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前  言

本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。
本标准由郑州大学提出。
本标准由中国生物材料学会标准工作委员会归口。

本标准负责起草单位：郑州大学、江苏沣沅医疗器械有限公司、上海交通大学、国家镁及镁合金产品质量监督检验中心、北京大学、中国科学院沈阳金属研究所。
本标准主要起草人：关绍康、奚廷斐、朱世杰、袁广银、石梦佳、王迎新、万子义、李伟杰。

可降解镁合金半连续铸棒
1　 范围

本标准规定了可降解镁合金半连续铸棒的要求，试验方法、检验规则及标志、包装、运输、贮存、质量证明书、合同内容等。
本标准适用于可降解的镁合金半连续铸棒。
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，仅所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。

GB/T 228.1 金属材料拉伸试验第1部分：室温试验方法

GB/T 1177 铸造镁合金
GB/T 4297 变形镁合金低倍组织检验方法

GB/T 4296 变形镁合金显微组织检验方法

GB/T 6394 金属平均晶粒度测定方法 

GB/T 7314 金属材料 室温压缩试验方法

GB/T 8170 数字修约规则

GB/T 10123 金属和合金的腐蚀基本术语和定义

GB/T 13748（所有部分）镁及镁合金化学分析方法

GB/T 16886.4 医疗器械生物学评价  第4部分：与血液相互作用试验选择

GB/T 16886.5 医疗器械生物学评价　第5部分：体外细胞毒性试验

GB/T 16886.12 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 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 19078 铸造镁合金锭

GB/T 24196 金属和合金的腐蚀电化学试验方法恒电位和动电位极化测量导则

GB/T 32792 镁合金加工产品 包装、标志、运输、贮存要求
ISO 7773 镁合金圆棒材和管材尺寸公差

ASTM G102 电化学腐蚀速率计算和相关信息的处理

3　 技术要求
3.1　 产品分类

3.1.1　 牌号、状态及规格

可降解镁合金半连续铸棒合金牌号、供应状态及规格应符合表1的规定。超出表1规格范围的订货要求，由供需双方协商解决并在订货单（或合同）中注明。
表1　 可降解镁合金半连续铸棒合金牌号、供应状态及规格

	合金牌号
	供应状态
	规格/mm

	
	
	直径/mm
	长度/mm

	EZ20M
	半连续铸造
	70-500
	≥500

	EZ30M
	
	
	

	WE43
	
	
	

	ZE21B
	
	
	

	ZE21C
	
	
	

	ZG20A
	
	
	

	ZK60
	
	
	


3.1.2　 标记及示例

产品标记按本产品名称、标准编号、合金牌号、用途代号、规格（直径及长度）的顺序表示。标记示例如下：

示例1:

WE43牌号半连续铸棒、直径10.00mm、定尺长度1000mm的棒材，标记为：

半连续棒材T/CSBM -WE43--Ф10×1000

示例2:

支架用ZE21B牌号棒材、直径10.00mm、定尺长度1000mm的棒材，标记为：

半连续棒材T/CSBM -ZE21B--Ф10×1000
3.2　 化学成分

表2　 可降解镁合金半连续铸棒化学成分

	合金牌号
	化学成分（质量分数%）
	其他元素

	
	Mg
	Zn
	Mn
	Y
	Nd
	Zr
	
	Si
	Fe
	Cu
	Ni
	单个
	总计

	EZ20M
	余量
	0.18-0.22
	-
	-
	2.00-2.50
	0.40-0.60
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-

	EZ30M
	余量
	0.18-2.2
	-
	-
	2.60-3.20
	0.40-0.60
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-

	WE43C
	余量
	0.02
	0.03
	3.70-4.30
	2.00-2.50
	0.40-1.00
	其他重稀土元素0.30-1.00
	-
	≤0.01
	≤0.02
	≤0.002
	≤0.01
	-

