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贵金属键合丝热影响区长度的扫描电镜测定方法编制说明
一、工作简况
1. 项目概述：
[bookmark: _Hlk159601133]贵金属键合丝以良好的导电、导热和化学稳定性，广泛应用于高端IC产品、军品器件模块、LED大功率照明产品作为导通芯片与引线框架的关键封装材料[1]。在引线键合准备阶段的烧球处理时，电弧产生的热能快速熔化键合丝尖端，形成自由空气球，同时大量的热量沿着丝材传导使键合丝近球端发生晶粒粗化和晶粒急剧生长现象。我们将键合丝近球端晶粒在热影响下长大的区域称为热影响区（Heat Affected Zone，HAZ）[2]。热影响区由于晶粒粗大，力学强度较低，容易形成失效点。键合丝热影响区的长短直接决定了键合成弧高度和键合强度，是键合丝极其重要的指标。随着集成电路及分立器件向封装多引线化、高集成度和小型化发展，贵金属键合丝呈现出超细线径、低长弧、高强度的重要发展趋势，对热影响区要求比之前更加严格。热影响区越短，键合时则可形成越低的弧度，占用空间越小、键合强度也越高。在工业生产中，人们通过成分优化和工艺调整来缩短键合丝的热影响区，因此热影响区的长度测量尤为重要，是键合丝产品生产及研发必不可少的检测项目。
传统的热影响区长度测定方法是金相法，根据晶粒度大小变化来确定热影响区长短。GB/T6394-2017《金属平均晶粒度测定方法》[3]规定了金属平均晶粒度测定的方法。随着键合丝线径缩小，该方法无法满足直径在30μm以下的细丝的粒径测试需求，具体表现在：①使用该标准中的制样方法无法制备出满足测量的贵金属超细键合丝截面；②金相显微镜已经无法有效分辨晶粒度变化来界定热影响区长短，③该方法无法满足2μm以下晶粒粒径测定。另一方面，行业内缺乏统一的热影响区长度的判定标准，国内外也没有相关现行方法与规范直接适用于键合丝热影响区长度的测定。
针对30μm以下的细丝的热影响区长度测定问题，采用高分辨电子显微镜并结合先进的制样技术是解决该问题的最有效途径。本标准适用于各类贵金属键合丝热影响区长度的测量。其中方法一直接观察法是针对键合金丝产品快速测量的方法，采用扫描电镜的背散射成像模式观察烧球后的键合金丝，获得键合金丝表面晶粒组织图像，再根据晶粒组织图像对热影响区进行判定并测量。该方法简单便捷，可以满足不同丝径和型号键合金丝热影响区长度的快速测定，但该方法由于键合金丝表面可能存在机械损伤或污染，导致测量精度有限，适用于键合金丝产品热影响区长度的粗略测定。方法二聚焦离子束（FIB）法是针对50微米以下各类贵金属键合丝的热影响区长度的标准测量。通过双束或多束扫描电镜上的大束流聚焦离子束来切割并抛光试样，从而制备出平整且满足通道衬度拍摄要求的键合丝截面，再通过小束流聚焦离子束成像技术，获得键合丝截面清晰的晶粒组织图像，并根据丝材纵截面晶粒组织图像测定热影响区的长度。该方法获得的晶粒组织图像清晰，适用于热影响区长度的精确测定。
2、任务来源：
[bookmark: _Hlk159427719]云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司2021年11月向上级主管部门提出制定贵金属键合丝热影响区长度的扫描电镜测定方法标准制定计划书，于2023年5月获全国有色金属标准化技术委员会批准，项目计划编号20220997-T-610。项目起止时间为2023年5月～2024年10月，技术归口单位为全国有色金属标准化技术委员会。
[bookmark: _Hlk159420172]因公司发展需要，贵研铂业股份有限公司已更名为云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司，更名事宜于 2023 年12月8日通过上市公司股东大会审议，2023 年12月12日完成工商变更，并取得新的营业执照。且由于云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司检测中心的人员纳入贵研检测科技（云南）有限公司管理，固改第一起草单位为贵研检测科技（云南）有限公司。
3、主要参加单位和工作成员及其所作的工作
3.1项目编制单位所承担工作：
标准项目编制单位贵研检测科技（云南）有限公司承担项目的起草，试验方法的测试参数的确定，组织协调各参与单位。最终拟写标准原件、编制说明及试验报告。
                      表1 参与单位分工情况
	一验证
	二验证
	样品

