《贵金属电子浆料测试方法》国家标准修订
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一、工作简况
（一） 任务来源
1.1计划批准文件名称、文号及项目编号、项目名称、计划完成年限、项目名称更改说明、 编制组成员（单位）
  根据国家标准化管理委员会【2023】63号文《2023年第四批推荐国家标准计划及相关标准外文版计划》国家标准《贵金属电子浆料测试方法》整合修订项目由全国有色金属标准技术委员会归口，主要起草单位为云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司（原名称为贵研铂业股份有限公司），项目计划编号：国标委发【2023】63号20232202-T-610，项目周期16个月，完成年限为2023年12月至2025年4月。2024年1月16日-19日于海南省琼海市召开全国有色金属标准化技术委员会任务落实会[2024]3号，落实了《贵金属电子浆料测试方法》有色行业标准技术归口单位为全国有色金属标准技术委员会，确定了标准的总体安排及制定进度情况。
标准起草单位为：云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司（原贵研铂业股份有限公司）、贵研电子材料（云南）有限公司、云南贵金属实验室有限公司 、有色金属技术经济研究院有限责任公司、中国振华集团云科电子有限公司。
1.2 项目编制组单位变化情况
  贵研铂业股份有限公司名称从2023年12月12日变更登记为云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司，新增编制组单位为贵研电子材料（云南）有限公司和中国振华集团云科电子有限公司。
（二）主要参加单位和工作成员及其所做的工作
2.1 主要参加单位情况
  标准主要起草单位云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司，前身为始建于1928年的“国立中央研究院工程研究所”，2000年 由有着“铂族摇篮”称誉的昆明贵金属研究所发起设立，2003年在上海证券交易所上市，是集贵金属系列功能材料研究、开发和生产经营于一体的高新技术企业。2020年入选国家级专精特新“小巨人”；2022年在云南省属 国企中率先实现整体上市；2023年，入选国务院国资委创建世界一流专业领军示范企业。 贵研胸怀“国之大者”，依托在新材料精深加工领域的综合竞争优势，为中国国防工业、新兴工业的发展提供高 精尖的贵金属新材料产品和一体化服务，成为我国在贵金属领域成果转化和产业发展的关键力量。
标准参与起草单位贵研电子材料（云南）有限公司成立于2022年12月26日，由贵研铂业股份有限公司有限公司信息材料事业部独立后成立，是国内最早从事贵金属电子浆料及粉体研发生产的单位。目前，拥有61个品种和214余个规格的贵金属粉体及浆料产品，服务于国防军工、航空航天、医疗器件、可穿戴设备、现代通讯、新能源等现代高科技行业。其中铂系列浆料产品市场占比超过80%，低温浆料产品市场占比达到35%。近年来，承担国家及省级贵金属电子浆料科研项目30余项，制（修）订国标行标28项，获得授权发明专利26项，获得国家及省部级科技进步奖4项。
标准参与起草单位云南贵金属实验室有限公司 （简称贵金属实验室）成立于2021年10月26日，是由贵研铂业股份有限公司牵头建设的实验室。贵金属实验室在贵金属纳米材料方向、贵金属表面膜材料方向、贵金属合金材料研究方向、贵金属循环利用方向、贵金属基因工程等五个方向开展布局，依托贵研铂业雄厚的科研与生产基础，在低成本贵金属催化剂、铑催化剂、丙烷脱氢催化剂、高纯超薄金带、键合金带、铂盐、医疗器械用显影环、石油化工催化剂清洁高效综合回收、极低浓度铂族金属废液回收技术领域均取得重大突破。
有色金属技术经济研究院有限责任公司（以下简称“我院”）成立于1983年3月，与中国有色金属工业总公司同时经国家批准建立，最初名称为“中国有色金属总公司技术经济研究中心”，后改名“中国有色金属工业总公司技术经济研究院”，是中央所属242家转制科研院所之一，于1999年7月由国家全额拨款科研事业单位转制为科技型企业，变更为现名称。我院隶属于中国有色金属工业协会（以下简称“协会”），获批设立了国家级博士后科研工作站，是国家级高新技术企业和北京市高新技术企业。我院有五个主要业务板块，分别为信息咨询、标准专利、媒体宣传、分会工作及贸易投资，是我国有色金属行业专职从事产业发展战略研究与规划、市场信息服务与咨询、标准质量研究与专利查新、行业期刊出版发行、行业会议策划与组织的综合性科技服务机构，我院对外又称“中国有色金属工业信息中心”和“中国有色金属工业标准计量质量研究所”。
中国振华集团云科电子有限公司（简称振华云科）始创于1994年，隶属于世界500强企业中国电子信息产业集团（CEC），是国家高新技术企业、国家专精特新“小巨人”企业、国家知识产权优势企业、省级技术中心、省级工业设计中心、省级创新型企业、军工配套先进单位、神州系列先进单位，拥有CNAS认证国家检测实验室，主要从事电子元器件和电子材料研发、生产、销售及其技术咨询服务，是支撑国防电子信息发展的中坚力量。按照“以厚膜、薄膜、电子陶瓷材料、电子浆料四大工艺平台为依托，以电阻器、保护类元器件、微波类元器件、电子陶瓷材料及电路封装、电子导体浆料五大产品门类为业务发展方向，致力于打造成为国家信任、用户首选、安全可靠的电子材料及电子元器件专业化供应商及一体化解决方案提供商”的发展战略，形成了从材料、电子元器件、组件、薄膜电路到封装的产业链、供应链、创新链，有力支撑载人航天、深空探测、卫星组网等海、陆、空、天国家重点型号工程和5G通信、汽车电子、工业互联网等为代表的数字经济产业。

