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前  言

本文件按照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。

本文件是GB（GB/T） 23101《外科植入物 羟基磷灰石》的第3部分。GB(GB/T) 23101已经发布了以

下部分：

——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

——第 6 部分：粉末

本文件代替GB/T 23101.3-2010《外科植入物 羟基磷灰石 第3部分：结晶度和相纯度的化学分析和

表征》，与GB/T 23101.3-2010相比，除编辑性改动外，主要技术变化如下：

——更改了文件的适用范围（见 1,2010 版 1），将羟基磷灰石粉末纳入本文件的范畴，并进一步

明确了文件的适用领域；

——增加了以下术语和定义：定量限（见3.3）、α-磷酸三钙（见3.8）、 β-磷酸三钙（3.9）、

羟基磷灰石（3.10）、磷酸四钙（3.11）、氧化钙（3.12）、不确定度（3.13）、结晶度（3.14）、背

景（3.15）、噪声（3.16）、杂质结晶相（3.17）；

——更改了化学分析仪器（4.3，2010年版5.1）及试剂（见4.4,2010年版4.4）的要求，明确了分

析试剂的级别，并对样品溶液制备及结果表述部分进行了细化（见4.5、4.6，2010年版9.1、9.2）；

——增加了增加杂质相的检出限（DL）和定量限（QL）及两者的不确定度要求（见5.6.3、5.6.4）；

——修改了钙磷原子比（Ca:P）的计算方法（见5.8.2、2010年版10），并增加了测量的不确定度

要求（见5.8.3）；

——修改了结晶度测试方法（见5.9.2、5.9.3、5.9.4、2010年版12），并增加了测量的不确定度

要求（见5.9.5）。

本文件使用重新起草法修改采用ISO 13779-3:2018《外科植入物 羟基磷灰石 第3部分：结晶度和

相纯度的化学分析和表征》。

本文件与ISO 13779-3:2018相比做了下述结构调整：

——4.3a)、b）分别对应 ISO 13779-3:2018 中 4.3.1、 4.3.2；

——4.4a)～c）分别对应 ISO 13779-3:2018 中 4.4.1～4.4.3；

——5.2 a)～f）分别对应 ISO 13779-3:2018 中 5.2.1～5.2.6；

——附录 B 对应 ISO 13779-3:2018 附录 G；

——附录 C 对应 ISO 13779-3:2018 附录 E；

——附录 D 对应 ISO 13779-3:2018 附录 B；

——附录 E 对应 ISO 13779-3:2018 附录 C；

——附录 G 对应 ISO 13779-3:2018 附录 H；

——附录 H 对应 ISO 13779-3:2018 附录 D；

本文件与ISO 13779-3:2018的技术差异及其原因如下：

——关于规范性引用文件，本标准作了具有技术性差异的调整，以适应我国的技术条件，调整的情
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况集中反映在第 2 章“规范性引用文件”中，具体调整如下：

 用规范性引用的 GB/T 6003.1 替换了 ISO 3310-1；

 用规范性引用的 GB/T 6682 替换了 ISO 3696；

 用规范性引用的 GB/T 23101.6 替换了 ISO 13779-6；

此外，本文件做了下列编辑性改动：

——纳入了ISO 13779-3：2018/AMD 1:2021的修正内容，所涉及的条款的外侧页边空白位置用垂直

双线（‖）进行了标示（见5.8.4）。

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专利的责任。

本文件由国家药品监督管理局提出。

本文件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。

本文件起草单位：

本文件主要起草人：

本文件历次版本发布情况：

——GB/T 23101.3-2010。
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引  言

羟基磷灰石作为一种骨修复材料，在外科植入物中的应用十分广泛。

GB（GB/T） 23101《外科植入物 羟基磷灰石》由国际标准ISO 13779系列标准转化而来，提供了羟

基磷灰石陶瓷、羟基磷灰石涂层、羟基磷灰石粉末的性能要求及相关试验方法。

GB（GB/T） 23101现已发布5个部分，包括：

——第 1 部分：羟基磷灰石陶瓷，旨在规范用作外科植入物的羟基磷灰石陶瓷的要求；

——第 2 部分：羟基磷灰石涂层，旨在规范应用于金属和非金属外科植入物的羟基磷灰石陶瓷涂层

的要求；

——第 3 部分：结晶度和相纯度的化学分析和表征，旨在提供羟基磷灰石材料，包括粉末、涂层或

产品的化学分析、结晶度和相组成评估的测定方法；

——第 4 部分：涂层粘结强度的测定，旨在提供羟基磷灰石涂层粘结强度的测量方法；

——第 6 部分：粉末，旨在规范羟基磷灰石粉末原材料的要求。

由于ISO 13779-5空缺，第5部分暂时空缺。

从未显示任何已知的外科植入材料在人体中绝对不会引起不良反应。然而，羟基磷灰石材料的长期

临床应用经验表明，如果材料应用得当，则可以达到预期生物反应水平。

外科植入物用羟基磷灰石材料的生物相容性和吸收速率可能取决于微量元素的存在、杂质结晶相和

结晶度。已证明无定形磷酸钙、磷酸四钙、α-磷酸三钙和β-磷酸三钙具有更高的溶解性，并且可以比

羟基磷灰石在体内更快地被吸收。氧化锆和重金属可能会损害材料的生物相容性。因此，评估材料的组

成成分非常重要。

在该领域，对不同结晶相和非晶相成分的评估一直在持续进行（包括设备和软件）。在本文件中提

出了一种测量羟基磷灰石结晶度的新方法，并提出将Rietveld方法作为测量杂质相含量的替代方法。
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外科植入物 羟基磷灰石 第3部分：结晶度和相纯度的化学分析

