材料如下：

ａ）　电炉；

ｂ）　加热板；

ｃ）　冷凝管；

ｄ）　磨口锥形瓶（２５０ｍＬ）；

ｅ）　量筒（１００ｍＬ）；

ｆ）　小烧杯（１００ｍＬ）；

ｇ）　分析天平（分度值为０．０００１ｇ）；

ｈ）　加盖培养皿；

ｉ）　中速定量滤纸（孔径：３０μｍ～５０μｍ）；

ｊ）　标准试验筛６００μｍ（３０目），标准试验筛２１２μｍ（７０目）；

ｋ）　热风循环烘箱；

ｌ）　ｐＨ计，准确度为０．０１级，仪器应有温度补偿系统；

ｍ）　ｐＨ基准试剂（邻苯二甲酸盐标准缓冲溶液、磷酸盐标准缓冲溶液）；

ｎ）　纯水（电导率≤０．１０μＳ／ｃｍ）或符合ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８规定的二级水。

６．１３．３　试样制备

试样制备方法如下：

ａ）　ｐＨ基准试剂按ＧＢ／Ｔ９７２４—２００７第４章进行配制；

ｂ）　萃取液的制备按６．１２．２进行。

６．１３．４　试样溶液的测定

试样溶液的测定步骤如下：

ａ）　将ｐＨ计的温度补偿设置为自动补偿，分别用邻苯二甲酸盐标准缓冲溶液和磷酸盐标准缓冲

溶液，在测定温度（２５℃±１℃）下校正ｐＨ计，两标准缓冲溶液校准的误差不应大于０．１；

ｂ）　用纯水冲洗电极数次，再用待测的试样溶液冲洗电极；

ｃ）　将ｐＨ计的温度补偿设置为自动补偿，调节试样溶液的温度至２５℃±１℃，测定试样溶液的

ｐＨ值，测得的ｐＨ值读数至少稳定１ｍｉｎ，结果精确至０．０１；

ｄ）　同一试样萃取液分成两份，分别测定，结果取平均值。

６．１３．５　精密度

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不应超过±０．０２。

６．１４　钠离子含量（萃取水溶液）

６．１４．１　方法原理

将环氧塑封料研磨成规定的颗粒，放入去离子水中，在煮沸状态下进行萃取，得到萃取液。将萃取

液导入原子吸收光谱仪中，经火焰原子化，在５８９．０ｎｍ处测定吸光度，在一定浓度范围内钠元素的吸光

度值与钠含量成正比，与标准系列比较定量。

６．１４．２　设备和材料

设备和材料如下：
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ａ）　原子吸收光谱仪应符合ＧＢ／Ｔ９７２３—２００７中第６章的规定；

ｂ）　高纯乙炔；

ｃ）　高纯氧气；

ｄ）　电炉；

ｅ）　加热板；

ｆ）　冷凝管；

ｇ）　磨口锥形瓶（２５０ｍＬ）；

ｈ）　量筒（１００ｍＬ）；

ｉ）　小烧杯（１００ｍＬ）；

ｊ）　分析天平（分度值为０．０００１ｇ）；

ｋ）　加盖培养皿；

ｌ）　中速定量滤纸（孔径：３０μｍ～５０μｍ）；

ｍ）　标准试验筛［６００μｍ（３０目），２１２μｍ（７０目）］；

ｎ）　热风循环烘箱；

ｏ）　纯水（电导率≤０．１０μＳ／ｃｍ）或符合ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８规定的二级水。

６．１４．３　试样处理

萃取液的制备参考６．１２．２。

６．１４．４　标准品

氯化钠［ＮａＣｌ，ＣＡＳ号：７６４７１４５］，纯度９９．９９％，或经国家认证并授予标准物质证书的一定浓度

的钠标准溶液。

６．１４．５　钠标准溶液的配制

钠标准溶液配制如下：

ａ）　称取０．２５４３ｇ（称准至０．０００１ｇ）氯化钠试样置于烧杯中溶解后，转移至１０００ｍＬ容量瓶中，

烧杯刷洗三次，洗液一并转入容量瓶中，纯水定容至刻度线，即１００μｇ／ｍＬ的钠标准溶液；

ｂ）　吸取１００μｇ／ｍＬ钠标准溶液１０ｍＬ置于１００ｍＬ容量瓶内，纯水定容至刻度，即１０μｇ／ｍＬ的

钠标准溶液；

ｃ）　吸取１０μｇ／ｍＬ的钠标准溶液１ｍＬ置于１００ｍＬ容量瓶内，纯水定容至刻度，即０．１μｇ／ｍＬ

的钠标准溶液；

ｄ）　吸取１０μｇ／ｍＬ的钠标准溶液５ｍＬ置于１００ｍＬ的容量瓶中，纯水定容至刻度，即得０．５μｇ／ｍＬ

的钠标准溶液；

ｅ）　吸取１００μｇ／ｍＬ的钠标准溶液１ｍＬ置于１００ｍＬ的容量瓶中，纯水定容至刻度，即得

１．０μｇ／ｍＬ的钠标准溶液。

６．１４．６　仪器条件

按照仪器制造商操作手册设置并运行火焰原子吸收光谱仪，表１所示仪器操作条件可供参考，采

用其他条件应验证其适用性。
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表１　火焰原子吸收光谱法仪器参考条件

