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    前言

    本部分的全部技术内容为强制性。

    GB 23101《外科植入物  羟基磷灰石》分为4个部分：

    ——第1部分：羟基磷灰石陶瓷；

    ——第2部分：羟基磷灰石涂层；

    ——第3部分：结晶度和相纯度的化学分析和表征；

    ——第4部分：涂层粘结强度的测定。

    本部分为GB 23101的第4部分。

    本部分等同采用ISO 13779-4：2002《外科植入物  羟基磷灰石  第4部分：涂层粘结强度的测定》。

    本部分由国家食品药品监督管理局提出。

    本部分由全国外科植入物和矫形器械标准化技术委员会(SAC／TC 110)归口。

    本部分起草单位：四川大学生物材料工程研究中心、国家生物医学材料工程技术研究中心。

    本部分主要起草人：曹阳、陈继镛、张兴栋。



    引言

    目前已知的外科植入材料中还没有一种被证明对人体完全无毒副作用。但是本部分所涉及的材料
在长期临床应用中表明，如果应用适当，其预期的生物学反应水平是可接受的。

    羟基磷灰石陶瓷的生物学反应已经长期临床应用和实验室研究所证实。参见参考文献。



    外科植入物  羟基磷灰石
第4部分：涂层粘结强度的测定

    1  范围

    GB 23101的本部分规定羟基磷灰石涂层粘结强度的测量方法。

    2  规范性引用文件

    下列文件中的条款通过GB 23101的本部分的引用而成为本部分的条款。凡是注日期的引用文

件，其随后所有的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本部分，然而，鼓励根据本部分达成

协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本
部分。

    GB／T 16825．1—2002  静力单轴试验机的检验  第1部分：拉力和(或)压力试验机测力系统的检
验与校准(ISO 7500-1：1999，IDT)

    3  术语和定义

    下列术语和定义适用于GB 23101的本部分。

    3．1

    羟基磷灰石陶瓷  ceramic hydroxyapatite

    通过烧结使粉体中的晶粒融合成为凝聚的结晶块体的羟基磷灰石。

    3．2

    涂层  coating

    通过热、汽相或液相技术在金属或非金属基体表面上沉积的明显不同的材料层。

    3．3

    羟基磷灰石  hydroxyapatite

    具有晶体结构特征为国际衍射数据委员会(ICDD)的粉末衍射卡PDF 9-432所表征的化学合成物。

    注：化学式：Ca5(OH)(PO4)3。

    3．4

    烧结  sintering

    通过加热使粉体颗粒表面积和粉体整个体积显著减小而实现致密化，并继之提高力学性能的陶瓷

生产过程。

    4  涂层粘结强度的测定方法

    4．1  原理
    涂层粘结强度是通过施加一个单轴拉伸载荷于一个圆柱形试验组件上测定的，试验组件由一个羟

基磷灰石涂层样品粘结一个未涂层的部件构成。

    4．2  测试设备

    4．2．1  力学试验机

    加载能力不低于30kN，精度不低于满刻度±2％的力学试验机。所施拉伸负荷应垂直地施于涂层
平面上。



    (根据GB／T 16825．1检验和校准力学测量系统)

