[bookmark: _GoBack]《生物医用材料元素测定 波长色散型X射线荧光光谱法》编制说明

一、工作简况
包括任务来源、起草工作组单位、主要工作过程、团体标准主要起草人及其所做的工作等；
1.任务来源
     本项目《生物医用材料元素测定 波长色散型X射线荧光光谱法》立项源于国家重点研发计划“新型医用金属材料及植入器械产品标准及其审评科学基础研究（项目编号：2018YFC1106700）” 中课题二“低模量钛合金及植入器械检测技术和标准化研究（课题编号： 2018YFC1106702）”的相关任务，由中国生物材料学会归口管理，经学会组织遴选，包括该项目在内的2019年7项标准，项目已于2020年1月7日公示。
2.制定标准的必要性和意义
    标准主要起草单位为中国食品药品检定研究院组织，联合深圳市药品检验研究院（深圳市医疗器械检测中心）、德国布鲁克公司、北京航空航天大学、北京大学深圳研究院、四川大学、华南理工大学共同起草。
3.主要起草过程
     本标准于2015年完成草案初稿，当时申报了医疗器械行业标准，当时由于X射线荧光光谱法标准的适用范围较宽，超出了“全国外科植入物和矫形器械标准化技术委员会”按照器械类型分类的管辖范围，故未能申报成功。当时的专家建议是尽量缩减标准的适用范围，而对于XRF这样一个能够适用于做种器械产品和生物材料的通用技术，起草人显然期待能够找到一个适宜的申报机构完成该标准的制定。本标准自国家重点研发计划“新型医用金属材料及植入器械产品标准及其审评科学基础研究”申报成功后，即立项准备相关草案及相关实验验证资料，于2019年8月完成标准立项申请；2019年11月召开了标准启动会；2019年11月24日起草工作组召开会议，对根据启动会和中国生物材料学会专家首次评议意见将标准的适用的材料范围由最初的仅限于“低模量钛合金”扩展到了目前标准的“生物医用材料”范围，并对标准草案的修改进行了深入研讨，就标准验证方案相关事宜进行初步确定。会后，起草工作组根据讨论意见对标准草案再次修改完善，形成《生物医用材料元素测定 波长色散型X射线荧光光谱法》（征求意见稿）；同时，为保证验证结论准确、可靠、可重复，起草工作组对验证方案做了进一步细化。
4、团体标准主要起草人及其所做的工作等
   本标准第一起草人王健，自2002起在中国食品药品检定研究院从事医疗器械性能评价及标准化工作，主要负责医疗器械相关标准物质研发，植入器械、介入器械、人工器官、组织修复、纳米材料、医用合金材料及增材制造产品的科研及检测，国家食品药品监督管理局医疗器械技术审评专家库专家（医疗器械材料工程）。主持和参与起草“补片类植入产品标准体系”和增材制造工艺相关的行业标准等医疗器械行业标准十余项；负责研制多个医疗器械国家标准品，共主持和参加课题6 项：国家级课题3 项，北京市课题1 项，发表中英文论文近二十篇，专利2 项。

二、确定学会团体标准主要技术内容（如技术指标、参数等）的论据（包括试验、统计数据）。
   本标准的主要技术内容基于目前我国现行与X射荧光光谱法（以下简称XRF法）相关的国家标准和行业、部委标准，国际标准以ASTM E1621-13波长分散X射线荧光光谱法进行元素分析的标准指南等相关参考资料，结合医疗器械用生物医用材料的特点和本行业检测评价的实际情况，规定了合适本领域使用的X射线荧光光谱技术标准，填补了标准化空白。
目前国内采用X射线荧光光谱法进行元素含量测定的现行标准有109个，主要分布在矿业、石油化工、煤炭、冶金、建材、环保、工业硅及陶瓷、首饰、电子电气、食品等行业；国外相关标准较国内数量更多，分布行业更为广泛，包括药品重金属含量控制、医用合金材料中成分测定等。作为一种快速、简便、无损，对材质主成分定性定量准确的成熟测试方法，本标准制定的核心和难点并非XRF法的基本应用，而在于如何应对材料种类繁多、成品形状结构复杂、大小不一、重量轻的医疗器械产品在检测实际中遇到的问题，以确保科学、规范的使用这项技术，这也是XRF法迟迟未能在医疗领域广泛应用的原因之一，也就是技术的落地问题。
标准主要技术内容主要包括标准制定的意义，标准适用的范围、引用文件、术语和定义、方法原理；并专门对样品的制备按照不同材料、器械产品的特性进行了详细规定，汇集和覆盖了目前医疗器械领域涉及的几乎所有生物材料特定的样品制备方法，并对测试中可能产生的干扰进行了说明和注释；并针对不同材料的样品测试所需的不同仪器设备进行了细化和规定；对需要的试剂和材料做出了规定；结合中检院研制XRF相关标准物质的经验还介绍了标准物质和试样的制备的细节；对测试中需要注意的相关内容结合现有国标进行了完整的汇集和补充；最后规定了检测报告的要求。
     