和表征

1 范围

本文件描述了羟基磷灰石材料，包括粉末、涂层或产品的化学分析、结晶度和相组成评估的测定方

法。

注：这些测试旨在描述材料的特性并在组织之间进行交流。测试的目的不是替代公司的内部运营和评估测试，尽管

测试也可以此为目的。

本文件适用于羟基磷灰石结晶度、相组成、杂质元素和钙磷原子比的评估。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；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 6003.1 试验筛 技术要求和检验 第1部分：金属丝编织网试验筛

注：GB/T 6003.1-2012 试验筛 技术要求和检验 第1部分：金属丝编织网试验筛（ISO 3310-1:2000，MOD）

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

注：GB/T 6682-2008 分析实验室用水规格和试验方法（ISO 3696:1987，MOD）

GB/T 23101.6 外科植入物 羟基磷灰石 第6部分：粉末

注：GB/T 23101.6-2022 外科植入物 羟基磷灰石 第6部分：粉末（ISO 13779-6:2015，MOD）

3 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

3.1

校准曲线 calibration curve

通过X射线衍射分析图谱所测定的杂质相积分强度占比来计算杂质相占比结晶羟基磷灰石的质量分

数的校准图。

3.2

检出限 detection limit

DL
能与无该杂质相或微量元素区别开的杂质相或微量元素的最低量。

注：5.6.3规定了估算杂质相检出限的要求和程序。

3.3

定量限 quantification limit
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QL
可定量检出杂质相或微量元素的最低量。

注：5.6.3规定了估算杂质相定量限的要求和程序。

3.4

峰高 height

已扣除背景的X射线衍射谱中峰顶与基线之间的距离。

3.5 积分强度 integrated intensity

已扣除背景的X射线衍射谱中基线之上的特征峰的面积。

3.6

刮屑 scraping

从基体材料上刮下且受基体自身材料污染最小化的涂层材料。

3.7

信噪比 signal:noise ratio

X射线衍射谱中峰的高度除以基线摆动的最大偏差。

注：X射线衍射谱的每个峰的高度除以基线摆动在接近峰位置时的最大偏差，在一个不太可能出现结晶相峰的区域。

3.8

α-磷酸三钙 α-tricalcium phosphate

α-TCP
一种晶体结构表征为ICDD PDF 09-0348的化合物。

注：化学分子式为Ca3(PO4)2。

3.9

β-磷酸三钙β-tricalcium phosphate

β-TCP
一种晶体结构表征为ICDD PDF 09-0169的化合物。

注：化学分子式为Ca3(PO4)2。

3.10

羟基磷灰石 hydroxyapatite

HA
一种晶体结构表征为ICDD PDF 09-0432或ICDD PDF 72-1243的化合物。

注：化学分子式为Ca5(OH)(PO4)3。

3.11

磷酸四钙 tetracalcium phosphate
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TTCP
一种晶体结构表征为ICDD PDF 25-1137或ICDD PDF 70-1379的化合物。

注：化学分子式为Ca4(PO4)2O。

3.12

氧化钙 calcium oxide

CaO
一种晶体结构表征为ICDD PDF 4-0777或ICDD PDF 82-1690的化合物。

3.13

不确定度 uncertainty

考虑到测量的可重复性，测量的95％置信区间。

3.14

结晶度 crystallinity ratio

样品中所选择的HA峰积分强度之和与样品经1000℃下煅烧15小时后相同HA峰的积分强度之和之比。

注：有时结晶度定义为结晶HA的质量分数与HA的总质量分数（结晶和非晶相）之间的比值。 然而，在本标准中，

没有给出测量HA总质量分数的方法。

3.15

背景 background

由非衍射X射线束产生的信号。

注：具体说明见图1。

3.16

噪声 noise

由X射线衍射仪产生的信号强度的变化。

注：具体说明见图1。

3.17

杂质结晶相 foreign crystalline phases

羟基磷灰石以外的结晶相，可通过X射线衍射分析检测，由磷酸四钙、α-磷酸三钙、β-磷酸三钙

和氧化钙（CaO）组成。
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标引序号说明：

1 背景

2 噪声

X=2θ（°）

Y=计数（cps或counts）

图 1 背景和噪声的说明

4 化学分析

4.1 概述

本条款规定了测定外科植入物羟基磷灰石材料中砷、镉、铅、汞和重金属含量的方法。

重金属含量被定义(认)为是铅、汞、铋、砷、锑、锡、镉、银、铜和钼的总和。

注：该微量元素列表包含在GB/T 23101.6中。将HA涂层中的微量元素与HA粉末中的微量元素进行比较，可以发现涂

层工艺对HA的损害。

该方法也可用于测量钙和磷以计算Ca:P比，并作为5.8中所述的X射线衍射法的可选方法。但应对化

学分析所得结果与X射线衍射法所得结果的等效性进行证明。

可能需要分析其他微量元素（见附录A）。

4.2 分析方法

在确认和测定检出限、定量限和测量公差后，以下方法可仪被采用。每种分析方法都有各自的DL

和QL。应使用适当的定量分析仪器，其定量限不小于分析样品中所要求的极限值。

方法包括但不限于：

a) 原子吸收分光光度法（氢化物发生原子化器）；

b) 使用基体改进剂的电热原子化 (石墨炉原子化器)原子吸收分光光度法（示例：硝酸钯镁）；

c) 经络合萃取后,采用原子吸收分光光度法(火焰原子化器)；

d) 电感耦合等离子体质谱法（ICP-MS）；

e) 电感耦合等离子体原子发射光谱法（ICP-AES）；

f) 原子吸收分光光度法（AAS）。
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定量方法可以是外标法或标准加入法。如果是外标法，校准溶液中应含有已知杂质元素含量的HA，