2.2 主要参加单位分工
  项目主要参加单位云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司在标准整合修订过程中，负责收集国内外市场上对贵金属电子浆料测试方法的新需求，更新和新增测试方法，能够带领编制组成员认真细致修改标准文本，带领编制组完整标准整合修订工作。
  标准参与单位贵研电子材料（云南）有限公司、云南贵金属实验室有限公司 、有色金属技术经济研究院有限责任公司和中国振华集团云科电子有限公司，积极参加标准调研工作，参与编写和校正标准的讨论稿，为标准技术提供有力的保障。
2.3 标准修订主要工作成员所负责的工作情况
   标准起草人及工作职责见表1。
表1 主要起草人及工作职责
	起草人
	工作职责

	幸七四
	负责标准的工作指导、标准的编写、试验方案确定及组织协调、试验验证

	刘继松、李文琳、朱武勋
	标准编写材料的收集、提供理论支持、文献支持、测试参数确定及标准部分内容编写

	梁诗宇、李玮、姚志强、张晓杰、张映苹、方亮
	负责检试验方案、实验数据收集和试验步骤，试验测试和验证、技术指导及客户调研工作

	向磊
	标准编写材料的检查、校对、以及提出修改意见


（三） 主要工作过程
1 预研阶段
  云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司接到标准修订任务后，组织人员查阅和检索了国内外有关技术标准和资料，并征求了使用企业的意见，作为建立本技术标准的技术依据，也考虑了国内厂家生产实际和分析水平等情况，于2023年4月由编制单位相关技术人员组成了《贵金属电子浆料测试方法》标准专项小组，主要进行如下工作：
1）确立《贵金属电子浆料测试方法》标准修订遵循的基本原则；
2）对生产、使用厂家进行调研、收集资料；
3）查阅相关标准；
4）确定产品主要技术内容；
5）确定技术要求的分析方法；
6）根据测试数据确定技术指标取值范围。
2 立项阶段
  2023年5月，云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司向全体委员会议提交了《贵金属电子浆料测试方法》标准项目建议书、标准草案及标准立项说明等材料，全体委员会议论证结论为同意立项，由秘书处组织委员投票，投票通过后报国标委，并挂网向社会公开征求意见。
  2022年12月，全国有色金属标准化技术委员会下达了修订国家标准《贵金属电子浆料测试方法》的任务，计划文国标委发【2023】 63号，计划号20232202-T-610，项目周期16个月，完成年限为2023年12月至2025年4月。技术归口单位为全国有色金属标准技术委员会。
3 起草阶段
3.1召开标准进度汇报及进度协调会
  2024年1月于海南省琼海市召开了《贵金属电子浆料测试方法》国家标准修订任务落实会，根据与会专家级及企业代表认真研究和讨论，确定了标准的修订主研参与单位为：云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司（原贵研铂业股份有限公司）、云南贵金属实验室有限公司 、有色金属技术经济研究院有限责任公司 、西北有色金属研究院、有研亿金新材料有限公司、金川集团股份有限公司、南京市产品质量监督检验院。
4、 征求意见阶段
4.1标准征求意见会议
4.2 标准发函征求意见
 2024年5月～7月以会议的形式召开工作会议以及通过网络、微信和电子邮件等方式在全国开展征求意见意见工作，对10家相关同行业、生产企业、下游用户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10个，收到《征求意见稿》后，回函的单位数13个，回函并有建议或意见的单位数2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 8月形成了预审稿。


征求意见稿意见汇总处理表
	序号
	标准章条编号
	意见内容
	提出单位
	处理意见
	备注

	1
	4.1.2.7
	建议建议给出成分纯度，图形边长给出区间
	中国空间技术研究院
	采纳
	

	2
	4.1.4.2.1
	建议温度和时间给出区间
	中国空间技术研究院
	采纳
	

	3
	4.3.4.1
	建议给出印刷图形
	中国空间技术研究院
	采纳
	

	4
	4.5.1
	锥板粘度计也属于旋转粘度计法，此段话描述粘度方法区分可能有误。
	中国空间技术研究院
	采纳
	

	5
	4.10
	报告内容增加若加稀释剂的话，还请给出稀释剂名称和用量
	中国空间技术研究院
	采纳
	

	6
	4.8
	建议增加挥发性有机化合物（VOCs）含量测定
	嘉兴淳祥电子科技有限公司
	采纳
	

	7
	
	回函无意见
	苏州科德电子有限公司

	
	

	8
	
	回函无意见
	中国振华集团云科电子有限公司
	
	

	9
	
	回函无意见
	海宁云荒新材料有限公司
	
	

