《生物陶瓷多孔结构特征的测试方法》
团体标准编制说明
一、工作简况

本标准的制定计划由四川大学和四川医疗器械生物材料和制品检验中心有限公司提出，经中国生物材料学会标准工作委员会批准，2023年中国生物材料学会第Ⅰ批团体标准批准立项，项目名称为《生物陶瓷多孔结构特征的测试方法》，起草单位为四川大学、四川医疗器械生物材料和制品检验中心有限公司、天津市医疗器械质量监督检验中心、四川拜阿蒙生物活性材料有限责任公司、上海贝奥路生物材料有限公司和苏州鼎安科技有限公司。
二、标准编制原则和确定标准主要内容的依据
（一）本标准制定背景
对于生物陶瓷来说，多孔结构的引入有利于营养物质传输和骨长入，是骨组织工程支架材料的基本要求，也是诱导骨形成的必要条件。生物陶瓷的三维多孔结构特征要素主要包括孔隙率、孔径、孔形、以及孔贯通性等。大量的文献报告和实验研究均已证实，生物陶瓷，如羟基磷灰石、(-磷酸三钙、以及双相磷酸钙陶瓷等，必须具有相互贯通的大孔且大孔璧上有丰富的微孔，才具有良好的骨再生修复能力。大孔为骨组织的长入提供必要的空间，贯通孔和微孔的存在有利于营养物质的供给和传输。与传统分子筛等多孔材料领域关于微孔（<2 nm）、介孔（2~50 nm）和宏孔（>50 nm）尺寸的划分不同，生物陶瓷三维多孔结构的特征描述通常是在微米级的范畴，如通常认为宏孔孔径≥100 μm，宏孔间的连通孔径10~150 μm，宏孔壁上的丰富微孔<10μm，具有良好的骨修复效果。目前生物陶瓷类植入器械的三维多孔结构特征测试方法标准体系尚未完善，已发布的相关标准包括GB/T 41672-2022 外科植入物 骨诱导磷酸钙生物陶瓷，YY/T 1558.3-2017 外科植入物 磷酸钙 第3部分：羟基磷灰石和β-磷酸三钙骨替代物，YY/T 0683-2008 外科植入物用β-磷酸三钙。虽然上述标准对生物陶瓷三维多孔结构特征有一定的界定和测试方法描述，但有部分具体三维多孔结构的测试实验过程并未提及。GB/T 21650.1-2008 压汞法和气体吸附法测定固体材料孔径分布和孔隙率 第1部分：压汞法，适用于一般固体材料孔径分布和孔隙率的测定，但对于生物陶瓷的三维多孔结构特征测试方法尚有适合性争议。因此，当前尚无对应的现行标准。
（二）本标准编制原则

本标准按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。坚持适用性和有效性为准则，标准的编制不低于目前国内相关行业标准规定的限量指标，并结合当前行业发展现状与特点，提高标准贯彻实施的实用性和可操作性。
（三）本标准制定参考的主要依据
标准制定中参考引用了GB/T 41672《外科植入物 骨诱导磷酸钙生物陶瓷》GB/T 36984《外科植入物用多孔金属材料X射线CT检测方法》、GB/T 21650.1《压汞法和气体吸附法测定固体材料孔径分布和孔隙度 第1部分：压汞法》、YY/T 1558.3《外科植入物 磷酸钙 第3部分：羟基磷灰石和β-磷酸三钙骨替代物》、ISO 13383-1《Fine ceramics (advanced ceramics, advanced technical ceramics)- Microstructural characterization - Part 1: Determination of grain size and size distribution》、YY/T 1577-2007《组织工程医疗器械产品 聚合物支架微结构评价指南》等相关国家、行业标准及技术文件。
三.主要试验（或验证）的分析、综述报告，技术经济论证，预期的经济效果；
（一）验证分析