	北京博达有色金属焊料有限责任公司
	烟台一诺电子材料有限公司、国和通用（青岛）测试评价有限公司、郴州市产商品质量监督检验所
	贵研半导体材料（云南）有限公司、北京博达有色金属焊料有限责任公司、烟台一诺电子材料有限公司提供。


3.2  主要起草人所承担工作：
                      表2 主要起草人及工作职责
	起草人
	所承担工作

	王一晴、毛端、
	方法固化、标准编写

	赵万春、陈雯、陈国华、金娅秋
	项目指导、组织协调、标准文本规范指导

	裴洪营、周文艳、闫茹
	技术支持、样品提供

	王岩、崔文明、张卓佳、毕勤嵩、许彦亭、袁晓虹
	技术支持



4 主要工作过程
4.1预研阶段
2015年云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司通过国家某平台建设项目先后引进FIB-SEM、TEM等设备使得检测中心（对外是贵研检测科技（云南）有限公司）物性测试能力得到极大提升，解决了许多生产科研中存在的检测技术难题。2019年半导体事业部提出了对其产品20微米丝径的贵金属键合丝的热影响区长度测量的测试需求，检测中心物性部通过一系列探索研发，利用双束电镜聚焦离子束（FIB）法解决了超细贵金属键合丝截面制备及热影响区长度的测量问题，并得到需求方的认可。2020年以来，我们应用FIB-SEM双束系统检测先后测试了不同成分、不同丝径及不同处理工艺的贵金属键合丝热影响区长度，测试方法也逐渐固化。经过公司内部组织讨论建议希望将该方法上升为国家标准使其能够得到广泛应用。
4.2 立项阶段
云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司2021年11月向上级主管部门提出制定贵金属键合丝热影响区长度的扫描电镜测定方法标准制定计划书，于2023年5月获全国有色金属标准化技术委员会批准，项目计划编号20220997-T-610。该项目还增加了北京博达有色金属焊料有限责任公司作为共同起草人，以及其提出的直接观察法作为其中一种测试方法。
   4.3起草阶段 
2023年6月-7月，起草人分别从贵研半导体材料（云南）有限公司、北京博达有色金属焊料有限责任公司、烟台一诺电子材料有限公司征集了不同种类、规格型号的贵金属键合丝用于实验，样品成分包含金、银及镀钯铜丝；丝径范围在15μ-38μm。
2023年8月至2024年3月，采用直接观察法和FIB法两种测试方法进行试验，并固化测试方法，对使用扫描电镜测量贵金属键合丝热影响区长度的准确性进行讨论与评估，整理并撰写实验报告，编制说明，修改并完善标准文件初稿。联系各参与单位进行测试验证，接受方法验证反馈，完善标准文件预审稿。
4.4征求意见阶段
2024年4月24日-27日，全国有色金属标准化技术委员会在长沙市召开了有色金属标准项目论证会暨标准制修订工作会议，会议对本标准的相关技术文件进行分析和讨论，并安排了后续工作。
[bookmark: _GoBack]2024年5月～6月通过网络、微信和电子邮件等方式在全国开展征求意见工作，对14家相关研究院所、生产企业、以及第三方检测机构进行了征求意见，发送《征求意见稿》的单位数14个，收到《征求意见稿》后，回函的单位数14个，回函并有建议或意见的单位数9个。编制组单位根据回函意见，对标准稿进行了修改和完善，并于2024年6月形成了送审稿。
4.5审查阶段
2024年X月XX日～X月XX日，在XXX召开了国家标准《贵金属键合丝热影响区长度的扫描电镜测定方法》审定会，根据与会专家及企业代表认真研究及讨论，形成审定会纪要，并在会议上经过专家审议通过，根据审定会纪要，编制《贵金属键合丝热影响区长度的扫描电镜测定方法》的报批稿及其编制说明。

