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[bookmark: _GoBack]  
外科植入物 可降解镁锌锰合金骨植入材料
1. 主题内容与适用范围
本标准规定了外科植入物可降解镁锌锰合金植入材料的术语和定义、技术要求、试验方法、检测规则及标志、包装、运输和存储。
本标准适用于制作骨钉、骨板等系列外科植入医用材料用的可降解镁锌锰合金骨植入材料。
2. 引用标准与技术文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文必不可少的条款。其中，注明日期的引用文件，仅该日期对应的版本使用本文件；不注明日期的引用文件，其最新版本使用于本文件。
GB/T 228.1-2021 金属材料 拉伸试验 第一部分：室温试验方法
[bookmark: _Hlk199490465]GBT 5155-2022 镁及镁合金热挤压棒材
GBT 5154-2022 镁及镁合金板、带材
GB/T 20967-2007 无损检测 目视检测 总则
GB/T 3354-2018 金属材料室温弹性模量的测定
GB/T 4296-2022 变形镁合金纤维组织检验方法
GBT 6519-2024 变形铝、镁合金产品超声波检验方法
GB/T 4340.1-2024 金属材料 维氏硬度试验 第1部分：试验方法
GB/T 13748 镁及镁合金化学分析方法
GB/T 10123-2022 金属和合金的腐蚀 基本术语和定义
GB/T 16886.1-2022 医疗器械生物学评价 第1部分：风险管理过程中的评价与试验
GB/T 16886.12-2023 医疗器械生物学评价 第12 部分：样品制备与参照材料
GB/T 16886.15-2022 医疗器械生物学评价 第15部分：金属与合金降解产物的定性与定量
GB/T 16545-2015 金属和合金的腐蚀及腐蚀试样上的腐蚀产物的清除
GB/T 2828.1-2012 计数抽检检验程序 第1部分：按接收质量限（AQL）检索的逐批检验抽样计划
GB/T 32792-2016 镁合金加工产品包装、标志、运输、贮存
3. 术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
3.1 
骨科植入材料 Orthopedic Implant Materials
能够植入人体，治疗骨骼疾患、替换骨组织，恢复骨骼正常生理功能的一种新型高技术生物材料
3.2
可降解镁锌锰合金 Biodegradable Magnesium Alloy
以镁合金为基体，能够在体内逐渐被体液腐蚀降解，用于骨植入或骨修复的一类可降解金属材料。
4. 技术要求
4.1 化学成分
化学成分应符合表1的规定。超出表1范围的化学成分，由供需双方协商解决并在订货合同中注明。
表1 可降解镁锌锰合金化学成分
	[bookmark: _Hlk201677236]主要成分（质量分数%）
	杂质（质量分数%）

	元素
	Mg
	Zn
	Mn
	Si
	Al
	Fe
	Cu
	Ni
	其他合计

	含量
	余量
	0.1~6
	0.1~3
	≤0.01
	≤0.01
	≤0.01
	≤0.002
	≤0.001
	≤0.05


4.2 状态及规格
可降解镁锌锰合金材料的状态及规格应符合表2的规定。超出表2规格范围的订货要求，由供需双方协商解决并在订货合同中注明。
表2 可降解镁锌锰合金材料状态及规格
	[bookmark: _Hlk201677261]材料形态
	供应状态
	规格/mm

	
	