元素
波长

ｎｍ

狭缝

ｎｍ

灯电流

ｍＡ

燃烧头高度

ｍｍ

乙炔流量

Ｌ／ｍｉｎ

钠 ５８９．０ ０．２ ５～１０ ７ １．１

６．１４．７　标准工作曲线的制作

分别吸取空白试验溶液，０．１μｇ／ｍＬ钠标准溶液、０．５μｇ／ｍＬ钠标准溶液和１．０μｇ／ｍＬ钠标准溶

液，按照质量浓度由低到高的顺序分别导入火焰原子化器，原子化后测其吸光度，以标准溶液的质量浓

度为横坐标，标准溶液的吸光度减去空白试验溶液的吸光度为纵坐标犃，制作原子吸收标准曲线，具体

见图７。原子吸收标准曲线的相关系数应该在０．９９５以上，否则，应重新制作标准曲线。

图７　原子吸收标准工作曲线

６．１４．８　试样溶液的测定

分别吸取空白试验溶液和试样溶液导入火焰原子化器，原子化后测其吸光度，在工作曲线上查得试

样溶液的吸光度减去空白溶液的吸光度所对应的试样溶液中待测钠元素的质量浓度。

６．１４．９　结果计算

试样中钠离子的含量按公式（９）计算：

狑＝
ρ×犞

犿
…………………………（９）

　式中：

狑 ———试样中钠离子的含量，单位为微克每克（μｇ／ｇ）；

ρ ———由曲线上查出被测钠元素的质量浓度数值，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

犞 ———试样溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犿 ———试样质量的数值，单位为克（ｇ）。
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６．１４．１０　精密度

一般在测定次数不少于１１次的情况下，相对标准偏差应不大于５％。在制定产品标准时，应符合

精密度的要求。

６．１５　氯离子含量、溴离子含量（萃取水溶液）

６．１５．１　方法原理

将环氧塑封料研磨成规定的颗粒，放入去离子水中，在煮沸状态下进行萃取，得到萃取液。利用各

种离子性化合物与固定相表面离子性功能基团之间电荷的相互作用（离子交换）的差异来分离，利用保

留时间来定性，对比样品与标液峰高、峰面积来定量的成分分析方法。

６．１５．２　设备和材料

设备和材料如下：

ａ）　超纯水（电导率 ＜０．０５５０μＳ／ｃｍ）；

ｂ）　注射器；

ｃ）　针头过滤器；

ｄ）　１００ｍＬ烧杯；

ｅ）　离子色谱仪。

６．１５．３　试样制备

萃取液的制备参考６．１２．２。

６．１５．４　标准品

标准品如下：

ａ）　氯离子标准贮备液（１０００μｇ／ｍＬ）：购买有证标准溶液或按ＧＢ／Ｔ６０２—２００２规定制备；

ｂ）　溴离子标准贮备液（１０００μｇ／ｍＬ）：购买有证标准溶液或按ＧＢ／Ｔ６０２—２００２规定制备。

６．１５．５　氯标准溶液、溴标准溶液的配制

移取氯离子标准贮备液和溴离子标准贮备液稀释后，得到氯离子、溴离子混合标准工作溶液；混合

标准工作溶液中氯离子的浓度分别为０μｇ／ｍＬ、０．０１μｇ／ｍＬ、０．１μｇ／ｍＬ、０．５μｇ／ｍＬ、１μｇ／ｍＬ、

１０μｇ／ｍＬ；混合标准工作溶液中溴离子的浓度分别为０μｇ／ｍＬ、０．０１μｇ／ｍＬ、０．１μｇ／ｍＬ、０．５μｇ／ｍＬ、

１μｇ／ｍＬ、１０μｇ／ｍＬ。

６．１５．６　淋洗液的制备

淋洗液制备步骤如下：

ａ）　称取０．３３９２ｇＮａ２ＣＯ３（ＧＲ）和０．０８４ｇＮａＨＣＯ３（ＧＲ）置于烧杯中溶解后，转移至１０００ｍＬ

容量瓶中，烧杯刷洗三次，洗液一并转入容量瓶中，用超纯水（电导率 ＜０．０５５０μＳ／ｃｍ）定容至

刻度线，备用；

ｂ）　用镊子夹取一片过滤膜（０．４５μｍ的微孔过滤膜）置于砂芯漏斗上，贴紧（无气泡），用配好的淋

洗液润洗抽滤装置１次～２次，搭配好抽滤装置；

ｃ）　开启真空泵，将淋洗液倒入砂芯漏斗，进行抽滤；

ｄ）　抽滤结束后，将淋洗液转移至仪器淋洗液容器内，查看管路中是否有气泡，若有，拧松排气阀，
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用注射器抽取气泡后再拧紧。

６．１５．７　再生液的制备

量取４ｍＬ的浓硫酸置于烧杯中稀释后，转移至１０００ｍＬ容量瓶中，烧杯刷洗三次，洗液一并转入

容量瓶中定容，使用配置好再生液清洗再生容器１次～２次后，将再生液转移到再生液容器内。

６．１５．８　参考色谱条件

参考色谱条件如下：

ａ）　色谱柱：ＭｅｔｒｏｓｅｐＡＳｕｐｐ５１５０／４．０型阴离子分离柱和 ＭｅｔｒｏｓｅｐＡＳｕｐｐ４／６Ｇｕａｒｄ／４．０保

护柱；

ｂ）　检测器：电导检测器；

ｃ）　电导池温度：４０℃；

ｄ）　淋洗时间：１７ｍｉｎ；

ｅ）　淋洗流速：０．７ｍＬ／ｍｉｎ；

ｆ）　电导池常数：１５．９ｃｍ
－１；

ｇ）　进样体积：２０μＬ。

６．１５．９　基线校准

按照仪器说明书要求，连接好仪器，开机预热，待仪器稳定后记录至少３０ｍｉｎ基线；基线背景电导

率在１６μＳ／ｃｍ±２μＳ／ｃｍ，基线应平滑无倒峰，如出现异常，检查仪器，排除故障。

６．１５．１０　标准工作曲线的制作

分别吸取空白试验溶液、０．０１μｇ／ｍＬ标准溶液、０．１μｇ／ｍＬ标准溶液、０．５μｇ／ｍＬ标准溶液、

１．０μｇ／ｍＬ标准溶液、１０．０μｇ／ｍＬ标准溶液，按照质量浓度由低到高的顺序分别取２ｍＬ用注射器进

样，通过色谱图记录相应的峰面积犃，以氯离子和溴离子标准溶液质量浓度为横坐标，以相应的峰面积

为纵坐标，制作离子色谱标准工作曲线，具体见图８。离子色谱标准曲线的相关系数应在０．９９５以上，否

则，应重新制作标准曲线。

图８　离子色谱标准工作曲线
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６．１５．１１　试样溶液的测定