4.6报批阶段
2024年X月，标准修订工作组根据审查会提出的修改意见和建议对标准进行了进一步的修改整理，形成了本标准的报批稿。报标委会秘书处。
二、标准编制原则
1.保证标准的适用性原则：
贵金属键合丝产品种类主要包含金丝、银合金丝、复合类丝材等，尺寸规格多样，市场需求规格尺寸范围在大多在50μm以内，热影响区长度范围基本在150μm以内。本标准所用的FIB法皆可满足其测量范围，直接观察法可满足所有丝径键合金丝热影响区长度的快速测量。另外，烧球后的键合丝样品可分为单根丝或含丝的芯片样品，单丝样品无需处理可直接用两种方法测量，含丝的芯片样品经烧球端粘接处理后也可用FIB法测量，即本标准所用的直接观察法及FIB法皆可满足两种类型样品的测量。此外，考虑到生产时检测效率、准确性与测试成本等因素，本标准提供了两种热影响区长度的测试方法，其中直接观察法适用于键合金丝产品热影响区长度的快速检测与，FIB法测试成本高但获得的晶粒组织是丝材芯部的截面组织，而且离子束成像更清晰，测量值也更精确。
2. 保持标准的先进性原则：
使用FIB法对贵金属键合丝热影响区长度的测量体现了该标准的先进
性，这也是该标准的重点内容。其先进性表现在一下几个方面：
1 FIB属于较新技术，目前还停留在科研方面。在第三方检测方面，国际和国内对FIB的应用还未全面展开；
2 经过标准查新国内仅有一项FIB技术的相关国家标准GB/T38783-2020《贵金属复合材料覆层厚度的扫描电镜测定方法》；
3 FIB是一种原位样品制备技术，目前没有其它技术能够取代FIB技术的作用，随着技术的提高使用成本的下降该设备普及的可能性较大，可见该标准具备较长时效性。
3. 与其它标准的统一性和协调性原则：
该标准应该与其它微束分析国家标准协调统一其表现如下：
1 FIB法制备前寻找共焦点的步骤与GB/T 3873-2020中一致，按照GB/T 3873-2020中 6.2.4执行
2 [bookmark: _Hlk5447157]微米级贵金属覆层厚度的测量应遵循《GB/T 16594-2008微米级长度的扫描电镜测量方法通则》[5]。
3、 标准主要内容的确定依据及主要试验及验证情况分析
1. 范围的确定：
[bookmark: _Hlk162709056][bookmark: _Hlk163332892]该标准中两种方法的测定范围有所不同。其中方法一直接观察法只适合键合金丝热影响区长度的测定。这是有金属金特殊的物理性能决定的，经加工及烧球处理后的键合金丝组织可以通过扫描电镜的背散射成像模式的电子通道衬度观察到。而其他贵金属键合丝，如银丝、镀钯铜丝，则很难通过该方法获得清晰的丝材组织图片，因此方法一的测量范围仅限于键合金丝。方法二聚焦离子束法对材料成分没有特殊要求，可以满足纯金属、合金或复合类贵金属键合丝的热影响区长度测量。而且离子束分辨率较高，完全满足微米级材料加工于测量，但是聚焦离子束法对于一些丝径较大的丝材，氩离子切割相对吃力，切割时间较长，不太适合丝径大于50μm的键合丝材的截面切割于测量，因此确定。方法二聚焦离子束法的测量范围是适用于直径不超过50μm的纯金属、合金或复合类贵金属键合丝。
2. 测试方法的确定：
2.1 直接观察法的确定：
键合金丝产品由于金的物理特性，在加工或作烧球处理后，可通过扫描电镜背散射成像的电子通道衬度，观察到样品表面的晶粒组织。通过获取金丝表面组织晶粒的清晰电镜照片，从而测定热影响区的长度。我们测试了不同丝径键合金丝的影响区长度，确定该方法可以测量所有丝径的样品；测试了常见丝径键合金丝的不同型号或厂家的样品，都能获得相对清晰的晶粒组织图像，确定该方法可满足不同型号及厂家的键合金丝热影响区长度测量。
2.2 FIB法的确定：
由于贵金属键合丝种类较多，且表面易污染及机械损伤，且丝材具有一定弧度，直接观察法无法满足各类键合丝热影响区长度的精确测量。FIB法通过聚焦离子束切割制备丝材截面，再通过小束流聚焦离子束成像技术，可获得键合丝内部清晰的晶粒组织图像。根据丝材纵截面晶粒组织图像可测定热影响区的长度。FIB法切割精度达几纳米，且对材料种类无特殊要求，离子束通道衬度较强，所得截面晶粒组织图片能够清楚地反应丝材内部晶粒生长情况，我们也通过试验验证了该方法可用于金丝、银合金丝、镀钯铜丝各类贵金属键合丝热影响区长度的测量。 
2.3 热影响区判定方法的确定：
[bookmark: _Hlk170053993]     在引线键合烧球过程中，高温熔化键合丝末端形成自由空气球（FAB），同时热量传导使键合丝近FAB区域发生再结晶及晶粒长大现象，这部分区域称为热影响区（HAZ）。贵金属键合丝种类丰富，不同成分或不同加工工艺的贵金属键合丝晶粒组织形态各不相同， 但烧球后从FAB端开始，沿键合丝长度方向，晶粒形态都将呈现梯度变化，当晶粒形状和大小开始趋于稳定时，则HAZ结束。以键合金丝为例，从FAB端沿键合丝长度方向，其晶粒形态由等轴晶粒向长晶粒过渡，再转变为条带状组织或夹杂细小等轴晶的条带状组织。根据键合金丝的组织特征，可将长度方向连续出现的最后一个等轴或长晶粒末端判定为键合金丝HAZ的终点。
  3、主要试验及试验验证情况分析
3.1直接观察法
为验证直接观察法的可行性，采用直接观察法进行如下试验：
（1）对15-38μm不同直径键合金丝进行测量，通过调整放大倍数，该方法可观测到15-38μm的键合金丝热影响区相对清晰的晶粒组织，可满足判定与测量。
[bookmark: _Hlk164690706]（2）对常用丝径键合金丝的不同型号或厂家的样品进行测量，不同型号及厂家的键合金丝都可以通过本方法获得相对清晰的晶粒组织图像，该方法可满足不同型号及厂家的键合金丝热影响区长度测量。
3.1.1直接观察法验证情况
        参与键合金丝直接观察法验证的单位有北京达博有色金属焊料有限责任公司、烟台一诺电子材料有限公司、国和通用（青岛）测试评价有限公司、郴州市产商品质量监督检验所。下面将几家单位验证结果分别进行对比分析。
（1）YG3-20键合金丝
YG3-20同批次样品参与验证，验证情况如下：下表是各验证单位对同批次YG3-20键合金丝热影响区长度的测量值，下图是各验证单位对同批次YG3-20键合金丝热影响区长度的测量值对比统计图。
各验证单位对同批次YG3-20键合金丝热影响区长度的测量值
	YG3-20
	测量值1
	测量值2
	测量值3
	平均值
	标准差