	直径d
	长度l

	丝材
	加工态/F
	1.0≤d＜3.0
	300.0≤l≤2000.0

	
	热处理半硬态/H
	1.0≤d＜3.0
	300.0≤l＜2000.0

	
	热处理软态/O
	1.0≤d＜3.0
	300.0≤l＜2000.0

	棒材
	加工态/F
	3.0≤d＜20.0
	300.0≤l≤2000.0

	
	热处理半硬态/H
	3.0≤d＜20.0
	300.0≤l≤2000.0

	
	热处理软态/O
	3.0≤d＜20.0
	300.0≤l≤2000.0

	板材
	
	厚度h
	宽度w
	长度l

	
	加工态/F
	1.0≤h＜10.0
	25.0≤w≤100.0
	100.0≤l≤2000.0

	
	热处理半硬态/H
	1.0≤h＜10.0
	25.0≤w＜100.0
	100.0≤l≤2000.0

	
	热处理软态/O
	1.0≤h＜10.0
	25.0≤w≤100.0
	100.0≤l≤2000.0


4.3 标记
产品应按产品名称、牌号、状态和规格的顺序表示。其中镁合金牌号采用ZMxy，ZM为添加元素Zn、Mn的元素缩写，x为Zn元素质量分数，y为Mn元素质量分数，四舍五入到最接近的整数。
示例如下：
Mg-2%Zn-2%Mn直径8.00mm、长度1500.00mm的半硬态棒材，标记为：可降解镁锌锰合金ZM22-H-d8×1500。
Mg-1%Zn-1%Mn厚度2.00mm、宽度30.00mm、长度1500.00mm的软态板材，标记为：可降解镁锌锰合金ZM11-O-2×30×1500。
4.4 尺寸偏差
可降解镁锌锰合金材料的直径与长度允许偏差参考GBT 5155-2022与GBT 5154-2022相关规定，具体数值应符合表3规定。
表3 可降解镁锌锰合金材料的直径与长度允许偏差
	[bookmark: _Hlk201677277]尺寸范围/mm
	允许偏差/mm
	尺寸范围/mm
	允许偏差/mm

	直径d
	1.0≤d＜3.0
	±0.1
	宽度w
	25.0≤w≤100.0
	±2.0

	
	3.0≤d＜20.0
	±0.5
	长度l
	l.0＜800.0
	±2.0

	厚度h
	1.0≤h＜3.0
	±0.1
	
	800.0≤l＜1200.0
	±4.0

	
	3.0≤h＜10.0
	±0.5
	
	1200.0≤l＜2000.0
	±5.0


4.5 外观与质量
可降解镁锌锰合金材料表面应洁净、光滑，不允许有裂纹、起皮、气泡、分层和各种夹杂压入。
超声波无损探伤等级应符合GBT 6519-2024中规定的AAA级别要求。
4.6 显微组织
可降解镁锌锰合金材料显微组织最大晶粒尺寸≤50μm。
4.7 力学性能
可降解镁锌锰合金材料力学性能应符合表4要求。
表4 可降解镁锌锰合金材料力学性能
	[bookmark: _Hlk201677307]材料形态
	供应状态
	抗拉强度Rm/MPa
	屈服强度Rp0.2/MPa
	弹性模量/GPa
	延伸率A/%

	丝材
	加工态/F
	≥225
	≥160
	≤45
	≥10

	
	热处理半硬态/H
	≥225
	≥160
	≤45
	≥10

	
	热处理软态/O
	≥180
	≥140
	≤45
	≥10

	棒材
	加工态/F
	≥225
	≥160
	≤45
	≥10

	
	热处理半硬态/H
	≥225
	≥160
	≤45
	≥10

	
	热处理软态/O
	≥180
	≥140
	≤45
	≥10

	板材
	加工态/F
	≥225
	≥132
	≤45
	≥10

	
	热处理半硬态/H
	≥225
	≥132
	≤45
	≥10

	
	热处理软态/O
	≥180
	≥120
	≤45
	≥10


4.8 降解性能
可降解镁锌锰合金材料的降解性能应符合表5规定。由GB/T 10123规定均匀降解（均匀腐蚀）是指金属表面几乎以相同速度进行的全面腐蚀。全面腐蚀是指暴露于腐蚀环境中的金属表面进行的腐蚀。腐蚀环境选择在0.9%生理盐水中恒温37±1℃。如使用其他模拟体液和控制范围可以由供需双方商定，并在合同中注明。
表5 可降解镁锌锰合金降解性能
	[bookmark: _Hlk201677375]形态
	降解过程中析氢量/ ml/h/cm2
	浸泡90天降解质量损失比
	浸泡365天降解质量损失比