将空白溶液和试样溶液分别取２ｍＬ用注射器进样，通过色谱图记录相应的峰面积，与标准系列比

较定量。

试样溶液中待测物的响应值应在标准线性范围之内。当试样中氯离子、溴离子的响应值超出方法

的线性范围上限时，可将试液进行稀释后进行测定，或减少称样量再进行萃取与测定。

６．１５．１２　结果计算

试样中氯离子或溴离子的含量按公式（１０）计算：

犡＝
（ρ－ρ０）×犞

犿
…………………………（１０）

　式中：

犡 ———试样中氯离子或溴离子的含量，单位为微克每克（μｇ／ｇ）；

ρ ———曲线上查出被测试液中氯离子或溴离子质量浓度的数值，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

ρ０———曲线上查出被空白溶液中氯离子或溴离子的质量浓度，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

犞 ———样品溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犿 ———样品质量的数值，单位为克（ｇ）。

６．１５．１３　精密度

一般在测定次数不少于１１次的情况下，相对标准偏差应不大于５％。在制定产品标准时，应符合

精密度的要求。

６．１６　溴含量、锑含量、氯含量

６．１６．１　方法原理

分析样品被激发源激发发出特征Ｘ射线，用具有一定能量分辨率的Ｘ射线探测器，探测样品所发

出的各种能量特征Ｘ射线，探测器输出信号幅度与接收到的Ｘ射线能量成正比。根据能量的大小及强

度，对样品进行定性及定量分析。

６．１６．２　设备和材料

设备和材料如下：

ａ）　Ｘ射线荧光光谱仪，要求符合ＧＢ／Ｔ１６５９７—２０１９规定并经计量合格的仪器，光谱仪基本组成

包括Ｘ射线激发源（Ｘ光管）、放置样品的样品室、Ｘ射线检测、数据处理系统和仪器控制

系统；

ｂ）　溴、锑、氯的有证的标准物质；

ｃ）　样品杯，迈拉膜。

６．１６．３　试验条件

试验条件如下：

ａ）　固体样块厚度≥３ｍｍ；

ｂ）　液体或粉末样品深度≥５ｍｍ。

６．１６．４　光谱仪器的准备

按照仪器的操作规程开启仪器，并预热仪器直至仪器稳定。
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６．１６．５　仪器校准

６．１６．５．１　能量和强度校准

按照仪器使用说明书要求，选用仪器厂家推荐的标准物质对仪器进行强度检查和能量检查。测试

通过，进行正常的测试分析。

６．１６．５．２　管理标准物质校准

按照仪器使用说明书要求，使用６．１６．２ｂ）规定的标准物质进行测试。通过定量值与标准偏差（σ）进

行判断：

ａ）　定量值－３σ＞管理基准值 　不合格

ｂ）　定量值－３σ＜管理基准值＜定量值＋３σ 灰色区

ｃ）　定量值＋３σ＜管理基准值 合格

若测试结果不合格，则需要对设备进行背景校正、校准曲线系数校正、漂移系数校正、灵敏度系数校

正；通过设置合适的参数、更新校准曲线系数、更新漂移系数及更新灵敏度系数等确保仪器恢复到正常

使用状态，恢复到合格范围内。

６．１６．６　测试步骤

测试步骤如下：

ａ）　将样品放在测试窗上，确保样品在射线测量区域内；

ｂ）　根据测试项目选择合适的测试条件；

ｃ）　对每个样品不同部位测试三次，取平均值；

ｄ）　为保证不同时间的检测数据都准确可靠，要求最多每隔２０个样品或每半小时穿插一个稳定的

校准样品作为测试样对整个测试过程进行监控，如监控样测试结果不合格，需按照６．１６．５进行

校准。

６．１６．７　结果计算

Ｘ射线荧光光谱仪（ＸＲＦ）根据光谱信号强度，自动计算并显示样品中待测物质的含量，单位为毫克

每千克（ｍｇ／ｋｇ）。

６．１７　灰分

６．１７．１　方法原理

称取一定质量的环氧塑封料粉末进行灼烧，将有机物完全分解，称量灼烧前后的质量，通过计算得

出灰分。

６．１７．２　设备和材料

设备和材料如下：

ａ）　马弗炉，温度能控制在７５０℃±５℃范围内；

ｂ）　３０ｍＬ陶瓷坩埚；

ｃ）　天平（分度值为０．１ｍｇ）；

ｄ）　干燥器，能在２３℃下保持相对湿度不大于３０％。
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６．１７．３　测试步骤