	10
	
	回函无意见
	思特迪新材料科技（嘉兴）有限公司
	
	

	11
	
	回函无意见
	苏州昌利电子科技有限公司
	
	

	12
	
	回函无意见
	重庆嘉峰电子有限公司
	
	

	13
	
	回函无意见
	苏州睿感医疗科技有限公司
	
	

	14
	
	回函无意见
	苏州斯普兰蒂科技股份有限公司
	
	

	15
	
	回函无意见
	京航玻新材料技术有限公司
	
	

	16
	
	回函无意见
	北京七一八友益电子有限责任公司
	
	

	17
	
	回函无意见
	昆山胜方电子有限公司
	
	



5、审查阶段
5.1 标准技术专家审查会议
5.2 委员审查会议
6、报批阶段
二、标准编制原则
云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司接到制定任务后，认真分析和研究国内外相关标准的基本内容和特点，以GB/T 17473.1 -2008- GB/T 17473.7 -2008为基础，参考国内外相关标准，既考虑标准的先进性，也考虑标准的适用性和可操作性，力求使该标准与国外先进标准接轨。
该标准的制定既能体现生产方的技术水平，又能满足使用方的技术要求。
修订过程严格安装标准制定和修订的标准技术路线开展工作。该标准的修订中主要遵循了统一性、协调性、普适性和实用性原则。具体如下：
a) 本标准按照GB/T 1.1—2020 《标准化工作导则第 1 部分：标准的结构和编写》、GB/T 20000.1 —2014 《标准化工作指南第1 部分：标准化和相关活动的通用术语》、 GB/T 20001.4 —2015 《标准编写规则第4 部分：试验方法标准》GB/T 1.1—2020给出的规则进行修订和起草。
b) 标准修订应考虑电接触材料实际使用情况，实际应用的情况。
c) 标准修订应充分考虑国内外现有标准法规的统一和协调。
d）标准修订应充分考虑关于接触电阻测量技术和方法的发展和进步。
三、标注主要内容的确定依据及主要试验和验证情况分析
修订本标准的原则是以国家标准GB/T17472-2022《微电子技术贵金属浆料规范》为基础，力求使贵金属电子浆料的测试方法与国际先进浆料测试方法接轨，既考虑到本测试标准的先进性，又注重其适应性和可操作性。
本标准修订主要是代替GB/T 17473.1-2008《微电子技术用贵金属浆料测试方法 固体含量测定》、GB/T 17473.2-2008《微电子技术用贵金属浆料测试方法  细度测定》、GB/T 17473.3-2008《微电子技术用贵金属浆料测试方法  方阻测定》 、GB/T 17473.4 -2008《微电子技术用贵金属浆料测试方法  附着力测定》GB/T 17473.5-2008《微电子技术用贵金属浆料测试方法  粘度测定》 GB/T 17473.6《微电子技术用贵金属浆料测试方法 分辨率测定》GB/T 17473.7-2022《微电子技术用贵金属浆料测试方法 可焊性、耐焊性测定》，新增《挥发性有机化合物（VOCs）含量测定》，整合修订为一个标准，标准名称变更为《贵金属电子浆料测试方法》。
方法1 固体含量测定的主要修订内容如下：
（1）原标准4中增加“ 紫外固化机：波长范围100nm－400nm”和“电子束辐射装置：电子的能量30keV-300 keV”；
编制依据：GB/T 17472-2022《微电子技术用贵金属浆料规范》中定义3.2，固化型浆料的固化方式分为加热固化、紫外固化和电子辐射固化，需新增相关的固化型浆料测试设备紫外光固化机和电子束辐射装置。
（2）原标准4中增加“氧化铝陶瓷片：长×宽（30～50mm×30～50mm），纯度＞96%”；
编制依据：原标准中使用聚酯PET薄膜测试固化型浆料的固含量。首先，聚酯PET薄膜质量轻，在称量转移过程中或烘箱中易被气流吹翻；其次，PET加热后易变形，不便宜放置称量。因此需增加有重量且烘烤前后平整的测试基材。
（3）原标准6.1.2中“分别置于PET薄膜片上”修改为“分别均匀摊平于氧化铝陶瓷片中央”；
编制依据：同（2）中编制依据。
（4）原标准6.2.1中“850℃”修改为“750℃±5℃”。
编制依据：GB/T 17472-2022《微电子技术用贵金属浆料规范》中定义3.3。
（5）原标准6.2.2中“固化型浆料：将载有试料的聚酯PET薄膜置于鼓风式恒温烘箱中，加热到浆料固化温度，保温60min，取出薄膜，。”修改为“将载有固化型浆料的试样按其规定的工艺进行静止、烘干或固化，当在30min内质量变化小于±0.0001g时，将装样的氧化铝陶瓷片从固化设备中取出”。