	达博
	90.8
	92.1
	91.6
	91.5
	0.535

	一诺
	89.4
	89.8
	89
	89.4
	0.327

	郴州质检
	85.2
	85
	85.2
	85.13
	0.094

	贵研
	89.6
	89.3
	90
	89.63
	0.287
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各验证单位对同批次YG3-20键合金丝热影响区长度的测量值对比统计图

[bookmark: _Hlk163419393]从图表可看出，达博、一诺、郴州质检和贵研四家单位对YG3-20键合金丝的热影响区长度测量平均值分别是91.5μm，89.4μm，85.13μm和89.63μm。 最大值是达博的91.5μm，最小值是郴州质检的85.13μm，相差6.37μm。按照本标准规定的测量方法，四家单位判定及测量值差别较小，说明该方法测量丝径20μm左右的键合金丝的热影响区长度值相对稳定。
（2） YG3-25键合金丝
YG3-25同批次样品参与验证，验证情况如下：下表是各验证单位对同批次YG3-25键合金丝热影响区长度的测量值，下图是各验证单位对同批次YG3-25键合金丝热影响区长度的测量值对比统计图。
	YG3-25
	测量值1
	测量值2
	测量值3
	平均值
	标准差

	达博
	122.5
	123.3
	122.5
	122.77
	0.377

	一诺
	132
	130
	130
	130.67
	0.943

	国和通测
	112.9
	112.6
	113.2
	112.9
	0.245

	贵研
	131.3
	131.1
	131.3
	131.23
	0.094


各验证单位对同批次YG3-25键合金丝热影响区长度的测量值
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各验证单位对同批次YG3-25键合金丝热影响区长度的测量值对比统计图

