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GB/T 23595.7—202x
                                                            

LED用稀土荧光粉试验方法
第7部分:热猝灭性的测定

Test method for rare earth phosphors for LED
Part 7: Determination of thermal quenching
（送审稿）


前  言

原GB/T 23595-2009《白光LED灯用稀土黄色荧光粉试验方法》共分为6个部分：

——第1部分：光谱性能的测定；

——第2部分：相对亮度的测定；

——第3部分：色品坐标的测定；

——第4部分：热稳定性的测定；

——第5部分：PH值的测定；

——第6部分电导率的测定。

近年来，通用照明LED用稀土荧光粉发光综合性能持续提高，高显高光效照明和高品质广色域显示等细分应用领域不断发展，现有技术已从仅使用蓝光LED+黄色荧光粉技术发展成为紫外-蓝光LED+黄色/黄绿色/红色荧光粉，以及蓝光LED+绿色\红色荧光粉，形成了包括石榴石结构铝酸盐黄色/黄绿色荧光粉，氮化物红色荧光粉、硅酸盐绿色、黄色荧光粉以及/氮氧化物蓝青色荧光粉等超四大商用主流体系的 LED 荧光粉产品，牌号种类越来越丰富，产品批次稳定性和信赖性等综合质量要求越来越高。因此，面对丰富的 LED 用稀土荧光粉产品以及技术更迭，原以白光LED灯用稀土黄色荧光粉为适用对象的GB/T 23595-2009《白光LED灯用稀土黄色荧光粉试验方法》已不能满足现有LED用稀土荧光粉的通用测试要求，有必要建立符合现有技术的统一评价方法。

本文件GB/T 23595-20xx名称修改为《LED用稀土荧光粉试验方法》，加上未修订的第5和第6部分，共分为8个部分

——第1部分：相对光谱功率分布的测定；

——第2部分：相对亮度的测定；

——第3部分：色品坐标的测定；

——第4部分：高温高湿性能的测定；

——第5部分：PH值的测定；

——第6部分：电导率的测定。

——第7部分：热猝灭性能的测定；

——第8部分：高压加速老化性能的测定。

其中，本文件是GB/T 23595-20xx《LED用稀土荧光粉试验方法》的第7部分，是GB/T 23595-2009《LED用稀土荧光粉试验方法》的第7部分的修订，代替GB/T 23595.7-2010《白光LED灯用稀土黄色荧光粉试验方法：第7部分：热猝灭性的测定》。

本标准按照GB/T1.1-2020《标准化工作导则  第一部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。

本文件与GB/T23595.7-2010相比，除结构调整和编辑性修改外，主要技术变化如下：
修改了文件名称；

修改了文件适用范围，扩展了荧光粉激发波长范围（详见第2部分，2009年版的第1部分）；

增加了2 规范性引用文件；

增加了3 术语和定义；
修改了方法原理。将“利用热分析系统，以460nm作为激发波长”修改为“利用荧光粉激发光谱与热猝灭分析系统，以特定波长作为激发波长”。将“相对亮度”修改为“光功率”（详见第4部分，2010版的第2部分）
修改了仪器与装置，增加了激发光源技术指标，激发源波长为350-480 nm。增加了波长准确度和重复性，“主波长准确性±0.3 nm，重复性±0.1 nm”。增加了色品坐标准确度和重复性，“色品坐标准确度±0.0015，色品坐标重复性±0.0003”（详见第5部分，2010版的第3部分）；
修改了仪器名称，“热猝灭分析系统”改为“荧光粉激发光谱与热猝灭分析系统”；（详见第5部分，2009版的第3部分）；
修改了仪器技术指标，将精度：±1.5%改为温度控制精度±2℃（详见第5部分，2009版的第3部分）；
修改了6试样（详见第6部分，2010版的第4部分）；
增加了测试环境，温度25±5℃，相对湿度≤65%（详见第7部分）；
修改了测定步骤（详见第8部分，2010版的第5部分）；
修改了测试结果表述（详见第9部分，2009版的第6部分）；
修改了精密度。增加了组分和试样牌号，修正重复性限值，将“允许差”改为“再现性”（详见第10部分，2009版的第7部分）。
本文件由全国稀土标准化技术委员会（SAC/TC 229）提出并归口。