以消除HA基质的影响。用于校准的溶液中HA浓度应与被测溶液中的HA浓度相同。

4.3 化学分析仪器

使用的容器应为以下器皿：

a) A 级玻璃器皿，或

b) 聚四氟乙烯烧瓶（或类似容器）。

用于溶解样品的容器，不得污染溶液。

注：聚四氟乙烯烧瓶适用于汞的分析，可避免溶液的潜在污染。

使用前，应使用酸溶液仔细清洗，然后用2级水（4.4a））冲洗。

4.4 化学分析试剂

所有试剂应达到以下要求：

a) 符合 GB/T 6682 要求的 2 级水。

b) 分析纯级硝酸或盐酸。

c) 待测定微量元素的标准溶液，可通过称重制备或购买市售有证标准溶液。

4.5 步骤

块状样品应进行粉碎。对于涂层，需要通过刮屑的方法获得HA。在涂层的刮屑和块状样品的粉碎过

程中，应最大程度的减少对样品的污染。

HA样品应溶于酸中。HA样品的质量、酸的种类和浓度可能需要根据分析方法以及HA基质中杂质元素

的含量进行调整。应记录HA样品的质量以及所用酸的类型、体积和浓度。

将研磨好的样品放入聚四氟乙烯或玻璃容量瓶中（4.3），小心地加入由2级水（4.4a））和硝酸或

盐酸(4.4b))组成的酸性溶液。

注：先称取经研磨的样品（1.000±0.001）g，然后可以加入（30±0.05）mL 2级水和（1±0.05）mL 的52.5 w％硝酸

或适宜浓度的盐酸。

使用2级水（4.4a））稀释（例如至50mL体积）、密封并彻底摇晃容量瓶。确保样品完全溶解。

应同法制备空白溶液。

溶液应通过4.2中适当的分析方法进行分析。

4.6 结果表述

低于检出限的杂质元素含量应表示如下：

X<DL，
其中X是分析的化学元素，DL是检出限，以mg/kg表示。

检出限和定量限之间的杂质元素含量应表示如下：

DL<X<QL，其中X是分析的化学元素，DL是以mg/kg表示的检出限，QL是以mg/kg表示的定量限。

对于重金属含量的测定，低于检出限的杂质元素含量应视为等于DL。如果该值在DL和QL之间，则应

使用QL。

应报告每种重金属杂质元素的含量，重金属含量和杂质元素含量大于检出限时，应精确至0.1mg/kg。

5 X 射线衍射分析

5.1 通则
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第5章所述的X射线衍射（XRD）方法通过将样品的XRD图谱与参考材料的XRD图谱的积分强度进行比

