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前 言

本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别这些专利的责任。

本标准由中国生物材料学会提出。
本标准中国生物材料学会标准化技术委员会归口。
本标准起草单位：

本标准主要起草人：

引 言
目前，针对镍钛形状记忆合金制成的心脏封堵器形状恢复性能的评价，并无统一的标准方法加以规范。本标准通过建立镍钛形状记忆合金心脏封堵器形状恢复性能评价标准，针对心脏封堵器选择合适的测试项目和方法对其形状恢复性能进行评价测试。
此标准提供推荐方法，可以根据产品设计及结构特点，选择推荐的方法。
在镍钛合金制成的心脏封堵器技术领域，随着知识的增长和技术的改进，本标准宜被修改、更新及修订。
镍钛形状记忆合金心脏封堵器形状恢复性能评价方法

1. 范围
本标准适用于对镍钛形状记忆合金制成的心脏封堵器的形状恢复性能进行评价，所涵盖的器械包括但不限于左心耳封堵器、房间隔缺损封堵器、室间隔缺损封堵器、动脉导管未闭封堵器、卵圆孔未闭封堵器。
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。
YY/T 1553心血管植入物 心脏封堵器
GB 24627医疗器械和外科植入物用镍-钛形状记忆合金加工材（GB 24627-2009，ASTM F 2063-18 ,IDT）

YS/T 970镍钛形状记忆合金相变温度测定方法

YS/T 1064镍钛形状记忆合金术语

3. 术语和定义
      YY/T 1553及YS/T 1064界定的以及下列术语和定义适用于本文件。

1.1 形状恢复性能
心脏封堵器经过挤压、收缩或其它变形方式后恢复原来形状的能力。
1.2 马氏体逆相变终了温度 Af

在一步相变加热过程中，马氏体相向高温奥氏体相转变的终了温度，或者在两步相变加热过程中，R相（镍钛形状记忆合金在一定条件下形成的介于高温奥氏体相和马氏体相之间的过渡相）向高温奥氏体相转变的终了温度。

1.3 弹性变形适应性

心脏封堵器从装载装置中释放展开后的尺寸恢复能力。
1.4 封堵张力（无支撑部位结构的心脏封堵器除外）

心脏封堵器在相应预期植入尺寸条件下所产生的力。
1.5 径向支撑力（无支撑部位结构的心脏封堵器除外）

   心脏封堵器在相应外径下产生的（扩张或压缩）力。
4. 材料
试样材料应符合GB 24627《医疗器械和外科植入物用镍-钛形状记忆合金加工材》及自膨式镍钛材料血管支架的相应要求。
5. 要求
1.6 总则

心脏封堵器形状恢复性能评价宜依据本标准开展测试，并对其结果进行评价。
1.6.1 心脏封堵器形状恢复性能评价测试应至少考虑以下方面：
· 测试人员应有一定的专业背景，经过测试方法和设备使用的培训；
· 测试用仪器、（温度、应力、应变）各类传感器等应经过校准和确认；
· 待测样品应为正常生产的终成品或经过等效工艺处理后的样品；
· 测试环境应尽量与植入物使用环境保持一致，例如温度、体液、模型等。
注：为了保证心脏封堵器形状恢复性能评价的一致性，推荐使用本标准的评价方法。如果使用的方法与本标准提供的指导不一致时，宜说明其合理性。
1.6.2 心脏封堵器形状恢复性能评价应至少考虑以下方面：

· 心脏封堵器所用镍钛材料的特性；

· 心脏封堵器的预期使用方式，与组织的相互作用方式；
· 心脏封堵器与其预期使用的生理环境的影响（比如温度、体液等）。
1.7 Af温度测试方法

1.7.1 试验原理
将试样冷却至完全马氏体相状态，试样变形后加热至完全高温奥氏体相状态。在加热过程中，由于发生马氏体逆相变，试样的形状发生变化，通过测量试验随温度变化的变形位移量，绘成温度-位移曲线，用切线法在温度-位移曲线上确定Af。