编制依据：上文中固化型浆料的测试基材由聚酯PET薄膜变更为氧化铝陶瓷片；固化型浆料的定义新增紫外固化和电子辐射固化，原标准中“加热到浆料固化温度”变更为“按其规定的工艺进行静止、烘干或固化”。
方法2 细度测定的主要修订内容如下：
（1）将原标3中“条纹出现位置，目测决定颗粒的大小”修改为“条纹出现的刻度，判定浆料中颗粒物的分散程度。”；
 编制依据：方法原理表述错误，参照GB/T 17472-2022《微电子技术用贵金属浆料规范》中定义3.4。
[bookmark: _Hlk99652069]（2）将原标准中“4.1 刮板细度计：测量范围为0-25μm，精度为1μm，检定周期为半年”改为“刮板细度计由刮板和刮刀组成，应符合JB/T9385-2017的要求，刮板规格为（0-25）μm，精度为1μm”； 删除原标准中“4.2 调浆刀：镶有木柄的厚度为1mm不锈钢材质刀。”；
删除原标准中“4.3 刮板。”；
编制依据：刮板细度计的组成及要求应符合JB/T9385-2017 刮板细度计规定，删除原标准中不准确的描述。
（3）原标准中6.1中增加 “将洗净并干燥的刮板放在不会滑动的水平平面上”；
编制依据：空气中的灰尘会影响细度，且测试过程中刮刀作用力于刮板上，因此需要对刮板和测试条件进行规定。
（4）原标准中6.2“取试料均匀地放置于细度计沟槽最深处”改为“取0.2ml-0.3ml的样品均匀地放入沟槽的深端”；
编制依据：整个刮板细度计沟槽能填充的浆料不超过0.2-0.3ml，取过多的浆料会造成价值高的贵金属损耗和板面污染，且不方便清理。
（5）将原标准中6.3“用双手持刮板于细度计沟槽最深处，使刮板与细度计表面垂直，并以均匀的速度从沟槽最深处将试料刮过细度计表面，使试料充满沟槽，平板上不留有余的试样。整个操作过程在3s内完成”改为“用双手的大拇指和食指捏住刮刀，将刮刀的刀刃放在刮板凹槽最深一端,与刮板表面相接触, 并使刮刀的长边平行于刮板的宽边，且刮刀垂直压于刮板的表面，在3s内使刮刀以均匀的速度刮过刮板的整个表面到超过凹槽深度为零的位置。”；
编制依据：原表准对测试过程描述不清晰，因此引用JB/T9385-2017 刮板细度计的测试过程。
（6）将原标准中6.4“找出沟槽中开始出现两条纵向条纹显示的位置，并记下颗粒读数”改为“找出沟槽中开始出现两条纵向条纹位置的对应刻度，即为浆料的细度值”；
编制依据：方法原理中对细度定义进行的修改，因此对此内容应进行替换
（7）将原标准“6 测定步骤”中增加“如果样品的流动性造成在刮涂后试样不能充满沟槽形成平面，可以加入最低量的合适的稀释剂或溶剂并搅拌均匀，然后进行重复试验，并在报告中注明稀释情况。”。
编制依据：流动性低的浆料，例如填孔浆料如果直接测试细度，会出现浆料不能填充刮板沟槽，不能测试细度。因此，标准中增加关于流动性低浆料的测试方法和要求。
方法3 方阻测定的主要修订内容如下：
（1）将原标准 3 中“经过烧结或固化后，膜层在……”改为“经过烧结或固化后，膜层在一定温度下，通过测量膜层长度、膜层宽度、膜层电阻及膜层厚度，计算方阻。”；
编制依据：GB/T 17472-2022《微电子技术用贵金属浆料规范》定义3.5对方阻的计算内容进行了替换。
（2）将原标准 4 中“纯度不小于95%的氧化铝或有机树脂基片，表面粗糙度为0.5μm～1.5μm(在测量距离为10mm的条件下测量)”修改为“根据浆料的实际应用情况选用相对应的基片，基片表面粗糙度≤1.5μm (在测量距离为10mm的条件下测量)。”；
编制依据：烧结型浆料使用在不同基材上，其中的氧化物或玻璃会与基材反应，从而提高附着力。统一使用氧化铝基片，会导致实际应用中的方阻与在氧化铝基片上测试方阻不一致。因此氧化铝基片更换为根据浆料的实际应用情况选用相对应的基片。
（3）将原标准 5 中增加膜层电阻测试设备“四探针电阻测试仪，范围1×10-4Ω～1×105Ω，精度±0.5%”、膜层长度宽度测量设备“光学显微镜，放大倍数5X～100X，读数精度1μm”、增加“钟罩炉，最高使用温度1600℃，控制温度精度为±10℃”、“紫外光固化机，uv波长为100nm～400nm”、“电子束辐射装置，电子束辐射范围30keV～300keV”；