较得出。

另一种可选择的方法是使用Rietveld法（见附录B）来计算杂质相含量。一旦与积分强度法相关联，

可以使用Rietveld法代替第5章中描述的方法。应计算Rietveld法的QL、DL和准确度，并量化两种方法

结果的差异。

5.2 设备

应包含以下设备：

a) 研钵和研杵：氧化铝、玛瑙或其他适当材料制造的研钵（尽可能减少样品污染）。

b) 分样筛：符合 GB/T 6003.1 的 38 或 40 微米分样筛。

c) 烧结炉：能够保持 1000℃±25℃的温度。

d) 干燥器。

e) 强度基准材料：用于确定仪器强度，合适的材料包括块状的金基准材料或氧化铝基准材料（非

粉末形式，例如 NIST SRM 1976）。

f) X 射线衍射仪：在 2θ角度范围上具有至少 0.02°的分辨率和再现性，并可以记录衍射峰的位置

和强度。需要稳定的电源。衍射仪的软件应允许调整峰值位置，减去背景并在确定的角度范围

内测量峰的积分强度。

5.3 测试样品的制备

5.3.1 通则

测试样品应粉碎并过筛，使其颗粒尺寸不超过40μm。宜注意不要过度粉碎样品，因为粒径会对衍射

峰的宽度产生影响。应尽量减少样品可能的任何污染，以及因吸湿造成的粒径变化。所有测试样品保存

在干燥器中。

5.3.2 涂层

对于涂层，HA需要通过刮屑获得。刮屑时应尽量减少对样品的污染。

对于热喷凃涂层，在涂层与材料界面处的非晶相通常比远离界面的涂层区域中含量更高。因此，试

样应取自整个涂层以得到具有代表性的涂层样品。

5.3.3 块状样品

应按照5.3.1将块状样品制成粉末。

5.4 校准品

应使用下列校准品：

a) 纯β-磷酸三钙：X 射线衍射谱符合 ICDD PDF 09-0169。

b) 纯α-磷酸三钙：X射线衍射谱符合 ICDD PDF 09-0348。

c) 纯羟基磷灰石：X射线衍射谱符合 ICDD PDF 09-0432 或 ICDD PDF 72-1243。

d) 纯磷酸四钙：X 射线衍射谱符合 ICDD PDF 25-1137 或 ICDD PDF 70-1379。

e) 纯氧化钙：X射线衍射谱符合 ICDD PDF 4-0777 或 ICDD PDF 82-1690。

应按照附录C的方法制备校准品。校准品需符合附录D的要求。

5.5 X 射线衍射谱采集
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5.5.1 概要

X射线衍射谱采集的条件应保证对仪器的半峰宽，检出限和公差的影响最小；对于测试样品和用于

制备校准曲线的混合物，这些条件应相同。对于HA的211峰，信噪比应大于20。如果在图谱中观察到非

晶相驼峰，则宜在测量噪声之前将其与背景相减。

X射线衍射仪应保证2θ分辨率为0.02°。宜避免峰值反褶积，但可能峰值重叠的地方需要。

选用合适的软件分析，衍射谱中所有相的特征峰积分强度的测量精度应大于5%。

各峰的积分面积应取2θ最小值和最大值，使全峰落在两者之间。

注：在某些情况下，可能需要移动数轴，以便将峰值集中在2θ范围内，该范围用于测量峰值积分强度。

5.6所述的校准曲线构建及5.7和5.8所述的样品分析应使用相同的2θ最小值和最大值。

5.5.2 结晶相的识别

每个结晶相应根据各自ICDD文件中给出的特征峰进行识别[1]。用于校准曲线的构建、杂质相含量和

Ca·P比的确定，可以选择的峰为：

——β-磷酸三钙的 0.2.10 峰（d=2.88×10-10m）；

——α-磷酸三钙的 4.4.1，1.7.0 峰（d=2.905×10-10m）；

——磷酸四钙的 0.4.0 峰，（d=2.995×10-10m）；

——氧化钙的 2.0.0 峰，（d=2.405×10-10m）；

——羟基磷灰石的 2.1.0 或 2.1.1 峰，（d=3.08×10-10m 或 d=2.81×10-10m）。

在不影响测定灵敏度的前提下也可以选择其他峰。

注：由于光谱干扰和与参考材料相比，杂质相峰发生展宽，杂质相的定量往往难以进行。微量的磷酸四钙、α-磷酸

三钙、β-磷酸三钙和氧化钙含量定量需要通过与未受杂质相特征峰积分强度影响的羟基磷灰石比较来确定。

附录E给出了HA、TTCP、α-TCP、β-TCP和CaO的X射线衍射谱。

5.6 校准曲线、限值和不确定度

5.6.1 通则

为了确认X射线衍射仪和检测方法的有效性，应绘制校准曲线、测定检出限、定量限和评定测试方

法的不确定度。在更改仪器或方法之前，此方法有效。

按照5.6.2建立的校准曲线和计算的各杂质相积分强度的比值（Rl、R2、R3和R4）代表了各杂质相

的质量分数。

使用5.5中描述的校准品，作为绘制校准曲线所需的X射线衍射谱的样品。

对于5.6.2中要求的每个校准品混合物，至少应采集三个X射线衍射谱（如5.5中所述），以确定校

准曲线中的每个点。

5.6.2 绘制杂质相的校准曲线

为了绘制与所有杂质相相关的羟基磷灰石的校准曲线：

通过称量和研磨（通过称量不同质量的羟基磷灰石纯校准品与杂质相纯校准品，研磨混合），制备

羟基磷灰石纯校准品与杂质相纯校准品的混合物（见5.3），至少制备5个混合物，杂质相的含量应逐步

增加，样品中杂质相的预期质量分数应分布在此范围内。

由于校准曲线也用于确定杂质相检出限（5.6.3），因此其最小值宜足够低，以便能够评估检出限

和定量限。

采集每个样品中与被选特征峰相应的2θ角度范围内的X射线衍射图谱（例如，羟基磷灰石的峰2.1.0

和每个杂质相的特征峰）。
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从每个样品的每个X射线衍射谱中确定羟基磷灰石和杂质相被选峰值的积分强度。