1.7.2 仪器及试剂

1.1.1.1 Af点测试仪，原理图见图1；
1.1.1.2 夹具；

1.1.1.3 磁力搅拌器；

1.1.1.4 冷却导热液体：水、酒精、液氮或干冰等；
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说明：1-测试仪滑杆；2-数据接收显示处理系统；3-容器；4-夹具；

5-加热平台；6-冷却导热液体；7-样品；8-温度探测杆。
图1  Af点测试仪
1.7.3 测试步骤
1.2.3.1 在容器中倒入一定量的冷却导热液体，确保整个样品在冷却导热液体液面以下，对超弹性记忆合金，冷却导热液体温度需约-50℃；对于室温马氏体合金，冷却导热液体温度需低于10℃；
1.2.3.2 将对应的磁力搅拌器、样品与样品台放置在5.2.2.1的冷却导热液中；

1.2.3.3 将容器放置于Af点测试仪对应的平台上；

1.2.3.4 将分析仪的温度探测杆降低至液面下，在低温条件下将固定好的样品样品进行拉伸、压缩或其它方式使其模拟产品临床使用预期最大变形量或通过装载鞘管释放；
1.2.3.5 设定数据接收显示处理系统，分别记录产品在回复变形过程中的运动变形量（如位移，角度）和温度；

1.2.3.6 加热导热液体并搅拌，使液体温度升高，加热速度不超过4℃/min；

1.2.3.7 观察产品回复至形态不再变化时停止测试；

1.2.3.8 用切线法在温度-运动变形量曲线上确定相变温度，如图2，取曲线上最大斜率的切线与回复形变后的切线交点即为样品的相变温度Af。
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图2  切线法在温度-运动变形量曲线上确定相变温度

1.8 弹性变形适应性测试方法

1.8.1 试验原理
心脏封堵器主要依靠镍钛合金的超弹性和温度特性实现自身在缺损位置进行封堵，心脏封堵器置于（37±2）℃水浴中，依照产品使用说明书要求进行体外模拟使用操作，释放心脏封堵器，测量其关键尺寸。制造商根据风险分析，考虑心脏封堵器重复进出鞘管次数后测试，推荐至少满足产品说明书预期次数。
1.8.2 仪器及试剂

5.3.2.1尺寸测量设备：如非接触式光学测量仪、游标卡尺等，测量精度应在规定公差的±10%或测量值得±1%范围内；

5.3.2.2温控水浴装置：提供测试时所选择的温度条件，如（37±2）℃；

5.3.2.3辅件：与产品说明书一致的用于样品完成释放的必要器械，如输送线缆、装载器等；

5.3.2.4解剖模型：模拟产品临床解剖结构的血管模型，如通道角度，释放部位缺损尺寸。

1.8.3 测试步骤
5.3.3.1按照样品的规格，选择相应规格的辅件以及相应通道弯曲角度的解剖模型；

5.3.3.2将心脏封堵器放置在温度为（37±2）℃温控水浴装置中,至少保持1min，使封堵器充分预热；

5.3.3.3将心脏封堵器输送线缆穿过装载装置与心脏封堵器连接，并收入装载装置中（预装载心脏封堵器可省略此步骤）；

5.3.3.4按照产品使用说明书，将心脏封堵器系统插入到解剖模型中；

5.3.3.5在水浴环境中推送心脏封堵器达到封堵器释放缺损区域；

5.3.3.6根据产品使用说明书最大预期可回收次数，在水浴环境中（37±2）℃推拉输送线缆使心脏封堵器进出鞘管口达到产品预期最大次数，测量其关键尺寸（如外径、高度等）。

1.9 弹性抗挤压力

1.9.1 封堵张力方法（无支撑部位结构的心脏封堵器除外）
1.9.1.1 试验原理

将心脏封堵器置于夹具模型中，对心脏封堵器的支撑部位压缩到至少产品使用说明书要求的预期压缩尺寸，再缓慢增加至无载荷状态。记录压缩和回弹过程中达到预期压缩尺寸时的力值，观察心脏封堵器是否能恢复其初始形状。（无支撑部位结构的心脏封堵器除外）