本文件起草单位：江门市科恒实业股份有限公司、有研稀土新材料股份有限公司、江苏博睿光电股份有限公司、有研稀土高新技术有限公司、包头稀土研究院参加起草。
本文件主要起草人：

本文件及其所代替文件的历次版本发布情况为：

——2010年首次发布为GB/T 23595.7-2010。

——本次为第一次修订。

LED用稀土荧光粉试验方法
第7部分：热猝灭性能的测定

1范围
本文件规定了350 nm~480 nm紫外光到蓝光激发LED用稀土荧光粉热猝灭性的测定方法。
本文件规定了350 nm~480 nm紫外光到蓝光激发LED用稀土荧光粉热猝灭性的测定。
2  规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是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 20147.3-2023 色度学 第3部分：CIE三刺激值。

JIS Z8701-1999颜色规格.CIE1931标准比色体系和CIE1964补充标准比色体系。 

GB/T5838荧光粉名词术语。

GB/T8170数值修约规则与极限数值的表示和判定。

3  术语和定义
GB/T 5838.1确立的以及下列术语和定义适用于本文件。

3.1 

光功率 （optical power）

Φ

单位之间内通过某个特定面积的光线的功率。
3.2 

色品坐标 （chromaticity coordinate）

用来表征荧光粉被激发后发光颜色的一组参数，根据CIE-1931标准色度观察者规则计算获得。

3.3 色品坐标漂移 （chromaticity coordinate excursion）
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在CIE 1931坐标系中，以色品坐标与另一色品坐标的距离。
4 方法原理
利用荧光粉激发光谱与热猝灭分析系统，以特定波长作为激发波长，在室温下测试试样的光功率、色品坐标，待温度达到180 ℃并恒温20min后，再次测试试样的光功率、色品坐标，与室温下测试的值相比较，计算出相光功率及色品坐标的变化表征荧光粉热猝灭性能。
5 仪器与装置
5.1 荧光粉激发光谱与热猝灭分析系统：采用350-480 nm之间的准单色激发源，激发光谱半峰带宽≤10nm，主波长准确度±0.3 nm，重复性±0.1nm。光谱范围 380 nm〜780 nm。色品坐标准确度±0.0020，色品坐标重复性±0.0003。
5.2 荧光粉激发光谱与热猝灭分析系统的温控装置的最高工作温度不低于250℃，温度控制精度±2℃。
5.3 加热腔：测试时应注意将门关严实，并不要用强光对其进行照射，以减少外界对测量的影响。
5.4 样品盘:用不锈钢制作，内径20.0 mm±5 mm，深度2.5 mm±0.5 mm。

6 试样

    将样品置于干燥器干燥处理，使样品为干燥无结块的粉末。
7 测试环境
7.1 环境温度：25±5℃。

7.2 相对湿度：≤65%。

7.3 光照环境要求：在较暗的环境下，避免强光干扰。
8 测试步骤
8.1仪器校正
参照仪器使用说明书进行仪器的校正。
8.2测试

8.2.1 开启仪器，将激发光源设置为特定波长，460nm或400nm。使激发光源点亮稳定10min。
8.2.2 将待测试样装入样品盘内，用平面玻璃将试样压平，使样品盘内每次样品重量和密实程度趋于一致，放到样品加热室里。
8.2.3设置样品室温度25℃士5℃，以特定波长，460nm或400nm测试试样的光功率(Φ0)、色品坐标 (x0，y0)。
6.2.3设置样品室温度为180℃，待仪器达到设置温度并恒温20 min后，以特定波长，460nm或400nm测试试样的光功率(Φh)、色品坐标 (xh、yh)。
9 测试结果的表述
9.1 光功率的变化(△Φh)按公式(1)计算：
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式中：
△Φh——光功率的变化；

Φ0 ——室温下试样的光功率(％);
Φh——180℃时试样的光功率(％)。

以上平行测试3次，得到3个△Φh，取其平均值。
9.2 色品坐标的变化(△xq，△yq)分别按公式(2)和(3)计算：
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式中：
△xh、△yh——色品坐标的变化；
x0、y0——室温下试样的色品坐标；
xh、yh——180℃时试样的色品坐标。

以上平行测试3次，得到3个△xh，取其平均值和3个△xh，取其平均值。
9.3色品坐标的漂移幅度[image: image5.png]du'v'