确定所选羟基磷灰石和杂质相的特征峰的平均积分强度。

对于每个杂质相的质量分数，计算杂质相的积分强度比率Ri如下：

HA/β-TCP的平均积分强度比率如下：

Ri=
TCPI

I HA
（1）

HA/CaO的平均积分强度比率如下：

Ri=
OC

HA

I
I

a
（2）

HA/α-TCP的平均积分强度比率如下：

Ri=
TCP

HA

I
I


（3）

HA/TTCP的平均积分强度比率如下：

Ri=
TTCP

HA

I
I

（4）

式中：

HAI 表示所选HA峰的平均积分强度；

TCPI  表示所选β-磷酸三钙峰的平均积分强度；

OCI a 表示所选氧化钙峰的平均积分强度；

TCPI  表示所选α-磷酸三钙峰的平均积分强度；

TTCPI 表示所选磷酸四钙峰的平均积分强度。

利用每种材料混合物的Ri值，绘制每种杂质相的校准曲线。

5.6.3 杂质相的检出限（DL）和定量限（QL）

应使用方法A或方法B测定检出限和定量限。

方法 A

采集纯HA（如5.4中所述）的10个衍射峰（如5.5所述）。使用曲线拟合来减去背景。

在确定用于测量杂质相积分强度的最小和最大2θ角之后，应在所选TTCP、α-TCP、β-TCP和CaO的峰

值位置处测量衍射谱噪声的积分强度。

——应使用校准曲线确定 TTCP、α-TCP、β-TCP 和 CaO 的相关含量。

——计算 TTCP、α-TCP、β-TCP 和 CaO 的 10 次测量的平均值（X）和标准偏差（s）。

——计算 DL: DL = X + 3s （对于 TTCP、α-TCP、β-TCP 和 CaO）。

——计算 QL: QL = X + 5s （对于 TTCP、α-TCP、β-TCP 和 CaO）。

方法 B
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一种普遍用于确定检出限和定量限的方法是通过信噪比方法。信噪比根据峰值的高度来考虑。

根据以下方法确定信噪比：

——对于检出限：确定可以可靠地检测分析物的最低浓度。DL 的典型信噪比为 3:1；

——对于定量限：确定可以可靠地定量分析物的最低浓度。QL 的典型信噪比为 5:1。

采集纯HA（如5.4中所述）的10个衍射峰（如5.5所述）。使用曲线拟合来减去背景。

在确定用于测量杂质相积分强度的最小和最大2θ角之后，应在所选TTCP、α-TCP、β-TCP和CaO的峰

值位置处测量衍射谱噪声（N）高度的平均值。

使用校准曲线确定每个杂质相的DL和QL。

对于每次采集，考虑杂质相含量的质量百分数[%fph]与该分析和该杂质相的信噪比（S/N），绘制

曲线并计算其公式，

例如，
N
S

=m·[%fph]+q，式中m和q已知，

——计算 DL：DL=
m

q
N
S


，式中 S/N=3（对于 TTCP、α-TCP、β-TCP 和 CaO）。

——计算 QL：QL=
m

q
N
S


，式中 S/N=5（对于 TTCP、α-TCP、β-TCP 和 CaO）。

5.6.4 测定杂质相含量的不确定度

应通过合适的方法确定杂质相含量的扩展不确定度（U）（95％置信区间）。JCGM 100[2]描述了确

定不确定度的合适方法。

5.7 杂质相的定性和定量分析

5.7.1 步骤

采集样品的X射线衍射谱（见5.5）。测量5.4所选峰的积分强度，计算Rl到R4的比值，并与相应校

准曲线比较，计算出杂质相的相应含量 （见5.6）。

将平均值与根据5.6确定的DL和QL进行比较。如果平均值低于DL，则应以“<DL”或“未检出”记录在报

告中，并记录DL的值。如果平均值高于DL但低于QL，则应以“≥x和<y”记录在报告中，其中x为DL，y为

QL。

5.7.2 结果表述

结果应表示为杂质相所占羟基磷灰石结晶相的百分比。

注：用上述方法测定的各杂质相的百分比是与HA结晶相相比。对于含有非晶相的样品，其杂质相实际的质量分数（与

结晶相和非晶相之和相比）宜更低。

5.8 钙磷原子比（Ca:P）测定

5.8.1 概述

该方法的前提是样品应是均匀的并在（1000℃±25℃）下煅烧后，预期钙磷原子比在1.5和2.0之间

的磷酸钙至多由两个相组成：

——当 Ca:P＜1.667 时，由α-磷酸三钙和/或β-磷酸三钙和羟基磷灰石组成；

——当 Ca:P＞1.667 时，由氧化钙和羟基磷灰石组成。
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通过对煅烧样品中磷酸三钙或CaO含量的定量，根据HA、TCP和CaO的化学式，即可以计算出样品中

钙和磷的摩尔比。

尽管X射线衍射技术是确定钙磷原子比的传统方法，但随着现代分析方法的准确性提高，第4章中所

述的那些可用于确定钙磷原子比的方法也可作为X射线衍射法的替代方法。但宜对化学分析所得结果与X

射线衍射法所得结果的等效性进行证明。

注：样品的污染可能导致其他非钙磷相的形成，并且改变矿物学特征。如果发生Ti污染，则可能形成CaTiO3。

5.8.2 样品的测量

将样品置于铂坩埚或氧化铝坩埚内，在烧结炉内升温至（1000℃±25℃），至少保温15h。然后从

炉中（仍为1000℃时或冷却至不低于100℃时）取出样品，并立即放入干燥器内保存。

根据5.5，采集样品的X射线衍射图。如果衍射谱图中观察到一个以上的杂质相，或除β-磷酸三钙和

/或α-磷酸三钙或氧化钙之外的杂质相（磷酸四钙、焦磷酸钙等）出现时，重新粉碎样品并再次煅烧。

根据5.7计算杂质相含量，并通过下列公式（6）计算Ca:P比：

Ca:P=
P

C

n
n a （6）

式中，

nCa ——每克样品中钙的摩尔数；

np ——每克样品中磷的摩尔数，以如下公式计算：

nCa=
HAM

10
wHA+

  ,

3
TCPM

( wTCPα+ wTCPβ)+
OCM a

1
wCaO （7）

以及

nP=
HAM
6

wHA+

  ,

2
TCPM

( wTCPα+ wTCPβ) （8）

式中，

MHA= 1004.6 g/mol

MTCP（α;β）= 310.174 g/mol

MCaO= 56.077 g/mol

且

wHA——结晶HA的质量分数；

w TCPβ——结晶β-TCP的质量分数；

w TCPα——结晶α- TCP的质量分数；

wCaO——结晶氧化钙的质量分数。

当w TCPβ、wTCPα、或wCaO小于检出限时，计算Ca:P时，该值宜计为零。

5.8.3 Ca:P 测量的不确定度

应通过合适的方法确定钙磷原子比的扩展不确定度（U）（95％置信区间）。JCGM 100 [2]描述了

确定不确定度的合适方法。

钙磷原子比测量的不确定度可以从附录F中描述的杂质相含量的不确定度得出。

5.8.4 结果表述
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钙磷原子比结果应由无量纲值给出，并精确到小数点后两位。