编制依据：若测试样片未印刷电阻测量端点，需，使用四探针电阻测试仪进行测试。方阻定义进行了新的规定，需增加光学显微镜，测试印刷线路宽度。原标准中无高温烧结型浆料的测试设备，需新增1600℃的钟罩炉。GB/T 17472-2022《微电子技术用贵金属浆料规范》定义3.2，新增固化型浆料的测试设备紫外光固化机和电子束辐射装置。
（4）将原标准 5.3 中“5.3.1光切显微测厚仪，范围0mm～5mm，精度为0.001mm”与“5.3.2千分尺，范围0mm～5mm，精度为0.001mm”修改为“膜厚仪，读数精度0.1μm”；
 编制依据：光切显微测厚仪和千分尺测量的测量精度不能满足实际使用需求。例如，长度1m，宽度0.6mm，电阻100Ω的线路，膜厚4.5μm和5μm的方阻值分别为10.63,和11.81，原有设备不能精确到0.1μm，因此需要删除原有设备，增加厚度测试精度高的膜厚仪。
（5）原标准 6.1 “用孔径为74μm 丝网印刷机将浆料印刷在基片上，烧结型浆料用陶瓷基片，固化型浆料用有机树脂基片，印制6片”修改为“用孔径小于54μm丝网印刷机将浆料印刷在基片上，印制6片”；
编制依据：孔径为74μm 丝网约200目，下料量大，导致印刷的线路扩边率较大，导致线路宽度不均匀。无论烧结型浆料还是固化型浆料，实际使用中的印刷网孔都小于54μm（300目）。因此，需要网孔进行新的规定。
（6）删除原标准 6.2 “印制图形如图1所示，试样长度方数为100方，膜宽为1mm，1mm×1mm为1方，电阻浆料需印烧电极”删除；
编制依据：GB/T 17472-2022《微电子技术用贵金属浆料规范》定义3.5对方阻的计算进行了新的规定。因此，原有固定宽度和长度的蛇形图需要删除。
（7）将原标准 6.4 “将陶瓷基片……”修改为“烧结型浆料：将试样基片放入干燥箱中于60℃～200℃干燥，将干燥后的试样基片放入膜层烧结设备中烧结，烧结温度根据浆料类型确定。基片取出后在测试环境下放置4h，在光学显微镜下测量印刷图形宽度。”；
 编制依据：贵金属浆料中使用有机溶剂沸点基本均大于200℃，且部分生瓷干燥温度较低，否则易脆导致损坏，原文中的干燥温度70℃～80℃，不能满足实际使用需求，干燥温度范围扩宽为60℃～200℃。其次，测试设备更新，原文中的隧道炉需更换为膜层烧结设备。并根据方阻定义，增加印刷图形宽度的的测量。
(8)将原标准 6.5“将有机树脂……”修改为“固化型浆料：根据浆料固化条件进行固化后，测试环境下放置4h，在光学显微镜下测量印刷图形宽度。”；
编制依据：GB/T 17472-2022《微电子技术用贵金属浆料规范》定义3.2，需要对固化温度下固化，更换为根据浆料固化条件进行固化后，并根据方阻定义，增加印刷图形宽度的的测量。
（9）将原标准 6.7 中“取6次读数的算术平均值作为100方电阻的测量值”修改为“取6次读数的算术平均值作为测试样片的电阻测量值”；并增加“若测试样片未印刷电阻测量端点，可使用四探针电阻测试仪。”
编制依据：GB/T 17472-2022《微电子技术用贵金属浆料规范》定义3.5方阻的新规定，需要对原有测量值的整句描述进行修改。并增加“若测试样片未印刷电阻测量端点，可使用四探针电阻测试仪。”。
（10）将原标准 6.8 中“在陶瓷基片烧结试样膜层上选择不同的位置，取不少于6点用光切显微镜测厚仪进行膜层厚度测量”修改为“用膜厚仪在烧结试样或固化试样膜层上选择不少于6点位置（选取的测量点应尽量均匀的分布在膜层上），进行膜层厚度测量。”；
编制依据：同方法3（4）中编制依据。
（11）将原标准 6.9 删除
编制依据：同方法3（4）中编制依据。
（12）将原标准 7.1 试验结果计算重新规定和将原标准 7.3 中“规定标准膜厚为10μm”修改为“25.4μm”。
编制依据：GB/T 17472-2022《微电子技术用贵金属浆料规范》定义3.5方阻。
方法4 附着力测定的主要修订内容如下：
（1）增加了固化型浆料原理为“强力胶带贴于固化后浆料膜层表面，以一定角度和速度拉起胶带，以膜层脱落情况判定附着力。”
编制依据：原标准中无固化型浆料的测试方法，需新增，原理参照GB/T 13217.7-2023 油墨附着力检验方法。
（2）将4.1中 “Al2O3纯度不小于95％的陶瓷基片，表面粗糙度范围为0.5μm～1.5μm（在测量距离为10mm的条件下测量）”更改为“根据浆料的实际应用情况选用相对应的基片，基片表面粗糙度≤1.5μm”； 将6.1.1中“在陶瓷基片”改为“在基片”。
编制依据：增加固化型浆料的测试方法，原有氧化铝基片不能满足测试需求。因此，基片要求更换为根据浆料的实际应用情况选用相对应的基片，基片表面粗糙度≤1.5μm。