测试步骤如下：

ａ）　称量干净的坩埚质量，记录数据为犿１（新坩埚应灼烧至两次称量之差不超过０．３ｍｇ）；

ｂ）　在坩埚中称取２．５ｇ±０．１ｇ的样品，记录数据为犿２；

ｃ）　将马弗炉置于通风橱中，设置温度为７５０℃±５℃，启动加热；

ｄ）　当温度达到设定温度时开始计时加热３ｈ；

ｅ）　时间到达后，等待３０ｍｉｎ后，取出坩埚，放入干燥器冷却３０ｍｉｎ，取出并称量坩埚与灰分质量；

ｆ）　将坩埚置于马弗炉中重复步骤ｃ）～ｅ），直至质量变化不超过０．５ｍｇ，记录较小称量值为犿３。

６．１７．４　结果计算

灰分以质量分数计，数值以％表示，按公式（１１）计算：

狑ａｓｈ＝
犿３－犿１

犿２

×１００％ …………………………（１１）

　式中：

狑ａｓｈ———灰分；

犿１ ———坩埚的质量，单位为克（ｇ）；

犿２ ———试样的质量，单位为克（ｇ）；

犿３ ———所得灰分质量和坩埚的质量，单位为克（ｇ）。

６．１７．５　精密度

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值，不应超过算术平均值的１％。

６．１８　铀含量

警告：使用本文件的人员应有正规实验室工作的实验经验。本文件并未指出所有可能的安全问题。

使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。

氢氟酸有毒，并有腐蚀性，操作时戴手套、口罩，防止皮肤接触。

硝酸有腐蚀性，操作时戴手套、口罩、防止皮肤接触。

高氯酸与有机物反应及蒸干情况下易爆炸，操作时戴防酸手套或聚乙烯防毒服、口罩，防止皮肤接

触，防止蒸干。

６．１８．１　方法原理

样品溶解后，用电感耦合等离子体质谱仪（ＩＣＰＭＳ）测定，以元素特定质量数（质荷比，犿／狕）定性，

采用外标法，以待测元素质谱信号与内标元素质谱信号的强度比与待测元素的浓度成正比进行定量

分析。

６．１８．２　试剂和材料

６．１８．２．１　试剂

试剂如下：

ａ）　水：ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８规定的一级水；

ｂ）　氢氟酸（ＨＦ）：优级纯或更高纯度；

ｃ）　硝酸（ＨＮＯ３）：优级纯或更高纯度；
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ｄ）　高氯酸（ＨＣｌＯ４）：优级纯；

ｅ）　氩气（Ａｒ）：氩气（≥９９．９９５％）或液氩；

ｆ）　氦气（Ｈｅ）：氦气（≥９９．９９５％）；

ｇ）　硝酸溶液（２＋９８）：取２０ｍＬ硝酸，缓慢加入９８０ｍＬ水中，混匀。

６．１８．２．２　标准品

标准品如下：

ａ）　铀贮备液（１０００ｍｇ／Ｌ或１００ｍｇ／Ｌ或是更低浓度的１μｇ／ｍＬ）采用经国家认证并授予标准

物质证书的单元素或多标准贮备液（含有铀元素）。

ｂ）　内标贮备液（１０００ｍｇ／Ｌ），铑、铼、铋采用经国家认证并授予标准物质证书的单元素或多元素

内标标准贮备液（含有所需要内标元素）。

６．１８．２．３　标准溶液配制

标准溶液配制如下：

ａ）　混合标准工作溶液：吸取适量单元素标准贮备液或多元素混合标准贮备液，用硝酸溶液（２＋

９８）逐级稀释配成混合标准工作溶液系列。本文件铀标准工作溶液参考浓度为：１ｎｇ／ｍＬ、

５ｎｇ／ｍＬ、１０ｎｇ／ｍＬ、３０ｎｇ／ｍＬ、５０ｎｇ／ｍＬ。

注：依据样品消解溶液中元素质量浓度水平，适当调整标准系列中各元素质量浓度范围。

ｂ）　内标使用液：取适量内标单元素贮备液或内标多元素标准贮备液，用硝酸溶液（２＋９８）配制合

适浓度的内标使用液。由于不同仪器采用的蠕动泵管内径有所不同，当在线加入内标时，应考

虑使内标元素在样液中的浓度，样液混合后的内标元素参考浓度范围为１０ｎｇ／ｍＬ～

１００ｎｇ／ｍＬ。

注：内标溶液既可在配制混合标准工作溶液和样品消化液中手动定量加入，亦可由仪器通过三通在线加入。

ｃ）　空白溶液

校准空白溶液：硝酸溶液（２＋９８）。

清洗空白溶液：硝酸溶液（２＋９８）或一级纯水。

６．１８．３　仪器和设备

仪器和设备如下：

ａ）　电感耦合等离子体质谱仪（ＩＣＰＭＳ）；

ｂ）　天平：分度值为０．１ｍｇ；

ｃ）　微波消解仪：配有聚四氟乙烯消解内罐；

ｄ）　压力消解罐：ＰＦＡ烯消解罐；

ｅ）　控温电热板；

ｆ）　电炉；

ｇ）　马弗炉；

ｈ）　陶瓷坩埚；

ｉ）　一次性塑料瓶：容积２５ｍＬ或５０ｍＬ。

６．１８．４　分析步骤

６．１８．４．１　试样制备

从所取全部样品中取出有代表性样品，充分混匀，四分法取出一份装入洁净容器内。密封作为试

样，标明标记。在取样过程中，应防止样品受到污染。
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６．１８．４．２　试样灼烧