	棒材
	≤0.025
	≤10%
	≥80%

	板材
	≤0.025
	≤10%
	≥65%



4.9 生物相容性
[bookmark: _Hlk201677403]可降解镁锌锰合金材料生物相容性应符合GB/T16886.1-2022对于生物学评价的相关规定。
4.10 硬度
可降解镁锌锰合金材料维氏硬度≥40。
5. 试验方法
5.1 试验条件
5.1.1 环境条件
除另有规定外，试验应该在如下的环境条件下进行：
a）温度： 25℃±2℃。
b）相对湿度：15% ~ 85%。
5.1.2 检测仪器、仪表、器具精度
检测仪器、仪表、器具的精度见下表。
表6  检测仪器表
	序号
	名称
	仪表精度
	公差范围
	备注

	1
	温度计
	±1℃
	分度值≤1℃
	用于环境温度测量

	2
	湿度计
	±1%
	±2.0%RH
	用于环境相对湿度测量

	3
	螺旋测微仪
	0.01mm
	
	用于直径测量

	4
	游标卡尺
	0.02mm
	
	用于厚度测量

	5
	钢卷尺
	I级
	
	用于宽度、长度测量

	6
	称重衡器
	I级
	准确度±0.1%
	用于样品称重

	7
	恒温水浴设备
	±1℃
	
	用于浸泡实验试剂的恒温



5.1.3 试剂
检测中主要采用的试验试剂情况如下：
表7  试验试剂表
	序号
	名称
	参考标准
	用途

	1
	0.9%生理盐水
	按照GB/T 16886.15-2022要求
	用于降解性能以及生物相容性检测中，作为介质



5.2 化学成分
[bookmark: _Hlk201677426]化学成分分析方法应符合GB/T 13748的规定。
其中，Zn含量按照GB/T 13748.15-2013中要求采用原子吸收光谱法进行测量；Mn含量按照GB/T 13748.4-2013中要求采用分光光度法进行测量；Si含量按照GB/T 13748.10-2013中要求采用钼蓝分光光度法进行测量；Al含量按照GB/T 13748.1-2013中要求采用原子吸收光谱法进行测量；Fe含量按照GB/T 13748.9-2013中要求采用分光光度法进行测量；Cu含量按照GB/T 13748.12-2013中低含量铜要求采用分光光度法进行测量；Ni含量按照GB/T 13748.14-2013中要求采用分光光度法进行测量；其他含量GB/T 13748.20-2024中要求采用ICP-AES法进行测量。
5.3 尺寸偏差
[bookmark: _Hlk201677461]可降解镁锌锰合金材料的直径与厚度用相应精度的量具进行测量。其他尺寸及外形用钢板尺、卷尺或专用工具检测。其他尺寸偏差采用相应精度的量具进行测量。
5.4 外观与质量
[bookmark: _Hlk201677492][bookmark: _Hlk203550650]可降解镁锌锰合金材料表面质量按照GB/T 20967-2007规定采用目视法进行检查，主要检查材料表面清洁程度，查看有无裂纹、起皮、气泡、分层和各种夹杂压入。
超声波探伤检测采用GB/T 6519-2024的相关规定进行。
5.5 显微组织
[bookmark: _Hlk201677523]可降解镁锌锰合金材料的显微组织与晶粒度按GB/T 4296-2022的规定进行。
5.6 力学性能
可降解镁锌锰合金材料温室力学性能试验按照GB/T 228.1-2021的规定进行。
可降解镁锌锰合金材料弹性模量试验按照GB/T 3354-2018的规定进行。
5.7 降解性能
5.7.1 按照GB/T 16886.15-2022规定选择的腐蚀介质为0.9%氯化钠的等渗水溶液，控制恒温37±1℃。
5.7.2 镁合金降解过程中析氢量试验方法：浸泡实验按照GB/T 16886.15的规定进行。模拟降解腐蚀反应过程中，通过析氢测试装置对反应时间内样品的析氢情况进行测试，记录反应时间内的析氢总量。
然后通过相应的析氢速率计算公式计算出可降解镁锌锰合金骨植入材料的析氢速率。析氢速率的计算公式如下：