    4．2．2加载组件

    将试验机的负荷传递给试验组件的装置。

    加载组件应保证试验组件的轴与试验机轴之间的偏差≤1°和±0．1mm，从而保证涂层测试面垂直

于加载轴。偏心的加载组件所得结果无效。

    图1为满足这些要求由轭架和销钉组合而成的加载组件实例之一。被涂层的样品和未涂层的部件

每一个均由两个垂直的销钉固定，以使对轴向载荷的偏离最小。加载组件的具体尺寸如表1所规定，适

合于预期最大粘结或内聚强度为50MPa的涂层试验样品。    {01}

    1——试验组件；

    2——销钉；

    3——轭架；

    4——粘结剂；

    5——被测试涂层。

    图1  使偏离轴向加载最小的加载组件图

    4．2．3  试验组件

    试验组件部分(被涂层样品和未涂层部件)用聚合物粘结剂粘结在一起。

    未涂层的部件应由与涂层样品基底相同的材料制成，推荐的材料见表1。

    未涂层部件的尺寸应和涂层样品的尺寸相同，尺寸和公差见表1。

    加 载和 试验 组件 见图 2，被 规定的组件尺寸适用于预期 粘结或内聚强度最大为50MPa的涂层

试验。

    注1：这种试验方法的准确性对下列因素非常敏感：涂层样品的制备、聚合物粘结剂的使用以及涂层样品和未涂层

部件的适当校直。校直不好会导致加载偏心并在试验组件上产生弯曲应力，使试验结果无效。

    注2：未涂层部件的粘结表面应粗化，以助于聚合物粘结剂粘结。



    {02}

    1——供沉积羟基磷灰石涂层的表面。

    符号和尺寸定义参见表1。

    图2  加载和试验部件(c、d)尺寸

    4．2．4  聚合物粘结剂

    聚合物粘结剂的粘结强度至少大于30MPa，或至少高于涂层的粘结或内聚强度5MPa，取其较大

值。所用的聚合物粘结剂在所有测试报告中应标明。

    若涂层多孔部分扩展至涂层／基底界面，应当通过仔细的操作涂层和选用足够粘性的粘结剂保证聚

合物粘结剂将不穿过涂层渗透到基底。粘结剂透过涂层渗入基底将导致所测结果无效。

    粘结剂的渗透作用可通过检验试片横切面评估。

    4．3  涂层样品的准备

    仔细准备涂层样品。在组装和试验前首先检查所有样品，剔除在试验过程中发现的无代表性的特

殊涂层样品。在涂覆上羟基磷灰石涂层后，样品不要再进行机械加工。被试验的涂层面积应是标称直

径为25mm的圆形(公差见表1)或具有等同的横截面积。测量并记录下横截面积和涂层样品尺寸。



    假如使用其他尺寸或横截面积的样品，所得数据应证明与直径25mm标称圆形的样品数据是相
等的。

    4．4  聚合物粘结剂的使用和测试组件的校直

    聚合物粘结剂应一次性地施于涂层轴中心。应控制粘结剂的使用量和把两部分压在一起的力以保

证在涂层样品／未涂层部件连接处不形成凸缘。固化发生后的多余粘结剂，应用不损害试验组件完整性

的方法除去。将未涂层部件与粘结剂／被涂层样品接触，并保证接触面平行和试验截面上粘结剂厚度

均匀。

    为保证试验组件的单轴准直，在聚合物粘结剂固化期间，需用一个校直装置刚性固定试验组件。这

个装置应能在组件固化期间提供一恒定载荷(通常为0．2MPa)以补偿粘结剂的收缩。

    表1  用于粘结或粘附强度小于50MPa的涂层试验的夹具和样品尺寸    {03}

    4．5  试验过程

    将测试组件放入拉伸试验机的夹具中，使其长轴方 向与所施加的拉力方向一致。拉力负荷以

(1．0±0．01)mm／min的恒速施加，直到整个试验组件被完全拉开。记录最大施加负荷，准确到100N。

    应使用10×光学放大倍数检查，以确认失败发生在涂层内部而不是涂层-粘结剂接触面。

    4．6  涂层粘结强度的计算

    涂层粘结或内聚强度σ，以兆帕为单位(MPa)，用下列公式计算。    {04}

    式中：

    F——最大负荷，单位为牛(N)；
    A——截面积(通常为490．87mm2)，计算准确到±0．5mm2。



    5  羟基磷灰石涂层拉力试验报告

    试验报告应包括下列内容：

    a)  依据国家标准的本部分；

    b)  标明试验组件所用材料，包括聚合物粘结剂种类和未涂层部件材料。报告用于粘结未涂层表

面的各种表面处理细节和试验表面的粗糙度；
    c)  试验样品数量；

    d)  详述制作涂层样品所用方法及与涂层样品相关连的各种信息，如日期、批号；
    e)  每个涂层样品和未涂部件的所有尺寸数据，以及粘结横截面积和羟基磷灰石涂层的厚度；

    f)  所有负荷的最大值和断裂方式(例如，涂层与基底间或涂层内部断裂)；

    g)  粘结强度的下列值：最大、最小、平均和标准偏差；

    h)  粘结剂向基底渗透的程度；
    i)  确认断裂是在涂层基底一侧而非粘结剂-基底界面。
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