称取固体样品０．１ｇ～０．５ｇ（精确至０．００１ｇ）于陶瓷坩埚内，将坩埚置于电炉上进行常规环境炭化，

待样品炭化至无烟并且大部分变成白色或浅黄色时，则表示炭化完成。样品完全炭化后，将坩埚放入马

弗炉内７５０℃±５℃左右灼烧２ｈ，去除样品中的有机物。若样品仍有少量灰色时，重复灼烧一次，样品

中的有机物很难被酸溶解。冷却备用。

注：此过程目的是去除样品中有机物，完全去除才能保证下一步的样品消解。

６．１８．４．３　试样消解

注：根据试样中待测元素的含量水平和检测水平要求选择相应的消解方法及消解容器。

６．１８．４．３．１　微波消解法

冷却后的样品转移至微波消解内罐中，加入３ｍＬ氢氟酸，稍摇匀后，加盖，按照微波消解仪标准操

作步骤进行消解（消解参考条件见表２）。冷却后取出，用少量水冲洗内盖，将消解罐放在石墨消解仪或

控温电热板上于１６０℃加热至体积约１ｍＬ用水定容至２５ｍＬ或５０ｍＬ，混匀待测。若ＩＣＰＭＳ无耐

氢氟酸进样系统和炬管，则可蒸酸至近干，再加０．５ｍＬ或１ｍＬ硝酸（使样品的硝酸与空白２＋９８的硝

酸相近）复溶。同时做试样空白试验。

注：密闭微波消解有高压危险，需要严格按照仪器生产厂家的要求进行操作，本消解仪为超级微波消解仪。

６．１８．４．３．２　压力罐消解法

冷却后的样品转移至ＰＦＡ消解内罐中，用少量纯水清洗坩埚，并将清洗液转移至ＰＦＡ消解罐中。

于电热板上１２０℃加热至水分约剩余１ｍＬ。冷却后加入５ｍＬ氢氟酸，２ｍＬ硝酸，加盖放置１ｈ，旋紧

罐盖，置于控温电热板进行消解（消解参考条件见表２），先在１２０℃消解１ｈ，升温至１５０℃～１８０℃消

解１ｈ。冷却后打开盖子，用少量水冲洗内盖，在控温电热板上于１６０℃加热６０ｍｉｎ，至约剩余１ｍＬ用

水定容至２５ｍＬ或５０ｍＬ，混匀待测，也可过０．４５μｍ纤维素滤膜后上机测试。若ＩＣＰＭＳ无耐氢氟酸

进样系统和炬管，则可蒸酸至近干，再加０．５ｍＬ或１ｍＬ硝酸（使样品的硝酸与空白２＋９８的硝酸相

近）复溶。若溶解后发现有少量样品未溶解则可蒸酸近干后重新加入５ｍＬ氢氟酸，２ｍＬ硝酸，０．５ｍＬ

高氯酸，开盖电热板上１６０℃加热再次消解。同时做试样空白试验。

表２　样品消解参考条件

消解方式 步骤
控制温度

℃

升温时间

ｍｉｎ

恒温时间

ｍｉｎ

微波消解 — ２４０ １２ ３０

ＰＦＡ压力罐消解
１ １２０ — ６０

２ １５０～１８０ — ６０

６．１８．４．４　试样的测定

６．１８．４．４．１　仪器条件

按照仪器操作说明规定的条件启动仪器，仪器操作条件见表３。
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表３　电感耦合等离子体质谱仪工作参考条件