其中，——析氢速率（ml/h/cm2）；
      ——反应时间内的析氢总量（ml）；
      ——析氢反应时间（h）；
      ——样品参与反应面积（cm2）。
5.7.3 镁合金降解过程中降解质量比的试验方法：浸泡实验按照GB/T 16886.15的规定进行。使用重量法对质量损失进行表征。质量损失的计算公式如下：

其中，——质量损失比；
      ——原始质量；
      ——试验后重量。
在计算每个降解时间的质量损失时，应明确试验后的重量为去除腐蚀产物附着物后的重量，试验后镁合金的腐蚀产物的清除应按GB/T 16545-2015的相关规定进行。
5.8 生物相容性
[bookmark: _Hlk201677597][bookmark: _Hlk203550709]可降解镁锌锰合金材料的生物相容性测试方法按GB/T16886.1-2022中规定的对应测试方法执行。
5.9 硬度
可降解镁锌锰合金材料的硬度测试按照GB/T 4340.1-2024的规定进行。
6. 检验规则
6.1 检验分类
检验包括出厂检验与型式检验。
6.2出厂检验
6.2.1 每批产品需要检验，并出具合格检验报告。检验项目包括化学成分、尺寸偏差、外观质量、显微组织、力学性能、特殊性能要求等。
6.2.2 检验方案按照GB/T 2828.1-2012中第一部分试验A抽检计划进行。
6.3 型式检验
6.3.1检验项目包括本文件所有项目。有下列情况之一，应进行型式检验：
a）有新产品投产或老产品转产；
b）正式生产后，如结构、材料、工艺有较大变化。可能影响产品性能；
c）停产后复产；
d）出厂检验结果与上次形式检验有较大差异；
e）行业主管部门、国家或行业质量监督机构提出要求。
6.3.2 型式检验应从出厂检验合格的样品中随机抽取进行检验。
6.4取样检验
可降解镁锌锰合金材料具体检验项目见表6.1所示。

表6.1 可降解镁锌锰合金骨植入材料检验项目
	[bookmark: _Hlk201677663]检验项目
	取样
	要求的章条号
	检验的章条号

	化学成分
	材料的任意位置
	4.1
	5.2

	尺寸偏差
	逐根检查
	4.4
	5.3

	外观
	逐根检查
	4.5
	5.4

	超声波探伤
	每批次随机抽取规定数量
	4.5
	5.4

	力学性能
	取样符合GB/T 228.1的要求
	4.8
	5.6

	显微组织
	材料的任意位置
	4.6
	5.5

	硬度
	材料的任意位置
	4.10
	5.9


7. 标志、包装、运输、贮存
7.1 标志
7.1.1 可降解镁锌锰合金材料的标志参照GB/T32792的规定，产品上应有下列标志：
a）产品名称；
b）牌号；
c）规格；
d）批号；
7.2 包装、运输和贮存
可降解镁锌锰合金骨植入材料的包装、运输和贮存应参考GB/T 32792-2016的规定进行。
7.3 质量证明书
每批材料应附有符合本文件要求的质量证明书，应包括以下内容：
a） 供方名称；
b） 产品名称；
c） 牌号；
d） 规格
e） 供应状态；
f） 批号或熔炼炉号；
g） 产品净重、件数；
h） 检验结果及质量检验部门印记；
i） 标准编号；
j） 出厂日期或包装日期。


                           