（3）增加材料“强力胶带（3M600&601、Nichiban Tape、P99 Tape）”；将5.2“孔径不大于74μm丝网”改为“孔径不大于54μm丝网”；仪器与设备中增加“钟罩炉，最高使用温度1600℃，控温精度±10℃。”  “紫外光固机，波长范围100nm-400 nm。”  “电子束辐射装置，电子的能量30keV-300 keV。” “干燥设备，最高温度300℃，控制精度±5℃。” “百格刀：割刀间距1mm”
编制依据：增加固化型浆料的测试设备及器材强力胶带、紫外光固机、子束辐射装置、干燥设备和百格刀。增加烧结型浆料的测试设备钟罩炉。孔径不大于74μm丝网”改为“孔径不大于54μm丝网原因同方法3（5）中编制依据。
（4）将6.1.2中“将印有图形的陶瓷基片在150℃~200℃烘干，根据不同浆料的烧结温度烧结成膜”更改为“将印有图形的基片在60℃~200℃烘干后，根据不同浆料烧结温度曲线，烧结成膜”；
编制依据：需要根据浆料使用基材测试方阻，例如基材生瓷带，干燥温度超过70℃，易脆而损坏，因此需要降低干燥温度范围。其次，多数烧结型浆料需要按设置的温度曲线烧结，分别为溶剂挥发、排胶、玻璃软化、粉体软化，若直接设置为最终烧结温度，导致粉体和玻璃软化，膜层表面致密，树脂不能碳化和排除，影响最终膜层电阻。
（5）将6.3.4删除“在室温下硬化16h”；
编制依据：浸焊后冷切至常温，焊料已经固化，无需在硬化16h。
[bookmark: _Hlk103707286]（6）增加“固化型贵金属浆料膜层制备”，“将送检浆料搅拌均匀，在基片中央150mm×25mm方格内印刷200个1mm×1mm大小相等的图形，按照浆料固化方式进行固化，膜厚范围5-12μm。或在基片中央印刷150mm×25mm图形，按照浆料固化方式进行固化，膜厚范围5-12μm，，使用百格刀沿水平方向切割整个图形，再沿垂直方向切割为1mm×1mm大小相等的图形。所有切割都应划透至基材表面，并用软毛刷将图形清理干净。” ；增加“固化型贵金属浆料膜层测试”，“将成型的试料图形处粘贴强力胶带，压实，赶出所有气泡。”、“将印有图形的基片按照浆料固化方式进行固化，膜厚5-12μm。”。“剪长180mm的胶带、贴紧百格图形并用手压平，用橡皮檫来回摩擦压紧赶出气泡。”，“静止60s，拉住未粘住边，快速拉脱胶带。”，“每份试样要做不少于10个试样的试验。”； 
编制依据：此部分内容为新增，是固化型浆料附着力的测试步骤，原理参照GB/T 13217.7-2023 油墨附着力检验方法。
（7）增加“固化型贵金属浆料附着力判定”，“所有格子表面金属层测试前后无颜色变化，并且无任何脱落，此情形视为附着力合格。”，“如有格子表面金属层测试前后有颜色变化或者其中有格子脱落，此情形视为附着力不合格。”。
编制依据：此部分内容为新增，结果判定依据为目前市场上厂家对固化型浆料附着力的要求，膜层无脱色和脱落。应用验证厂家：苏州科德电子有限公司、嘉兴淳祥电子科技有限公司、苏州斯普兰蒂科技股份有限公司、苏州昌利电子科技有限公司、重庆嘉峰电子有限公司和昆山胜方电子有限公司。
方法5 粘度测定的主要修订内容如下：
（1）将3“旋转粘度计的测试轴以一定的转速在恒温的浆料中旋转，通过测量粘滞阻力引起的扭矩，对浆料粘度进行测定。样品较少时采用锥/板粘度计，测量恒温状态浆料粘滞阻力引起的扭矩引起的扭矩及剪切应力，对浆料粘度进行测定。”修改为：“转筒式粘度计：转子以一定的转速在恒温的浆料中旋转，通过测量粘滞阻力引起的扭矩并结合选择的转子和转速得出粘度值。锥-板粘度计：转子旋转时测量转子和平板之间样品的粘滞阻力引起的扭矩并结合选择的转子直径、转速和角度等相关参数得出粘度值。流变仪：对转子施加应变（应力）进行试验，根据剪切速率和剪切应力测得样品在相应温度条件下的粘度。”
编制依据：原标准中锥/板粘度计属于旋转粘度计，二者区别混淆。同时粘度时剪切应力和剪切速率的比值，因此需要增加影响剪切应力的转筒型号、锥板直径和角度等。原标准中粘度测试设备包含转筒式粘度计和锥-板粘度计，只能测试中低粘度的浆料。例剪切速率10-s条件下，测试粘度＜1200P。对于高粘度浆料，例如通孔柱浆料，剪切速率10-s条件下，粘度＞20000P，无法用原标准中设备测试。因此，为了适应高粘度浆料的测试需求，引入流变仪，在测试高粘度的同时，可以增加触变指数的测定。触变指数反映流体在剪切力的作用下结构被破坏后恢复原有结构的能力的好坏。触变指数用来表征浆料的印刷特性。