分别按公式（4）计算：
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式中：

△xh、△yh——色品坐标的变化；
以上平行测试三次，得到三个[image: image8.png]du'v'



，计算得到平均值。
10 精密度
10.1重复性
LED稀土荧光粉主要体系为铝酸盐、硅酸盐、氮化物和氮氧化物，本文件选择了该4大体系的不同波段荧光粉进行重复性测试。在重复性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过5%，重复性限（r）和再现性（R）按表1数据采用线性内插法求得。
表1不同组分光功率及Duv值的重复性限和再现性限
	组分
	水平
	光功率
	重复性限r
	再现性限R
	Duv值
	重复性限r
	再现性限R

	铝酸盐

Y3(Al，Ga)5O12:Ce3+
	1
	-10.99%
	5.49%
	6.42%
	0.0157 
	0.00327 
	0.00494 

	
	2
	-6.94%
	5.67%
	5.90%
	0.0169 
	0.00233 
	0.00663 

	
	3
	-14.53%
	6.62%
	7.42%
	0.0161 
	0.00644 
	0.01059 

	氮化物

(Ca，Sr)AlSiN3:Eu2+
	1
	-11.52%
	4.86%
	4.77%
	0.0204 
	0.01036 
	0.01086 

	
	2
	-19.91%
	4.63%
	6.98%
	0.0255 
	0.00463 
	0.00492 

	
	3
	-15.57%
	4.60%
	5.11%
	0.0208 
	0.00509 
	0.01027 

	硅酸盐

(Sr，Ba)Si2O4:Eu2+
	1
	-77.43%
	4.30%
	5.20%
	0.0539 
	0.00548 
	0.02064 

	
	2
	-39.18%
	5.03%
	6.26%
	0.0352 
	0.00400 
	0.01016 

	
	3
	-59.47%
	3.70%
	5.95%
	0.0205 
	0.00202 
	0.01384 

	氮氧化物

BaSi2O2N2:Eu2
	1
	-30.46%
	5.32%
	6.87%
	0.0755 
	0.00607 
	0.02173 

	
	2
	-47.29%
	4.57%
	6.04%
	0.0623 
	0.00499 
	0.02549 

	
	3
	-36.74%
	4.69%
	7.87%
	0.0602 
	0.00473 
	0.02235 

	注：重复性限（r）为2.8×sr  sr为重复性标准差


表2不同组分色品坐标（x，y）重复性限和再现性限
	组分
	水平
	x值
	重复性限r
	再现性限R
	y值
	重复性限r
	再现性限R

	铝酸盐

Y3(Al，Ga)5O12:Ce3+
	1
	0.0115 
	0.00413 
	0.00814 
	-0.0103 
	0.00246 
	0.00595 

	
	2
	0.0088 
	0.00348 
	0.00627 
	-0.0141 
	0.00240 
	0.00974 

	
	3
	0.0114 
	0.00585 
	0.01317 
	-0.0110 
	0.00455 
	0.00464 

	氮化物

(Ca，Sr)AlSiN3:Eu2+
	1
	-0.0135 
	0.00929 
	0.01041 
	0.0147 
	0.01157 
	0.01195 

	
	2
	-0.0196 
	0.00300 
	0.00759 
	0.0159 
	0.00707 
	0.00963 

	
	3
	-0.0140 
	0.00411 
	0.01026 
	0.0152 
	0.00404 
	0.00627 

	硅酸盐

(Sr，Ba)Si2O4:Eu2+
	1
	0.0037 
	0.00155 
	0.00759 
	-0.0537 
	0.00554 
	0.02091 

	
	2
	0.0040 
	0.00109 
	0.00332 
	-0.0349 
	0.00399 
	0.01046 

	
	3
	-0.0190 
	0.00192 
	0.01252 
	-0.0073 
	0.00682 
	0.00969 

	氮氧化物

BaSi2O2N2:Eu2
	1
	0.0136 
	0.00454 
	0.00793 
	-0.0742 
	0.00627 
	0.02163 

	
	2
	0.0080 
	0.00382 
	0.01119 
	-0.0617 
	0.00476 
	0.02441 

	
	3
	0.0053 
	0.00408 
	0.00847 
	-0.0600 
	0.00472 
	0.02177 

	注：重复性限（r）为2.8×sr  sr为重复性标准差
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