从以上图表可看出，达博、一诺、国和通测和贵研四家单位对YG3-25键合金丝的热影响区长度测量平均值分别是122.77μm，130.67μm，112.9μm和131.23μm。最大值是贵研的131.23μm，最小值是国和通测的112.9μm，相差18.33μm。按照本标准规定的测量方法，四家单位判定及测量值有一定差距，各数值标准差在7.43μm，这在行业内属于可接受的范围。导致各家测量值差异的因素依次是样品表面质量、同批次样品之间的差异、图片衬度与清晰度、测量误差等因素，它们决定了直接观察法有限的精度。
[bookmark: _Hlk163419982]3.2 聚焦离子束（FIB）法
采用FIB法分别对不同直径键合金丝（15-38μm），以及直径20μm的镀钯铜丝、银丝进行截面切割，获得了组织清晰的截面图像，图像经矫正后，对不同丝材热影响区长度进行了测量。结果显示，FIB法可满足金丝、银合金丝及镀钯铜丝的不同材料截面的切割及热影响区判定与测量。
[bookmark: _Hlk163414089]试验还对比了不同丝径（Au-23，Au-20，YG3-25）同批次的键合金丝采用两种方法测量的结果。以下图表反应了两种方法测量结果及差异。
不同丝径键合金丝采用两种方法的测量值
	型号
	方法
	测量值1
	测量值2
	测量值3
	平均值
	标准差

	Au-23
	直接观察法
	84.5
	85.25
	85.93
	85.22
	0.584

	
	FIB法
	102
	102.4
	102.5
	102.3
	0.216

	Au-20
	直接观察法
	96.27
	96.05
	96.37
	96.23
	0.134

	
	FIB法
	109.3
	108.9
	109.5
	109.23
	0.249

	YG3-25
	直接观察法
	131.3
	131.1
	131.3
	131.23
	0.0943

	
	FIB法
	151.4
	151.7
	151.7
	151.6
	0.1414


[image: ]
不同丝径键合金丝两种方法测量值统计图

三组数据FIB法比直接观察法数据高了13-20μm左右。 FIB测量的热影响区长度值普遍大于直接观察法，两种方法测量结果差异主要是测试位置（表面和芯部）的差异、图片衬度清晰度的差异导致的。
FIB法具有更高的精度和可信度，主要由以下原因：
（1）观测位置是截面，真实可观地反应了丝材内部晶粒组织生长的情况
（2）离子束成像通道衬度更明显，晶粒组织比表面更清晰且直观。

针对预审阶段专家提出的两种方法测试结果差异较大的问题，我们又补充了试验，采用增加同批次测试样品数量，再求平均值的方法来减小直接观察法的测试误差，提高其数据的可信度。我们将同批次测量的样品数由1根增加到5根再取平均值，得到以下结果。

[bookmark: _Hlk169907913]表 增加同批次样品测试后键合金丝两种方法测量值对比
	型号
	方法
	测量值1
	测量值2
	测量值3
	平均值
	标准差

	Au-23
	直接观察法-1
	84.5
	85.25
	85.93
	85.23
	0.584

	
	直接观察法-2
	90.39
	90.59
	90.4
	90.46
	0.092

	
	直接观察法-3
	96.79
	96.68
	96.72
	96.73
	0.045

	
	直接观察法-4
	84.74
	84.61
	84.31
	84.55
	0.18

	
	直接观察法-5
	93.21
	93.83
	93.52
	93.52
	0.253

	
	平均值
	-
	-
	-
	90.1
	4.697

	
	FIB法
	102
	102.4
	102.5
	102.3
	0.216

	Au-20
	直接观察法-1
	96.27
	96.05
	96.37
	96.23
	0.134

	
	直接观察法-2
	104.9
	104.8
	104.1
	104.6
	0.356

	
	直接观察法-3
	94.27
	94.13
	94.81
	94.4
	0.393

	
	直接观察法-4
	103.7
	103.1
	103.8
	103.53
	0.309

	
	直接观察法-5
	105.7
	105.5
	105.8
	105.67
	0.125

	
	平均值
	-
	-
	-
	100.9
	4.637

	
	FIB法
	109.3
	108.9
	109.5
	109.23
	0.249

	YG3-25
	直接观察法-1
	131.3
	131.1
	131.3
	131.23
	0.0943

	
	直接观察法-2
	136.3
	136.3
	136.2
	136.27
	0.0471

	
	直接观察法-3
	130.1
	130.4
	130.3
	130.27
	0.125

	
	直接观察法-4
	139.5
	139.6
	139.8
	139.63
	0.125

	
	直接观察法-5
	143.9
	143.7
	143.5
	143.7
	0.163

	
	平均值
	-
	-
	-
	136.2
	5.058

	
	FIB法
	151.4
	151.7
	151.7
	151.6
	0.1414
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增加同批次样品测试后键合金丝两种方法测量值对比