1.9.1.2 仪器及试剂

a) 拉力机，测量精度应在规定公差的±10%或测量值得±1%范围内；
b) 温控装置：提供测试时所选择的温度条件，如（37±2）℃；
c) 工装：对心脏封堵器支撑部位进行挤压的工装，其压缩弧度半径与样品规格匹配（如图3，弧高为心脏封堵器支撑部位半径的1/3），其宽度与心脏封堵器支撑部位宽度相同。
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图3. 封堵张力工装示意图

1.9.1.3 测试步骤
1.9.1.3.1 将样品在37±2℃的环境中释放出来（非预装的心脏封堵器除外）；

1.9.1.3.2 在测力仪器上固定封堵张力工装。将心脏封堵器支撑部位自然放置在固定的夹具上，微调测力仪器，使上下封堵张力工装的间距为封堵器支撑部位的标称尺寸，见图4所示。控制样品测试温度为37±2℃。
1.9.1.3.3 将样品支撑部位装载到工装中，开始施加压力，利用测力仪器使工装向心脏封堵器支撑部位进行缓慢压缩，压缩到至少心脏封堵器支撑部位预期最小尺寸，维持1s，再缓慢回复至无载荷状态。移动速度推荐10~200 mm/min。
1.9.1.3.4 整个测试过程中记录压缩和回弹过程中达到心脏封堵器预期压缩尺寸时的力值，观察心脏封堵器是否能恢复其初始形状，是否出现永久变形或塌陷现象。

说明：1-上夹具；2-样品；3-下夹具。
图4 封堵张力测试示意图
1.9.2 径向支撑力测试方法（无支撑部位结构的心脏封堵器除外）
1.9.2.1 试验原理
心脏封堵器真实的使用过程中，与组织接触的位置会产生圆周上的径向作用力，测定心脏封堵器说明书中规定的临床使用尺寸下对应的力值。
1.9.2.2 仪器及试剂

a） 恒温箱或水浴：提供测试时所选择的温度条件，温度37±2℃；
b） 径向力测试仪（尺寸精度不小于0.01mm，力学传感器精度不小于0.05N）；
c） 尺寸测量设备（例如电子显微镜、测微计、光学轮廓投影仪、激光测微计）；所有测试设备在校准周期范围内。

1.9.2.3 测试步骤

1.9.2.3.1 在37±2℃环境下，将测试样品从心脏封堵器系统中释放出来(非预装心脏封堵器除除外)； 

1.9.2.3.2 控制测试装置温度为37±2℃。调整径向力测试仪测试孔的初始直径至少为心脏封堵器标称尺寸；
1.9.2.3.3 将封堵器放置在测试孔内，并在测试孔内恒温至少1min；
1.9.2.3.4 开始测试，径向力测试仪孔径缓慢压缩心脏封堵器，直至至少为心脏封堵器产品说明书中规定的预期最小值，维持1s；然后缓慢扩张至无载荷状态，移动速度推荐0.1-0.5mm/s。注意测试过程中封堵器保持圆周压缩状态，不能有倾斜。
1.9.2.3.5 记录压缩和扩张过程中封堵器达到产品说明书中规定的预期最小值对应的力值。
6. 试验报告

试验报告应包括下面内容
a) 目的：陈述与本标准中相对应的测试项目的目的；

b) 设备及材料：样品名称、规格，批号、生产厂家、使用辅件信息，；

c) 试验过程方法的关键参数，接受准则，试验地点，人员，标识、试验日期等；

d) 试验结果数据的记录，数据单位建议采用国际单位值；

e) 描述任何偏差以及其对结果分析的潜在影响；

结论：比较测试结果与接受标准，得出结论，包括这些结果对临床的潜在影响。
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