三、主要试验（验证）的分析、综述报告，技术经济论证，预期的经济效果；
1、主要试验的验证分析
标准起草人自2003年开始关注XRF相关技术，并于2009年在我国医疗器械检测机构率先引入高功率波长色散型X射线荧光光谱仪尝试和摸索如何将此技术与医疗器械产品的性能评价和标准化工作进行结合。先后将此技术用于2012年“铬超标药用胶囊”国家应急检验工作，撰写的《X射线荧光法快速筛查铬超标明胶胶囊研究》，荣获“第十一届全国青年药学工作者最新科研成果交流会三等奖”；于同年本人主要负责的2012年医疗器械国家监督抽验“金属骨钉骨板”成分分析拓展试验研究，又采用XRF法与经典化学分析法的结果进行了对比，证明此方法只要进行完善的前期样品处理，其测试结果准确可靠，该工作经国家药监局专家评议获得了2012年国家医疗器械监督抽验优秀奖，相关方法学研究还荣获了院级科技评优的二等奖；此外，起草人还针对骨科填充材料、生物玻璃、多组分液体器械产品（器官保存液、透析液等产品）、化妆品（美白产品中汞元素）、药品中催化剂钯（Pd）的XRF含量测定等进行了长期的方法学研究，积累了大量的第一手试验数据，证明了XRF法的作为一种快速、无损、多元素测定方法在医疗器械领域用生物材料元素含量测定的可靠性和广泛适用性。由于涉及生物材料和器械品种类繁多，以上述综述形式简要介绍。
2、技术经济论证和预期经济效果
医疗器械产品，具有元素种类多、样品重量轻、形状各异的特点，常规测试方法主要采用需要进行复杂样品前处理的的常规化学分析方法，如滴定法、分光光度法、ICP-AES等，耗时、费力，检测周期长，占用人力资源多。从而导致在进行成品化学成分检测时按照常规化学分析法测定，会耗用生产企业大量的成品器械，由于通常成品造价都较高，有损检测无法对样品进行回收利用，某些较为昂贵的材料，更会提高生产企业的检测成本。通常为了解决上述问题，一般会在不得已的情况下以原材料的方式提供给检测机构，替代成品合金化学成分的检测，成为器械质量评价和器械上市前监管的漏洞和风险点。一旦遭遇国家大规模监督抽验的重大检验检测任务，器械和生物材料的化学成分势必作为核心技术指标作为主要考察对象，若无一种快速、准确无损的元素成分测试方法，则将无法及时有效应对这样的检测任务，2012的毒胶囊事件全国除西藏药检所之外所有药品检测机构花费数月，全国紧急采购数百台微波消解仪、原子吸收才完成了相关的应急检测任务，而采用XRF法则可以将全国的胶囊铬元素超标的初步筛查在一台设备上，1周内全部完成，对超标产品定值同步进行，可为国家监管部门赢得大量的时间，节省巨额检测成本。
日常医疗器械生产企业，通过采用本标准，可以通过无损的检测方式实施快速、可重复利用、昂贵样品减少用量、利于回收的效果，对于样品较小巧，如血管支架，电极等样品，可节省常规方法60%-90%的消耗。该设备造价相对昂贵，但投入产出比、测试效率极高，对于较大的检测机构可以通过大量的受检，较快收回设备成本。
四、采用国际标准的程度及水平的简要说明；
    目前参考的ASTM E1621-13波长分散X射线荧光光谱法与本标准所采用的设备原理一致，条款规定完备，出于同类标准的领先水平。但并未针对生物材料进行专门规定，在本领域使用时还不能很好的使用，可作为作为很好的参考资料用于借鉴。
五、与有关的现行法律、法规和强制性标准的关系；
    无冲突。
六、重大分歧意见的处理经过和依据； 
    无
七、其它应予说明的事项。
    标准颁布后，生产企业推荐到具备此检测技术和长期技术积累的检测机构进行相关检测和咨询，特别是希望获得成品器械元素构成且样品比较小巧的情况，可以节省一半以上的样品耗用量，而取样代表性要高于“扫描电镜+能谱”的这样的微区分析方法。样品量充足的情况下同样可以采用其他常规检测方法进行测试。
                                        
                                