参数名称 设定值 参数名称 设定值

射频功率 １１００Ｗ 采样锥孔径 １．０ｍｍ

等离子体气流量 １５．００Ｌ／ｍｉｎ 截取锥孔径 ０．９ｍｍ

雾化器流量 ０．８８Ｌ／ｍｉｎ 采集模式 跳峰

辅助气流量 １．２０Ｌ／ｍｉｎ 停留时间 ５０ｍｓ

氦气流量 ０．１５ｍＬ／ｍｉｎ～０．２ｍＬ／ｍｉｎ 重复测定 ３次

雾化器 高盐／同心雾化器 总测量时间 １０００ｍｓ

采样锥／截取锥 镍／铂锥 检测方式 自动

６．１８．４．４．２　测定参考条件

炬管点燃后预热２０ｍｉｎ，在调谐仪器达到测定要求后，编辑测定方法，根据待测元素的性质选择相

应的内标元素，待测元素和内标元素的犿／狕、元素分析模式见表４。

表４　元素分析模式、内标元素及铀元素同位素（犿／狕）

元素名称 元素符号 犿／狕 内标 分析模式

铀 Ｕ ２３８ １０３Ｒｈ／１８５Ｒｅ／２０９Ｂｉ 普通／碰撞反应池

６．１８．４．４．３　校准

将铀标准溶液系列注入电感耦合等离子体质谱仪中，测定待测铀元素和内标元素的信号响应值。

以铀元素的浓度为横坐标，待测铀元素与所选内标元素响应信号值的比值为纵坐标，绘制标准曲线。

６．１８．４．４．４　测定

将试样空白溶液和试样溶液分别注入电感耦合等离子体质谱仪中，测定待测铀元素和内标元素的

信号响应值，根据标准曲线得到消解液中待测元素的浓度。

６．１８．５　分析结果的计算和表述

试样中铀元素的含量按式（１２）计算：

犡＝
（ρ－ρ０）×犞×犳

犿×１０００
…………………………（１２）

　式中：

犡 ———试样中铀元素含量，单位为毫克每千克（ｍｇ／ｋｇ）；

ρ ———试样溶液中铀元素质量浓度，单位为纳克每毫升（ｎｇ／ｍＬ）；

ρ０ ———试样空白溶液中铀元素质量浓度，单位为纳克每毫升（ｎｇ／ｍＬ）；

犞 ———试样消化液定容体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犳 ———试样稀释倍数；

犿 ———试样称取质量，单位为克（ｇ）。

１０００———换算系数。
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计算结果保留三位有效数字。

６．１８．６　精密度

样品中铀元素含量大于１ｍｇ／ｋｇ时，在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不应超

过算术平均值的１０％；小于或等于１ｍｇ／ｋｇ且大于０．１ｍｇ／ｋｇ时，在重复性条件下获得的两次独立测

定结果的绝对差值不应超过算术平均值的１５％；小于或等于０．１ｍｇ／ｋｇ时，在重复性条件下获得的两

次独立测定结果的绝对差值不应超过算术平均值的２０％。

６．１８．７　检出限及定量限

样品以０．５ｇ定容体积至５０ｍＬ计算，本方法铀元素的检出限为０．０３ｍｇ／ｋｇ，定量限为０．１ｍｇ／ｋｇ。

７　机械性能测试

７．１　弯曲强度

７．１．１　方法原理

采用无约束支撑，通过三点弯曲，以恒定的加载速率使试样破坏或达到预定的位移值。在整个过程

中，测量施加在试样上的载荷和试样的挠度，确定弯曲强度和弯曲弹性模量。

７．１．２　设备和材料

设备和材料如下：

ａ）　材料试验机，压头２ｍｍ／ｍｉｎ恒速运行，负载测量系统的相对误差不超过 ±１％。压头的半径

狉１ 为（５±０．１）ｍｍ，支柱的半径狉２ 为（２±０．２）ｍｍ，配置能恒定至规定温度±２℃的热风循环

烘箱；

ｂ）　传递模塑压力机，至少具有３００ｍｍ×３００ｍｍ的平面台，原则上使用１５ｔ以上传递模塑压

力机；

ｃ）　弯曲强度金属模具，测试前进行清模；

ｄ）　电子秤（分度值为０．１ｇ）；

ｅ）　数显温度计，装有针式电偶（分度值为１℃）；

ｆ）　游标卡尺或等效量具（分度值为０．０２ｍｍ）；

ｇ）　热风循环烘箱，能保持温度１７５℃±２℃；

ｈ）　干燥器，能在２３℃下保持相对湿度不大于３０％。

７．１．３　试样制备

７．１．３．１　试样制备条件

试样制备条件如下：

ａ）　试样尺寸要求：长度犾≥８０ｍｍ，宽度犫＝１５ｍｍ±０．５ｍｍ，厚度犺＝４ｍｍ±０．２ｍｍ，具体见

图９；

ｂ）　模具温度：１７５℃±２℃或根据具体要求；

ｃ）　注塑速度：１００ｍｍ／ｓ±２５ｍｍ／ｓ；

ｄ）　合模压力：１０ＭＰａ±２ＭＰａ；

ｅ）　注塑压力：６．９０ＭＰａ±０．１７ＭＰａ；

ｆ）　注塑头直径：４．２ｃｍ±０．２ｃｍ；
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ｇ）　注塑固化时间：６０ｓ～３００ｓ，以环氧塑封料容易脱模为宜。

说明：

犾———试样的长度；

犺———试样的厚度；

犫———试样的宽度。

图９　弯曲强度试样示意图

７．１．３．２　试样制备步骤

试样制备步骤如下：

ａ）　当模具温度恒定在１７５℃时（产品如有特殊要求，按照要求温度进行），称取６５ｇ±５ｇ粉末状

样品倒入模腔注塑，转进并开始计时；

ｂ）　自动开模后，取下模具并打开，取出样块；

ｃ）　清理模具、模腔、上模板和注头上的残留试样，将模具放回压机上保温，以备下一次制样。

７．１．３．３　试样预处理

把试样放在热风循环烘箱中，在１７５℃后固化６ｈ±１５ｍｉｎ，在干燥器中冷却至室温。

７．１．３．４　试样外观检查

把试样置于自然光线或２５０ｌｍ光线下目测检查，如有弯曲、裂缝、气孔等缺陷和不符合尺寸及制备

要求的，应予作废；保证同批有５个有效试样。

７．１．４　测试步骤

７．１．４．１　常温下的弯曲强度

常温下的弯曲强度测试步骤如下：

ａ）　用游标卡尺测量试样中间的１／３跨距任意三点的宽度和厚度，取算术平均值。宽度记录为犫，

准确至０．０２ｍｍ，厚度记录为犺，准确至０．０２ｍｍ。

ｂ）　调节两支柱间的跨距，并测量两支点间的距离，准确至０．０２ｍｍ，记录为犔；调节压头和支柱，

使圆柱形表面的轴线相互平行，压头位于两支柱正中间。

跨距犔 可由试样厚度犺换算而得：

犔＝（１６±１）犺

ｃ）　将试样如图（１０）所示置于两支柱上，压头与试样的接触线垂直于试样的长度方向。

ｄ）　以２ｍｍ／ｍｉｎ试验速度对试样施加负荷，直至试样断裂，读取负荷值，记录为犘，单位为牛顿（Ｎ）。
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　说明：

犔———跨距；

狉１———压头的半径；

狉２———支柱的半径；

犺 ———试样的厚度；

犾 ———试样的长度。

图１０　弯曲强度测试示意图（三点弯曲法）

７．１．４．２　高温下的弯曲强度

高温下的弯曲强度测试步骤如下：

ａ）　将试样置于２６０℃±２℃（或其他规定的）温度下保持６０ｍｉｎ±５ｍｉｎ的时间；

ｂ）　在此温度下按７．１．４．１的步骤测试试样的弯曲强度。

７．１．５　结果计算

７．１．５．１　弯曲强度计算

按公式（１３）计算每一个试样的弯曲强度：

σｆ＝
３犘犔

２犫犺２
…………………………（１３）

　式中：

σｆ———弯曲强度，单位为兆帕（ＭＰａ）；

犘 ———断裂负荷，单位为牛顿（Ｎ）；

犔 ———跨距，单位为毫米（ｍｍ）；

犫 ———试样宽度，单位为毫米（ｍｍ）；

犺 ———试样的厚度，单位为毫米（ｍｍ）。

７．１．５．２　弯曲模量计算

以给定的应变ε″＝０．００２５、ε′＝０．０００５时的弯曲应力，按照公式（１４）计算弯曲模量：

犈ｆ＝５００（σ″－σ′） …………………………（１４）

　式中：

Εｆ———弯曲模量，单位为兆帕（ＭＰａ）；
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σ′———应变ε′＝０．０００５时测得的弯曲应力，单位为兆帕（ＭＰａ）；