	ZE21B
	余量
	1.50-2.50
	-
	0.23-0.69
	0.50-1.50
	-
	-
	≤

0.01
	≤

0.003
	≤

0.003
	≤

0.003
	≤

0.01
	≤
0.10

	ZE21C
	余量
	1.50-2.50
	-
	0.23-0.69
	0.50-1.50
	0.30-0.70
	-
	≤

0.01
	≤

0.003
	≤

0.003
	≤

0.003
	≤

0.01
	≤
0.10

	ZG20A

	余量
	1.80-2.20
	-
	-
	-
	-
	Ca含量0.10-0.30
	≤

0.01
	≤

0.003
	≤

0.003
	≤

0.003
	≤

0.01
	≤
0.10

	ZK60
	余量
	4.8-6.2
	-
	-
	-
	≥0.45
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.30


3.3　 尺寸偏差

3.3.1　 棒材直径与长度

可降解镁合金半连续铸棒的直径与长度允许偏差应符合表3规定。
表3　 可降解镁合金半连续铸棒的直径与长度允许偏差

	直径及允许偏差/mm
	长度及允许偏差/mm

	公称直径
	允许偏差
	公称长度
	允许偏差

	70-500
	±1
	500-4000
	±1


3.3.2　 直线度

可降解镁合金半连续铸棒的直线度，在长度方向全长的任意部位上不大于0.3mm/m。

3.3.3　 斜切度

可降解镁合金半连续铸棒应两端对齐，斜切度β（如图1所示）不应超过3°。
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图1　 斜切度测量示意图

3.3.4　 其他

其它没有规定的要求应符合ISO 7773的规定。

3.4　 室温力学性能

可降解镁合金半连续铸棒的室温拉伸性能符合表4规定。

表4　 可降解镁合金半连续铸棒的室温拉伸性能
	合金牌号
	供应状态
	直径/mm
	取样方向
	屈服强度/MPa
	抗拉强度/MPa
	断后伸长率/%

	EZ20M
	半连续铸造
	70-500
	长度方向
	160
	220
	20

	EZ30M
	半连续铸造
	 70-500
	长度方向
	160
	220
	20

	WE43C
	半连续铸造
	 70-500
	长度方向
	160
	220
	10

	ZE21B
	半连续铸造
	70-500
	长度方向
	200
	250
	20

	ZE21C
	半连续铸造
	70-500
	长度方向
	200
	250
	20

	ZG20A
	半连续铸造
	70-500
	长度方向
	160
	220
	15

	ZK60
	半连续铸造
	70-500
	长度方向
	160
	280
	10


可降解镁合金半连续铸棒的室温压缩性能符合表5规定。
表5　 可降解镁合金半连续铸棒的室温压缩性能
	合金牌号
	供应状态
	直径/mm
	取样方向
	屈服强度/MPa
	抗压强度/MPa
	压缩率/%

	EZ20M
	半连续铸造
	70-500
	长度方向
	160
	220
	20

	EZ30M
	半连续铸造
	70-500
	长度方向
	160
	220
	20

	WE43C
	半连续铸造
	70-500
	长度方向
	160
	220
	10

	ZE21B
	半连续铸造
	70-500
	长度方向
	200
	250
	20

	ZE21C
	半连续铸造
	70-500
	长度方向
	200
	250
	20

	ZG20A
	半连续铸造
	70-500
	长度方向
	160
	220
	15

	ZK60
	半连续铸造
	70-500
	长度方向
	160
	280
	10


3.5　 腐蚀降解速率

可降解镁合金半连续铸棒的腐蚀降解速率应符合表5的规定。

表6　 可降解镁合金半连续铸棒降解速率

	合金牌号
	状态
	直径/mm
	取样方式
	腐蚀降解速率mm/year

	EZ20M
	半连续铸造
	70
	垂直长度方向锯切小圆片
	≤0.35

	EZ30M
	半连续铸造
	70
	垂直长度方向锯切小圆片
	≤0.35

	WE43C
	半连续铸造
	70
	垂直长度方向锯切小圆片
	≤0.35

	ZE21B
	半连续铸造
	70
	垂直长度方向锯切小圆片
	≤0.35

	ZE21C
	半连续铸造
	70
	垂直长度方向锯切小圆片
	≤0.35

	ZG20A
	半连续铸造
	70
	垂直长度方向锯切小圆片
	≤0.35

	ZK60
	半连续铸造
	70
	垂直长度方向锯切小圆片
	≤0.35


3.6　 表面质量

可降解镁合金半连续铸棒表面应清洁，不应有裂纹、氧化夹杂物、腐蚀斑点、灼烧斑点、毛刺、飞边、黑色氧化皮和严重缩孔。其它没有规定的要求应符合GB/T 19078规定执行。