5.9 结晶度的测定

5.9.1 不同的结晶度测定方法的原理解释

在2010年版本中，结晶度的测定是基于从样品的X射线衍射谱中适当选择的10个特征峰的积分强度

之和与完全结晶的HA校准品的10个特征峰的积分强度之和相比来确定。由于没有国际公认的完全结晶的

HA校准品，每个实验室使用的是不同的完全结晶HA校准品。2014年进行的一项循环测试表明，该方法的

实验室间重现性较差[3]。

如5.9.2、5.9.3和5.9.4所述的新方法，结晶度的测定是基于从样品的X射线衍射谱中适当选择的10

个特征峰的积分强度之和与在（1000℃±25℃）下煅烧15小时后的样品（完全结晶的样品）的10个特征

峰的积分强度之和相比来确定。2014年进行的循环测试表明，与前一种方法相比，该方法具有更好的实

验室间重现性[3]。

注 1：基于进行的结晶度循环测试
[3]
结果表明，与 2010 年版本方法相比，新方法的结晶度结果一般来说不会发生变

化。然而，一些实验室在比较这两种方法时报告了结果上的显著差异。实验室内可能需要分析新方法对结晶

度结果的影响。制造商可能需要分析新方法的结晶度结果对产品的影响。

5.9.2、5.9.3和5.9.4描述了该方法。

附录G中描述的方法也可以被使用。由于这两种方法得出的结果不同，应报告使用的方法（如5.9.2、

5.9.3和5.9.4所述的方法或者附录G所述的方法）。对于附录G中规定的方法，对于低结晶度样品和高结

晶度样品以及使用的任一批次结晶HA粉末校准品，应验证其结果与5.9.2、5.9.3和5.9.4所述方法结果

的等效性。

注 2：附录 B 中介绍了用于定量杂质相的 Rietveld 法。这种方法可以确定晶体含量（HA、β-TCP、α-TCP、TTCP 和

CaO）与样品总质量相比的质量分数。此方法不适用于测定 3.14 中定义的结晶度。

5.9.2 总则

确定羟基磷灰石结晶相的比例是基于从样品的X射线衍射谱中适当选择的10个特征峰的积分强度之

和与在（1000℃±25℃）下煅烧15小时后的样品（完全结晶的样品）的10个特征峰的积分强度之和相比

来确定。附录H中的表H.1给出了特征峰的位置。

有两种测定结晶度的方法。当样品量足以将样品分成两部分时，宜优先选择程序A（见5.9.3）：一

部分样品不煅烧，另一部分样品煅烧。在其他情况下宜使用程序B（见5.9.4）。

在程序B中，X射线衍射发生器的强度可能在第一组测量和煅烧后的第二组测量之间发生变化，因此

10个峰的积分强度应通过强度参考材料（金或氧化铝）的积分强度进行归一化，除非可以证明在初始测

量和煅烧后的测量之间积分强度变化小于1％。

5.9.3 程序 A

a) 把样品分为两部分。

b) 于铂坩埚或氧化铝坩埚内，在（1000℃±25℃）温度条件下将第一部分样品至少煅烧 15 小时。

c) 按照 5.5 采集未煅烧测试样品的 X射线衍射谱。确定表 D.1 的羟基磷灰石相的 10 个峰的积分

强度。计算 10 个峰的积分强度之和（S1）。

d) 测量完未煅烧样品之前或之后，按照 5.5，采集煅烧后测试样品的 X射线衍射谱。确定表 D.1

的羟基磷灰石相的 10 个峰的积分强度。计算 10 个峰的积分强度之和（S2）。

e) 计算结晶度 C用%表示如下：
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C= 100
2
1


S
S

% （9）

5.9.4 程序 B

a) 如 5.5 中所述，采集样品的 X 射线衍射谱

b) 确定表 D.1 的羟基磷灰石相的 10 个峰的积分强度。计算 10 个峰的积分强度之和（S1）。

c) 如需要，在第一组测量之前或之后立即采集参考材料（金或氧化铝）的 X射线衍射谱。确定主

要衍射峰的积分强度（R1）。

d) 于铂坩埚或氧化铝坩埚内，在（1000℃±25℃）温度条件下将样品煅烧至少 15 小时。按照 5.5，

采集煅烧后测试样品的 X 射线衍射谱。确定表 D.1 的羟基磷灰石相的 10 个峰的积分强度。计

算 10 个峰的积分强度之和（S2）。

e) 如需要，在第二组测量之前或之后立即采集参考材料（金或氧化铝）的 X射线衍射谱。确定主

要衍射峰值的积分强度（R2）。

f) 计算结晶度 C用%表示如下：

C= 100
12
21




RS
RS

% （10）

5.9.5 结晶度的不确定度

应通过合适的方法确定钙磷原子比的扩展不确定度（U）（95％置信区间）。JCGM 100
[2]