(2)原标准中6.2.1“将0.5mL～2 mL的试料放入盛样器中”调整为6.2.2“将0.5mL～2 mL的试料放入盛样器中”， 6.2.2将“将盛样器安装在粘度仪上；调整好锥与盛样器之间的间隙”调整为6.2.1. “将盛样器安装在粘度仪上；调整好锥与盛样器之间的间隙”。
编制依据：原标准6.2.1和6.2.2测试步骤顺序错误，需要先调整测试间隙后，才能加入样品测试。因此将原标准6.2.1和原标准6.2.2的内容进行调换。
（3）增加了流变仪的测定步骤，“ 用流变仪测定：根据浆料粘度选择不同直径平板，将间隙精确归零，归零完成后执行映射，升起夹具；将2-4g样品放置于测试平台正中央，调整测试间隙值，使用塑料刮片清理平板周围多余浆料；对流动步骤和其他相关参数进行设置； 测试并导出测定结果及转速和粘度的函数关系图；增加了触变指数的测定，“若需测定触变指数，转速应由供应商和客户商定选择相差数量级的转速。例：触变指数（2r/min和20r/min）= 60Pa·s/15Pa·s = 4”。
编制依据：同方法5（1）中编制依据，因此需要相应增加流变仪的测试步骤和触变指数计算方法。
方法6 分辨率测定的主要修订内容如下：
（1）原标准5.5 “读数显微镜，放大倍速25X～100X，读数精度0.01mm以上”修改为“光学显微镜，放大倍速5X～100X，读数精度1μm”；原标准5.6“光切测厚仪或电子千分尺，读数精度1μm以上”修改为“测厚仪，读数精度0.1μm ”。
编制依据：原有读数显微镜的读数精度为0.01mm即10μm，对于100μm的线路，测试误差为±10μm，差值范围达到20μm，超过分辨率规格规定的差值。原有光切测厚仪或电子千分尺读数精度为1μm，对于印刷厚度5-12μm的膜层，此精度会导致8.3%～20%的误差。因此，需要引入读数精度更高的测试设备。
(2) 增加“ 钟罩炉，最高使用温度1600℃，控温精度±10℃”； “紫外光固机，波长范围100nm-400 nm”； “电子束辐射装置，电子的能量30keV-300 keV”。
编制依据：GB/T 17472-2022《微电子技术用贵金属浆料规范》定义3.1烧结型浆料和定义3.2固化型浆料，需要增加浆料的烧结设备和固化设备。
（3）原标准6.2中“置于隧道烧结炉内”修改为“置于隧道烧结炉或钟罩炉内”；
编制依据：GB/T 17472-2022《微电子技术用贵金属浆料规范》定义3.1，烧结型浆料烧结温度范围发生变化，需要新增相应的测试设备即钟罩炉。
（4）原标准6.4中“调整目镜及物镜至图像清晰位置，转动手柄，从0.1mm线条至0.5mm线条之间”修改为“调整物镜焦距，移动载物台，从25μm线条至300μm线条之间” ；原标准7.3中“分辨率规格0.1mm、0.2mm、0.3mm、0.4mm、0.5mm”修改为“25μm、50μm、100μm、200μm、300μm”。
编制依据：随着贵金属浆料印刷精密度的提高，印刷线路越来越窄，例如太阳能电池正银浆的印刷线路已经达到25μm，因此需提高分辨率规格，增加25μm和50μm规格，删除0.4mm和0.5mm规格，更换原有标准的相关内容。
（5）原标准6.5中“转动显微镜刻度手柄，先后将显微镜内的十字坐标对准膜线两边侧，测量膜线宽度”修改为“选择两个平行线条，调整两个平行线条间距至线条刚好完全覆盖测试线路边缘，平行线间距即为测试线路宽度”；
   编制依据：原标准中通过转动刻度手柄测量膜线宽度，不方便操作，且设备精密度低，更换为精密度更高的光学显微镜，通过显示屏直接测量线路宽度。
（6）原标准6.7中“测量精度为0.01mm”修改为“测量精度为1μm”；
 编制依据：同（1）编制依据。
方法7 可焊性、耐焊型测定不做修订
合并GB/T 17473.7-2022《微电子技术用贵金属浆料测试方法 可焊性、耐焊性测定》。
方法8 可挥发性有机化合物（VOCs）含量测定为新增
编制依据： 贵金属电子浆料中含有有机溶剂，其作用为溶解树脂，润湿分散粉体，浸润网版和基材等等，最终在烧结或固化中挥发，在成品中不含有任何有机溶剂。浆料中的可挥发性有机化合物（VOCs）主要为沸点大于200℃的酯类、酮类和醇醚类溶剂，会对皮肤、眼睛、呼吸道、神经系统等造成损伤，基于工艺中挥发溶剂的回收或碳足迹中的溶剂挥发量，需要对浆料中可挥发性有机化合物（VOCs）含量测定并进行含量限制认定。原理参照GB/T 38608-2020 油墨中可挥发性有机化合物（VOCs）含量的测定方法