本标准对生物陶瓷三维多孔结构特征的测试方法进行了规范，，包括评价总孔隙率、开孔隙率、闭孔隙率、宏孔孔径、连通孔径、微孔隙率，以及孔径分布等性能指标时可用的试验方法。
1） 总孔隙率 可采用重量法进行计算样品的总孔隙率。对于颗粒样品，如颗粒由块状粉碎制成，颗粒的孔隙率应在块状粉碎之前用上述方法检测。如颗粒不由块状粉碎制成，颗粒的孔隙率可采用GB/T 21650.1-2008中压汞法检测，也可采用GB/T 36984-2018中CT方法测定总孔隙率，这两种方法同样适用于块体样品总孔隙率的测定。
2） 开孔隙率 基于Archimedes原理，采用排水法测定材料的开孔隙率，也可采用GB/T 21650.1-2008中压汞法检测。也可参照GB/T 36984-2018中CT方法测定开孔隙率。
3） 闭孔隙率 材料的闭孔隙率为总孔隙率和开孔隙率的差值；也可参照GB/T 36984-2018中CT方法测定闭孔隙率。
4） 宏孔孔径 可采用GB/T 21650.1-2008中压汞法测定宏孔孔径。也可采用ISO 13383-1:2012描述的用于宏孔孔径测定的方法之一，即在材料某一截面的扫描电镜照片中测量孔的直径。当孔相互接触时，应画一虚构孔边界再测量其尺寸。也可采用GB/T 36984-2018 X射线CT检测方法对重建后的图像中的孔径进行检测。

5） 连通孔径 按照GB/T 21650.1-2008中压汞法测定连通孔径。也可使用其他公认的测试方法，如扫描电镜（SEM）和CT法，但其相应的连通孔径范围应根据相应方法的特点进行确认。
6） 微孔孔径 确定微孔孔径可采用ISO 13383-1:2012描述的仅用于微孔的方法之一，也可采用GB/T 21650.1-2008中压汞法测定微孔孔径。
7） 微孔隙率 照GB/T 21650.1-2008中压汞法测定微孔隙率。分析压汞法的测试数据，计算孔径小于10 µm的孔隙进汞体积占样品骨架体积的比例。也可使用其他方法检测样品的微孔隙率，并应说明其合理性。
8） 孔径分布 按照GB/T 21650.1-2008中压汞法测定孔径分布；也可参考GB/T 36984-2018中CT方法统计孔径分布情况。
（二）技术经济评估

1.标准已基本覆盖磷酸钙生物陶瓷多孔结构特征的测试方法，适用于磷酸钙生物陶瓷医疗器械产品的多孔结构特征的测试与评价，具有适宜的技术规范及指导功能。
2.对磷酸钙生物陶瓷多孔结构特征的测试方法进行规范是本标准的目的，结合当前行业现状与发展的需求，符合当前国内外法规要求，标准能够切实可行地贯彻实施。

3.本标准贯彻后的经济效益是显著的，能够规范产品要求，提升产品的核心竞争力，对产品的有效性评价提供了依据，对促进行业发展有十分积极的作用，可产生显著的社会经济效益。
四、采用国际标准和国外先进标准的程度，以及与国际、国外同类标准水平的对比情况，或与测试的国外样品、样机的有关数据对比的情况。
随着生物陶瓷研究的不断深入，一些新的多孔材料制备技术，如增材制造等也应用到了生物陶瓷领域，并已经尝试应用于临床研究，迫切需要对生物陶瓷三维多孔结构特征描述和测试进行规范，指导相关产品研发。因此，我国率先制定生物陶瓷三维多孔结构特征的测试方法标准十分必要和紧迫，不仅有利于推动和促进我国新型生物陶瓷制品的创新研发和推广应用，更有利于提升和夯实我国在该技术领域的国际先进性和引领作用。该标准的制定，可为正在开展生物陶瓷产品研发与临床转化的各单位提供明确的技术指标及对应检测方法，进而促进该领域涌现更多的创新成果和突破性进展，有利于生物陶瓷行业的有序发展。后期可建立和完善其它多孔生物材料标准的制定，并力争主持制定相应行标、国标或ISO 标准。

五、与有关的现行法令、法规和强制性国家标准、行业标准的关系。
本标准按照《中华人民共和国标准化法》和相关法规的要求进行编写，符合相关法律、法规；与医药行业标准GB/T 41672-2022《外科植入物 骨诱导磷酸钙生物陶瓷》之间存在参考、补充的关系，与现有的强制性国家标准、行业标准不冲突。
六、重大分歧意见的处理经过和依据

本标准在起草过程中无重大分歧。
七、废止现行有关标准的建议

无

八、其他应予说明的事项

无
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