描述了确

定不确定度的合适方法。

5.9.6 结果表述

结果应以百分比表示，保留两位有效数字。

6 测试报告

测试报告应包含以下信息：

a) 参考文献（包括出版年代）；

b) 实验室的名称、位置以及资质认证（如有）；

c) 测试日期；

d) 测试样品的数量和识别信息；

e) 化学分析所用设备的种类；

f) 用于 X 射线衍射的测试设备（X射线发生器、测角仪）及记录条件（波长、滤波器、单色器、

装配类型和计数时间等）；

g) 样品的 X射线衍射谱；

h) 下列表征参数的平均值和标准偏差（或单独的结果，如结果低于 QL）：

1) 测定的杂质相含量（以%为单位）使用的方法；如果使用 Rietveld 方法，则应提供与 5.7

中描述的方法相一致的数据

2) 测定的 Ca:P 比；

3) 测定的 As、Hg、Cd、和 Pb 含量，用 mg/kg 表示；

4) 测定的重金属含量，用 mg/kg 表示；
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i) 结晶度，使用的方法，如果使用 GB 23101.3-2010 方法，还需提供证明 GB 23101.3-2010 和本

文件（GB 23101.3-2xxx）方法之间等效性的数据；

j) DL 和 QL 值及其测定微量元素和杂质相含量的方法；
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附 录 A