四、标准中涉及专利的情况
本标准的主要技术内容不涉及专利。
五、预期达到的社会效益等情况
（一）项目的必要性简述
  微电子技术用贵金属浆料测试方法修订发布至今已十余年，随着电子元器件向高集成、小型化、轻薄化和高功能等方向的高速发展，新类型的贵金属浆料、基材和器件不断涌现、测试设备种类和性能的更新发展，原标准已不能满足现有生产和测试要求。根据已修订的微电子技术用贵金属浆料规范和实际应用要求，在现有贵金属浆料测试方法的基础上对相关内容进行修订和完善，以便为微电子行业产品的性能评价提供更加科学有效的指导。
  为了标准更加系统化、科学化和便于查询，对7个国标《微电子技术用贵金属浆料测试方法 固体含量测定》、《微电子技术用贵金属浆料测试方法 细度测定》、《微电子技术用贵金属浆料测试方法 方阻测定》、《微电子技术用贵金属浆料测试方法 附着力测定》、《微电子技术用贵金属浆料测试方法 粘度测定》、《微电子技术用贵金属浆料测试方法 分辨率测定》、《微电子技术用贵金属浆料测试方法 可焊性、耐焊性测定》和新增的测试方法《可挥发性有机化合物（VOCs）》进行整合修订为1个国标《贵金属电子浆料测试方法》。
（二）项目的可行性简述
针对国内外市场贵金属浆料物性范围变化、应用基材种类的增加，引入新类型的检测设备和相关测试方法，更加全面覆盖贵金属浆料的性能测试。例如，共烧型填孔浆料具有高粘度、高触变性，现有贵金属浆料粘度测试方法无法测出其粘度和触变性，引入高功率高性能流变仪，可以解决此问题；固化型浆料从过去加热固化到现在的常温固化、紫外固化、电子辐射固化，需引入相关固化设备；新类型高功能的检测设备引入、可提高相关物性测试数据准确性。
   其次，贵金属浆料中有机成分类似油墨、涂料和胶粘剂，贵金属浆料新物性测试方法可以参考此类标准进行部分内容修订。
   贵金属浆料测试方法适用于所有类型贵金属浆料测试，包括金浆、银浆、铂浆、钯浆、钌浆、铑浆、及它们的各种合金或复合浆料。其它贱金属浆料（铜将、铝浆、镍浆、碳浆）和介质浆料可参考执行。
   本标准的修订是充分考虑了当前市场不同产品的实际需要，并结合微电子行业现行的测试方法，从而对原标准中不合理及不明确的内容做出慎重修订，修订后的标准符合当前市场发展的要求和方向，具有可操作性及普遍适用性。
（三）标准的先进性、创新性、标准实施后预期产生的经济效益和社会效益
  贵金属浆料应用于电子元器件，而电子元器件是当今发展最快的领域之一；其次，充分调研各种浆料市场实际测试需求，修订完善标准内容。因此，修订后的贵金属浆料测试方法具有与时俱进的先进性。
  结合贵金属浆料的特殊用途及价值，增加器材要求、取样量、更严格的结果规格判定等，更适合浆料生产和测试要求。
标准修订后，有利于提高我国贵金属浆料产品的国际竞争力，更有助于促进我国贵金属浆料行业的迅速发展，同时制定高水平标准将促进一带一路沿线的贸易，为我国贸易打开新局面，促进贵金属浆料产品性能评价方法规范化、科学化，采用统一标准对产品进行有效的表征，极大程度上促进产业的发展。
六、采用国际标准和国外先进标准的情况
七、与现有相关法律、法规、规章及相关标准，特别是强制性国家标准的协调配套情况
  本标准属于其它有色金属标准体系“贵金属”类，其技术要求、试验方法、检验规则标志、 包装、 运输和贮存等方面与国内相关标准协调一致。本标准属于电子浆料测试范畴的基础标准，没有现行的法律、法规、规章制度等对其要求，本领域没有强制性标准。新修订的《贵金属电子浆料测试方法》在安全性方面直接引用和贯彻执行了国家强制性标准，从技术上保证了方法使用的安全和可靠性，条文精炼表达清楚，技术要求全面、准确、科学、合理，标准的格式和表达方式等方面完全执行了现行的国家标准和有关法规，符合GB/T 1. 1 的有关要求。
八、重大分歧意见的处理经过和依据
九、标志性质的建议说明
根据标准化法和有关规定，建议本标准的性质为推荐性国家行业标准。
十、贯彻标准的要求和措施建议
建议本标准批准发布6个月后实施。
十一、废止现行相关标准的建议
本标准发布实施之日，代替GB/T 17473.1-2008《微电子技术用贵金属浆料测试方法 固体含量测定》、GB/T 17473.2-2008《微电子技术用贵金属浆料测试方法  细度测定》、GB/T 17473.3-2008《微电子技术用贵金属浆料测试方法  方阻测定》 、GB/T 17473.4 -2008《微电子技术用贵金属浆料测试方法  附着力测定》GB/T 17473.5-2008《微电子技术用贵金属浆料测试方法  粘度测定》 、GB/T 17473.6《微电子技术用贵金属浆料测试方法 分辨率测定》和GB/T 17473.7-2022《微电子技术用贵金属浆料测试方法 可焊性、耐焊性测定》。
十二、其它应予说明的事项
  标准在申报、立项和起草过程中，得到了全国有色金属标准化技术委员会和其他相关单位的支持、指导和帮助，在此特表示真诚的感谢！标准起草过程也是我们学习的过程，由于条件所限应细致深入的工作未能进行，还存有许多缺憾。请与会专家代表多多赐教，好的经验、办法、建议我们一定采纳学习，以便使本标准更加完善。