3.7　 低倍组织
可降解镁合金半连续铸棒的低倍组织中不允许有裂纹、分层和气孔，组织均匀。
3.8　 显微组织

可降解镁合金半连续铸棒中的金属夹杂物、非金属夹杂的尺寸应不大于120μm，晶粒度不低于4级。
3.9　 生物相容性

可降解镁合金半连续铸棒生物相容性符合表7规定。

表7　 可降解镁合金半连续铸棒的生物相容性

	指标
	动态凝血时间
	溶血率
	体外动态血小板血栓形成
	表面粘附的血小板数量
	致敏反应
	内皮反应

	要求
	试验结果与参照品相比在统计学上应无显著性差异
	≤5%
	试验结果与参照品相比在统计学上应无显著性差异
	试验结果与参照品相比在统计学上应无显著性差异
	无致敏反应
	样品组与对照组记分之差不大于1.0


3.10　 细胞毒性

可降解镁合金半连续铸棒的细胞毒性符合表8规定。

表8　 可降解镁合金半连续铸棒细胞毒性

	指标
	浸提液实验
	直接接触实验
	间接接触实验（琼脂扩散法）

	要求
	细胞存活率≥70%
	细胞毒性计分为0
	细胞毒性计分为0


4　 试验方法

4.1　 化学成分

化学成分分析方法应符合GB/T 13748的规定。

4.2　 尺寸偏差

可降解镁合金半连续铸棒直径用精度不低于0.01mm的量具进行测量。其它尺寸及外形用钢板尺、卷尺或专用工具检测。其它没有规定的要求应符合ISO 7773的执行。

4.3　 室温拉伸力学性能

可降解镁合金半连续铸棒室温拉伸力学性能试验按照GB/T 228.1的规定执行。
可降解镁合金半连续铸棒室温压缩力学性能试验按照GB/T 7314规定执行。

4.4　 腐蚀降解速率及降解模式

由GB/T 10123规定腐蚀速率可以采取单位时间内腐蚀深度的变化表示。由GB/T 16886.15规定选择的腐蚀介质为人工血浆或者pH为7.4（±0.02）的SBF溶液。
测试方法1: 浸泡实验按照GB/T 16886.15规定进行。试验结束后采用管道表面腐蚀坑深度测试仪进行腐蚀深度测量，腐蚀深度定为试样上最深的腐蚀坑的深度。

测试方法2：电化学测试方法按照GB/T 24196进行。数据处理按照ASTM G102进行。具体如下：
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式中：CR---腐蚀速率mm/year；
K1---3.27×10-3mm g/μA cm year；
icor---腐蚀电流密度μA/cm2；
EW---当量g-1；
ρ---合金密度g/cm3。

在式1中EW的计算根据ASTM G102进行。具体如下：
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                       (2)

式中：ni---i元素在合金中的价；
fi---i元素的质量分数；
Wi---i元素的原子量。

4.5　 表面质量

表面质量采用目视法进行检查。

4.6　 低倍组织

低倍组织检验按GB/T 4297的规定进行。

4.7　 显微组织

显微组织按GB/T 4296的规定进行。晶粒度符合GB/T 6394。
4.8　 生物相容性

可降解镁合金半连续铸棒的生物相容性测试方法GB/T 16886.4的规定执行。

4.9　 细胞毒性

可降解镁合金半连续铸棒的细胞毒性检测方法按照GB/T 16886.5的规定执行。

5　 检验规则

5.1　 检查与验收 

棒材应由供方技术监督部门进行检验，保证产品质量符合本标准的规定，并填写质量证明书。

需方应对收到的产品后，应在5日内，按本标准的规定开箱复验。复验结果与本标准及订货合同的规定不符时，应以书面形式向供方提出，由供需双方协商解决。属于表面质量及尺寸偏差的异议应在收到产品之日起的15日内提出，属于其他性能的异议应在收到产品之 日起的一个月内提出。如需仲裁，供需双方应在需方共同进行仲裁取样。