σ″———应变ε″＝０．００２５时测得的弯曲应力，单位为兆帕（ＭＰａ）。

７．１．６　精密度

在重复性条件下获得的五次独立测定结果的绝对差值，不应超过算术平均值的１０％。

７．１．７　报告

除４．３的规定外，试验报告还应包括：

ａ）　平均弯曲强度、平均弯曲模量；

ｂ）　试验条件：常温或高温；

ｃ）　试样厚度。

７．２　冲击强度

按ＧＢ／Ｔ１０４３．１—２００８的规定进行。

７．３　成型收缩率

７．３．１　方法原理

把粉料试样加工成规定形状的样条，测量模具型腔和样条尺寸，计算出试样的收缩率。

７．３．２　设备和材料

设备和材料如下：

ａ）　注塑压机；

ｂ）　金属模具；

ｃ）　游标卡尺（分度值为０．０２ｍｍ）。

７．３．３　试样制备

试样制备如下：

ａ）　将环氧塑封料注塑成１２０ｍｍ×１５ｍｍ×１０ｍｍ的样品３根；

ｂ）　将环氧塑封料注塑成试验样品（要求：无气孔、无翘曲），注塑条件：１７５℃±５℃，固化２ｍｉｎ～

５ｍｉｎ；

ｃ）　注塑成型后，试样在室温下冷却１ｈ～２ｈ。

７．３．４　测试步骤

测试步骤如下：

ａ）　测量条形模具型腔的长度犔ｍ；

ｂ）　测量样品的长度犔ｓ。

７．３．５　结果计算

通过公式（１５）计算出样品的成型收缩率：

犛＝
犔ｍ－犔ｓ

犔ｍ

×１００％ …………………………（１５）
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　式中：

犛 ———成型收缩率；

犔ｍ———模具型腔的长度，单位为毫米（ｍｍ）；

犔ｓ ———样品的长度，单位为毫米（ｍｍ）。

７．３．６　精密度

在重复性条件下获得的三次独立测定结果的绝对差值，不应超过算术平均值的１０％。

７．４　粘结强度

７．４．１　方法原理

将金属框架样品从侧面埋入环氧塑封料内部，然后使用材料试验机将其拉出，测试出最大负荷，来

计算金属框架和环氧塑封料之间的粘结强度。

７．４．２　设备和材料

设备和材料如下：

ａ）　材料试验机，压头２ｍｍ／ｍｉｎ恒速运行，负载测量系统的相对误差不超过±１％；配置能恒定至

规定温度±２℃的热风循环烘箱；

ｂ）　传递模塑压力机，至少具有２００ｍｍ×２００ｍｍ的平面台，推荐使用１５ｔ以上传递模塑压力机；

ｃ）　粘结强度金属模具，测试前进行清模；

ｄ）　电子秤（分度值为０．１ｇ）；

ｅ）　数显温度计，装有针式电偶（分度值为１℃）；

ｆ）　游标卡尺或等效量具（分度值为０．０２ｍｍ）；

ｇ）　热风循环烘箱，能保持温度１７５℃±２℃；

ｈ）　干燥器，能在２３℃下保持相对湿度不大于３０％；

ｉ）　引线框架。

７．４．３　试样制备

７．４．３．１　试样制备条件

试样制备条件如下：

ａ）　试样尺寸要求：框架埋入塑封料内的梯形上底长犪＝６ｍｍ，下底长犫＝１．５ｍｍ，梯形高犺＝

８ｍｍ，环氧模塑料厚度犺１＝３．４ｍｍ，框架厚度犺２＝０．２５４ｍｍ，框架一面距离塑封体表面厚度

犺３＝１．２ｍｍ，具体见图１１；

ｂ）　模具温度：１７５℃±２℃或根据具体要求；

ｃ）　注塑速度：１００ｍｍ／ｓ±２５ｍｍ／ｓ；

ｄ）　合模压力：１０ＭＰａ±２ＭＰａ；

ｅ）　注塑压力：６．９０ＭＰａ±０．１７ＭＰａ；

ｆ）　注塑头直径：４．２ｃｍ±０．２ｃｍ；

ｇ）　注塑固化时间：６０ｓ～３００ｓ，以环氧塑封料容易脱模为宜。
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　说明：