增加直接观察法同批次样品测试数量后，虽然直接观察法所测数值任然低于FIB法，但相比于测试1根时13-20μm的差距已有明显减少，测量5根后两种方法的差值在8.3-15μm之间，以上多组实验说明增加同批次测试样品数量有利于减小直接观察法的误差。由于行业内客户规定的HAZ值上下可浮动范围较宽（通常±30μm），因此虽然两种方法精度不同，测试结果间存在10微米左右的差距，也是在可接受范围内。
3.2.1聚焦离子束（FIB）法验证情况
北京达博有色金属焊料有限责任公司参与了聚焦离子束（FIB）法的验证。其中采用的是国仪量子DB500双束电子显微镜，镓离子束与电子束倾角为54°。达博和贵研两家单位分别对同批次的Au-20样品进行了FIB法测试。下表是各验证单位对同批次Au-20键合金丝热影响区长度的测量值，下图是各验证单位对同批次Au-20键合金丝热影响区长度的测量值对比统计图。
各验证单位对同批次Au-20键合金丝热影响区长度的测量值
	Au-20
	测量值1
	测量值2
	测量值3
	平均值
	标准差

	达博
	111.5
	111.8
	112.1
	111.8
	0.245

	贵研
	109.3
	108.9
	109.5
	109.23
	0.249


[image: ]
[bookmark: _Hlk163420600] 各验证单位对同批次Au-20键合金丝热影响区长度的测量值对比统计图
从以上图表可看出，达博、和贵研两家单位通过FIB法对Au-20键合金丝的热影响区长度测量平均值分别是111.8μm和109.23μm相差2μm以内。按照本标准规定的FIB测量方法，两家单位的测量值较接近，说明FIB法稳定且可靠。
综上所述，本标准中规定的两种贵金属键合丝热影响区长度的方法。其中方法一直接观察法是针对键合金丝产品快速测量的方法，该方法简单便捷，可以满足不同丝径和型号键合金丝热影响区长度的快速测定，但该方法由于键合丝表面的机械损伤与污染影响成像效果，导致测量精度有限，适用于键合金丝产品热影响区长度的粗略测定，为减少误差，同批次键合金丝必须测量至少5根，再取平均值。方法二FIB法是针对50微米以下各类贵金属键合丝的热影响区长度的标准测量，虽然方法步骤复杂，但是它能可观真实地反应丝材内部晶粒组织生长的真实情况，离子束成像更清晰，测量结果稳定可靠，精度更高，更具有可信度。当同批次产品直接观察法测量结果差异较大时，可采用FIB法进一步测量以确定热影响区长度。
4、 标准水平分析
本标准水平达到国际先进，FIB属于较新技术，经过标准查新国内仅有一项FIB技术的相关标准GB/T38783-2020《贵金属复合材料覆层厚度的扫描电镜测定方法》。本标准中FIB法制样精度已经等于可测试精度完全可以满足现有贵金属键合丝产品热影响区长度的精确测量。
5、 与现行法律、法规、强制性国家及相关标准协调情况
本标准符合现行法律、法规、强制性国家标准的要求。
6、 标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议
建议该标准为推荐性国家标准。
7、 参考文献
［1］ 郭迎春,杨国祥,孔建稳,等.键合金丝的研究进展及应用[J].贵金属, 2009, 30(3):5
［2］ 杨国祥,郭迎春,孔建稳,等.稀土元素对键合金丝组织与性能的影响[J].贵金属, 2011, 32(1):4.
［3］ 程丽杰，栾燕，谷强等. GB/T6394-2017《金属平均晶粒度测定方法》［S］.
［4］ 毛端, 甘建壮, 陈雯,等.GB/T38783-2020《贵金属复合材料覆层厚度的扫描电镜测定方法》［S］.
［5］ 张训彪、卢德生、邓保庆等.GB/T 16594-2008.微米级长度的扫描电镜测量方法［S］.
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