5.2　 组批

铸棒应成批提交验收，每批应由同一熔次、同一状态、同一牌号、同一规格组成。

5.3　 检验项目

每批产品出厂前应进行化学成分、力学性能、尺寸偏差、表面质量、低倍组织、显微组织、腐蚀降解速率、生物相容性、细胞毒性的检验。

5.4　 取样

可降解镁合金半连续铸棒取样应符合表4、5的规定，取样数量应符合表6规定。

表9　 可降解镁合金半连续铸棒取样

	检验项目
	取样位置
	取样数量
	要求的章条号
	试验或检验方法章条号

	
	
	每批
	每根
	
	

	化学成分
	棒材任意位置
	1根(或1个/熔次）
	3个
	3.2
	4.1

	尺寸偏差
	-
	逐根
	-
	3.3
	4.2

	室温力学性能
	符合GB/T 1177 或GB/T 7314
	1根
	3个
	3.4
	4.3

	腐蚀降解速率
	垂直长度方向锯切
	1根
	5个
	3.5
	4.4

	表面质量
	-
	逐根
	-
	3.6
	4.5

	低倍组织
	.横向截面
	1根.
	1个
	3.7
	4.6

	显微组织
	横向截面
	1根
	1个
	3.8
	4.7

	生物相容性
	符合GB/T 16886.12
	1根
	3个
	3.9
	4.8

	细胞毒性
	符合GB/T 16886.12
	1根
	3个
	3.10
	4.9

	注： 每根棒材指半连续铸造状态下的可降解镁合金铸棒，硬度由承制单位工艺保证，作为出厂检验项目。


5.5　 检验结果的判定

化学成分不合格时，判该批不合格。

 尺寸不合格时，判该件产品不合格。

力学性能不合格时，应从该批中取双倍数量的试样(包括原来不合格棒材)进行重复试验，重复试验结果不合格时，判该批产品不合格。但该批产品可由供方逐根检验，合格者交货。

表面质量不合格时，判该批不合格。

低倍组织和显微组织存在一个试样不合格时，也应从该批产品中加取双倍数量的试样进行重复试验。重复试验结果仍有不合格者，则判该批产品不合格，但允许供方逐根检验，合格者交货。因成层或缩尾不合格时，应切至低倍组织合格为止。

腐蚀降解速率不合格时，判该批不合格。

生物相容性不合格，判该批不合格。

细胞毒性不合格，判该批不合格。

6　 标志、包装、运输和贮存

6.1　 标志

铸棒的包装箱标志参照GB/T 32792的规定进行。在验收合格的产品前端应打上如下印记:

a) 供方技术监督部门的印记;

b) 批号 ;

c) 合金牌号;

d) 供应状态。

注: 铸棒的前端不便打印，可以在每箱制品的前端栓以标牌。标牌上应打上合金检印、批号、牌号、状态。

6.2　 包装、运输和贮存

可降解镁合金半连续铸棒的包装、运输和贮存应参照GB/T 32792的规定进行。

6.3　 质量证明书

每批铸棒应附有符合本标准要求的质量证明书，其上注明:

a) 供方名称、地址、电话、传真;

b) 产品名称；

c) 合金牌号；

d) 规格；

e) 供应状态；

f) 批号；

g) 净重和件数；

h) 各项分析检验结果和技术监督部门印记；

i) 本标准编号；

j) 出厂日期(或包装日期)。

7　 合同内容

订购本标准所属材料的合同中应包括下列内容:

a) 产品名称；

b) 牌号；

c) 状态；

d) 尺寸规格及允许偏差；

e) 重量；

f) 本标准要求的应在合同中注明事项；

g) 本标准编号；

h) 增加本标准以外内容时的协商结果。
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