犪 ———梯形上底长度；

犫 ———梯形下底长度；

犺 ———梯形高度；

犺１———塑封料厚度；

犺２———框架厚度；

犺３———框架一面距塑封体表面厚度。

图１１　粘结强度试样示意图

７．４．３．２　试样制备步骤

试样制备步骤如下：

ａ）　当模具温度恒定在１７５℃时（产品如有特殊要求，按照要求温度进行），称取３０ｇ±５ｇ粉末状

样品倒入模腔注塑，转进并开始计时；

ｂ）　自动开模后，取下模具并打开，取出样块；

ｃ）　清理模具、模腔、上模板和注头上的残留试样，将模具放回压机上保温，以备下一次制样。

７．４．３．３　试样预处理

把试样放在热风循环烘箱中，在１７５℃后固化６ｈ±１５ｍｉｎ，在干燥器中冷却至室温。

７．４．３．４　试样外观检查

把试样置于自然光线或２５０ｌｍ光线下，目测检查，如有裂缝、气孔等缺陷和不符合尺寸及制备要求

的，应予作废；保证同批有５个有效试样。

７．４．４　测试步骤

７．４．４．１　常温下的粘结强度

常温下的粘结强度测试步骤如下：

ａ）　将试样如图１２所示方向置于材料试验机的上下夹具内；

ｂ）　以２ｍｍ／ｍｉｎ试验速度对试样施加负荷，直至试样破坏，读取最大负荷值，记录为狆，单位为牛

顿（Ｎ）。
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图１２　试样放置示意图

７．４．４．２　高温下的粘结强度

高温下的粘结强度测试步骤如下：

ａ）　将试样置于２６０℃±２℃（或其他规定的）温度下保持６０ｍｉｎ±５ｍｉｎ；

ｂ）　在此温度下按７．４．４．１的步骤测试试样的粘结强度。

７．４．５　结果计算

按公式（１６）计算每一个试样的粘结强度：

σ＝
狆

（犪＋犫）×犺
…………………………（１６）

　式中：

σ———粘结强度，单位为兆帕（ＭＰａ）；

狆———最大负荷，单位为牛顿（Ｎ）；

犪———梯形上底长度，单位为毫米（ｍｍ）；

犫———梯形下底长度，单位为毫米（ｍｍ）；

犺———梯形高度，单位为毫米（ｍｍ）。

７．４．６　精密度

在重复性条件下获得的五次独立测定结果的绝对差值，不应超过算术平均值的１０％。

７．４．７　报告

除４．３规定的内容外，试验报告还应包括：

ａ）　引线框架材料名称；

ｂ）　引线框架厚度；

ｃ）　引线框架生产方法；

ｄ）　引线框架预处理方法；

ｅ）　引线框架镀层厚度；

ｆ）　引线框架粗糙度；

ｇ）　引线框架电镀后处理方式。
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８　电性能测试

８．１　体积电阻率

８．１．１　方法原理

本方法通过在环氧塑封料的上下表面之间施加一定的电压，测定出环氧塑封料在规定面积、规定厚

度的电阻值，进而计算出环氧塑封料的体积电阻率。

８．１．２　设备和材料

设备和材料如下：

ａ）　超高电阻测量仪，或等效电阻设备，具有符合相关产品规范的量程，且在量程范围内允许相对

测量误差为±５％，能对试样施加０Ｖ～１０００Ｖ的直流测量电压；配置能恒定至规定温度

±２℃的热风循环烘箱；

ｂ）　热风循环烘箱，能保持温度１７５℃±２℃；

ｃ）　打磨砂纸；

ｄ）　导电银漆，或其他等效材料；

ｅ）　传递模塑压力机，至少具有２００ｍｍ×２００ｍｍ的平面台，原则上使用１５ｔ以上传递模塑压

力机；

ｆ）　体积电阻率金属模具，测试前进行清模；

ｇ）　电子秤（分度值为０．１ｇ）；

ｈ）　数显温度计，装有针式电偶（分度值为１℃）；

ｉ）　千分尺或等效量具（分度值为０．０１ｍｍ）；

ｊ）　热风循环烘箱，能保持温度１７５℃±２℃；

ｋ）　干燥器，能在２３℃下保持相对湿度不大于３０％。

８．１．３　试样制备

８．１．３．１　试样制备条件

试样制备条件如下：

ａ）　试样尺寸要求：直径１００ｍｍ±１ｍｍ，厚度２ｍｍ±０．１ｍｍ，见图１３；

ｂ）　模具温度：１７５℃±２℃或根据具体要求；

ｃ）　注塑速度：１００ｍｍ／ｓ±２５ｍｍ／ｓ；

ｄ）　合模压力：１０ＭＰａ±２ＭＰａ；

ｅ）　注塑压力：６．９０ＭＰａ±０．１７ＭＰａ；

ｆ）　注塑头直径：４．２ｃｍ±０．２ｃｍ；

ｇ）　注塑固化时间：６０ｓ～３００ｓ，以环氧塑封料容易脱模为宜。
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　说明：

犇６———试样直径；

犺 ———试样厚度。

图１３　体积电阻率试样示意图

８．１．３．２　试样制备步骤

试样制备步骤如下：

ａ）　当模具温度恒定在１７５℃时（产品如有特殊要求，按照要求温度进行），把粉末状环氧塑封料

５０ｇ±５ｇ倒入模腔注塑，转进并开始计时；

ｂ）　自动开模后，取下模具并打开，取出样块；

ｃ）　清理模具、模腔、上模板和注头上的残留试样，将模具放回压机上保温，以备下一次制样。

８．１．３．３　试样预处理

把试样放在热风循环烘箱中，１７５℃后固化６ｈ±１５ｍｉｎ，在干燥器中冷却至室温。

８．１．３．４　试样外观检查

把试样置于自然光线或２５０ｌｍ光线下，目测检查，如有弯曲、裂缝、气孔等缺陷和不符合尺寸及制

备要求的，应予作废；保证同批有５个有效试样。

８．１．４　试验条件

试验条件如下：

ａ）　试样上表面，用导电银浆或其他等效材料涂敷成图１４ａ）所示的图形（若有能与有效面积紧密

接触的电极夹具，可不涂敷导电材料）；

ｂ）　试样下表面，用导电银浆或其他等效材料涂敷成图１４ｂ）所示的图形（若有能与有效面积紧密

接触的电极夹具，可不涂敷导电材料）；

ｃ）　用千分尺测量试样上犇１ 直径范围内三个不同位置的厚度，准确至０．０１ｍｍ，取平均值，记录

为（犺）。
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　犪）　被保护电极与保护电极　 　犫）　不保护电极

犮）　电极剖面图

说明：

犇１———被保护电极直径５０ｍｍ±１ｍｍ；

犇２———保护电极内部直径６０ｍｍ±１ｍｍ；

犇３———保护电极外部直径７０ｍｍ±１ｍｍ；

犇４———被保护与保护电极之间距离５ｍｍ±０．２ｍｍ；

犇５———不保护电极直径１１０ｍｍ±１ｍｍ；

犺 ———试样厚度２ｍｍ±０．１ｍｍ；

犇６———试样直径１００ｍｍ±１ｍｍ。

图１４　体积电阻率电极示意图

８．１．５　测试步骤

８．１．５．１　常温条件下的测量

常温条件下测量步骤如下：

ａ）　将试样放置在被保护电极和不保护电极之间，保护电极与被保护电极尽量保持同心，见图１５；

ｂ）　体积电阻的测试连线如图１５；
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ｃ）　在施加５００Ｖ±５Ｖ直流测量电压１ｍｉｎ后读数，体积电阻（犚犞），单位为Ω；

ｄ）　更换样块测试三次，结果取最小值。

图１５　体积电阻测试连线示意图

８．１．５．２　高温条件下的测量

高温条件下测量步骤如下：

ａ）　试样在温度为１５０℃±２℃（或规定温度）的热风循环烘箱中处理６０ｍｉｎ±５ｍｉｎ；

ｂ）　在此温度下按８．１．５．１的步骤测试试样的体积电阻。

８．１．６　结果计算

按公式（１７）计算体积电阻率：

ρ犞 ＝
犃

犺
×犚犞 …………………………（１７）

　式中：

ρ犞 ———体积电阻率，单位为欧姆厘米（Ω·ｃｍ）；

犃 ———被保护电极有效面积，单位为平方厘米（ｃｍ２）；

犺 ———试样平均厚度 ，单位为厘米（ｃｍ）；

犚犞 ———体积电阻测试值，单位为欧姆（Ω）。

８．１．７　精密度

在重复性条件下获得的三次独立测定结果的绝对差值，不应超过算术平均值的１０％。

８．１．８　报告

除４．３的规定外，试验报告还应包括：

ａ）　体积电阻率的最小值作为测试结果；

ｂ）　处理测试条件；

ｃ）　测试温度；

ｄ）　施加电压；

ｅ）　试样厚度。

８．２　介电常数、介质损耗

按ＧＢ／Ｔ１４０９—２００６的规定进行。
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８．３　击穿强度

按ＧＢ／Ｔ１４０８．１—２０１６规定进行。
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