（资料性）

磷酸钙的污染

由于当前生产工艺的原因，磷酸钙很可能被本部分指出的化学物质以外的杂质污染。由于生产商自

身或代加工商所使用的生产工艺的多样性，因此建议生产商对污染的危险进行客观分析。如有必要，需

定性、定量和指定每种可能存在的化学物质污染物的允许含量极限。

下列金属物质的限量宜特别注意：铜，铁，钨（产生于使用等离子炬过程中）以及其他形式的选择

性或随机性的污染。
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附 录 B

（资料性）

用于定量相分析（QPA）的 XRD 数据 Rietveld 精修法

可以使用Rietveld精修法[4]作为定量X射线衍射分析羟基磷灰石的一种可选方法，通过对粉末衍射

图的定性分析确定所有的相，获得对所测XRD图谱的最佳拟合重建。 使用检测到的每个结晶相的晶胞参

数构建模拟衍射图谱。采用最小二乘法用于细化理论线轮廓，直到它与测得的轮廓匹配为止。测量的轮

廓受一系列因素影响，包括实验安排、相质量分数、晶体尺寸和内应力（作为自由参数）以及给定的实

验参数以及晶胞参数、取向和峰半峰宽参数。使用适当的专业软件，执行逐步最小二乘最佳拟合细化过

程，依次修改各个参数。

为了确定样品中晶相和非晶态材料的比例，将准确已知数量的已知结晶度标准粉末（例如Si或ZnO）

添加到要分析的样品中作为内标。样品中各相的绝对质量分数可以根据已知量的内标物确定，该内标物

也可以拟合

Reid和Hendry[5]的论文研究混合相磷酸钙材料，通过采用Rietveld QPA测定样品中存在的结晶相的

质量分数：

Wt%p=
 

 spsp

ppspt%
ZMVS

ZMVSW



（B.1）

下标p和sp分别表示待定量的结晶相和标准粉末的结晶相。Wt％是重量百分比。 S是最小二乘最佳

拟合的比例因子，Z表示每个晶胞的公式单位数，M是分子量，V表示晶胞体积。混合物中存在的非晶相

物质的质量分数根据下式确定：

Wt%amorphous=100-(Wt%p1+Wt%p2+Wt%p3+…) （B.2）

其中下标p1，p2，p3等表示在混合粉末样品中检测到的结晶相。

Rietveld法用于分析磷酸钙材料的有效性（其中不同相的重叠反射是一个问题）已得到ASTM的认可。

ASTM F1088-04a《外科植入物用β-磷酸三钙的标准规范》中将此方法作为两种首选分析工具之一。

应报告相位分析结果以及：

——适当的 pdf 文件；

——使用的软件包和版本号；

——分析中限制或固定的任何参数及其值；

——吻合度。
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附 录 C

（规范性）

校准品制备方法

C.1 羟基磷灰石（HA）制备方法

纯羟基磷灰石和高度结晶的羟基磷灰石校准品可以以粉末的形式购买或通过不同技术制备。

应将样品粉碎并过筛，使颗粒尺寸不超过40μm。宜注意不要过度研磨样品，因为粒径会对衍射峰的

宽度产生影响。

粉碎和过筛后，粉末应在（1000℃±25℃）条件下至少煅烧15小时。冷却后，由于煅烧可能引起结

块，粉末应重新过筛至40μm，任何保留的粉末应重新粉碎至可以过40μm筛。在此程序后，粉末存储应

注意防潮。

C.2 β-TCP制备方法

纯β-TCP校准品可以以粉末的形式购买或通过不同技术制备。

应将样品粉碎并过筛，使颗粒尺寸不超过40μm。宜注意不要过多研磨样品，因为粒径会对衍射峰的

宽度产生影响。

除非β-TCP符合B.2 d）的规定，否则应执行以下程序。粉碎和过筛后，粉末应在（1000℃±25℃）

条件下至少煅烧15小时。冷却后，由于煅烧可能引起结块，粉末应重新过筛至40μm，任何保留的粉末应

重新粉碎至可以过40μm筛。在此程序后，粉末存储应注意防潮。

C.3 磷酸四钙（TTCP）制备方法

C.3.1 可用方法

C.3.2至C.3.4中描述的方法之一可用于制备TTCP校准品。

C.3.2 以粉末形式购买的TTCP

纯TTCP校准品可以以粉末的形式购买。

应将样品粉碎并过筛，使颗粒尺寸不超过40μm。宜注意不要过多研磨样品，因为粒径会对衍射峰的

宽度产生影响。

除非购买的粉末符合D.5的规定，否则应执行以下程序。粉碎和过筛后，粉末应在（1400℃±25℃）

条件下至少煅烧6小时，然后立即骤冷（最好是液氮中）。骤冷后，由于煅烧可能引起结块，粉末应重

新过筛至40μm，任何保留的粉末应重新粉碎至可以过40μm筛。在此程序后，粉末存储应注意防潮。

C.3.3 制备TTCP方法的实例

应使用以下试剂：

——磷酸二钙（含结晶水的 DCPD 或不含结晶水的 DCPA），分析纯级。

——碳酸钙，分析纯级。

——液氮（可选）。
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应使用以下设备：

——宽口铂坩埚，

——搅拌器，

——烧结炉，可在（1400℃±25℃）条件下煅烧

固态反应如下：

2 CaCO3 + 2 CaHPO4 → Ca4（PO4）2O+ 2 CO2 + H2O

将等摩尔量的碳酸钙和DCPD或DCPA粉末在搅拌器中充分混合。将混合样放在坩埚上，然后将坩埚放

在烧结炉上。在（1400℃±25℃）条件下加热6h，最好在有氮气保护气环境中。然后将坩埚从烧结炉中

取出后立即放入不反应的介质中，最好是在液氮中冷却。

将样品粉碎并过筛，使颗粒尺寸不超过40μm。宜注意不要过度研磨样品，因为粒径会对衍射峰的宽

度产生影响。过筛后，粉末存储应注意防潮。

C.3.4 制备TTCP的其他方法

可以通过其他方法获得纯TTCP。无论采取哪种方法，均应粉碎并过筛样品，使颗粒尺寸不超过40μm。
应注意不要过度研磨样品，因为粒径会对衍射峰的宽度产生影响。

除非制备的粉末符合D.5的规定，否则应执行以下程序。粉碎和过筛后，粉末应在（1400℃±25℃）

条件下至少煅烧6小时，然后立即骤冷（最好是液氮中）。骤冷后，由于煅烧可能引起结块，粉末应重

新过筛至40μm，任何保留的粉末应重新粉碎至可以过40μm筛。在此程序后，粉末存储应注意防潮。

C.4 α-磷酸三钙（α-TCP）制备方法

应使用以下粉末：

——β-磷酸三钙，不含对β-磷酸三钙稳定性产生影响的可检测到的 Mg
2+
、Fe

2+
和任何其他二价离子

杂质，

——液氮（可选）。

应使用以下设备：

——宽口铂坩埚，

——烧结炉，可在（1250℃±25℃）条件下运行。

相变反应发生在1125℃条件下。

粉碎和过筛后，粉末应在（1250℃±25℃）条件下至少煅烧1小时，然后立即骤冷（最好是液氮中）。

骤冷后，由于煅烧可能引起结块，粉末应重新过筛至40μm，任何保留的粉末应重新粉碎至可以过筛40μm。
在此程序后，粉末存储应注意防潮。

C.5 氧化钙（CaO）制备方法

纯氧化钙校准品可以以粉末的形式购买或通过不同技术制备。

样品应粉碎并过筛，使颗粒尺寸不超过40μm。宜注意不要过度研磨样品，因为粒径会对衍射峰的宽

度产生影响。

使用前应进行煅烧和脱水处理：

——在（1000℃±25℃）条件下煅烧粉末至少 15 小时，

——允许粉末在烧结炉中冷却至不低于 100℃的温度，

——取出加热的粉末并将其立即放入干燥器，
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——使用前快速粉碎。
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附 录 D

（规范性）

绘制校准曲线图的相的纯度分析

D.1 羟基磷灰石

至关重要的是，在整个过程中使用的羟基磷灰石校准品应是符合化学计量比的高度结晶相。羟基磷

灰石应经煅烧后[（1000℃±25℃）温度下煅烧15h]使用。

如果羟基磷灰石满足以下所有要求，则认为是可被接受作为校准品：

a) 初始时羟基磷灰石的 Ca:P 比为 1.667±0.005。

b) 初始粉末不应含有任何可能影响结晶度的重要杂质（镁可以抑制高结晶度羟基磷灰石的形成）。

c) 确认不含β-磷酸三钙和α-磷酸三钙。测试：在 X 射线衍射谱的 2θ分辨率≤0.02°，且羟基磷灰

石的（2.1.1 峰）信噪比大于或等于 50 条件下，d=2.88×10-10
m 处无β-磷酸三钙的 0.2.10 特征

峰出现，d=2.905×10-10
m 处无α-磷酸三钙的 4.4.1、1.7.0 特征峰出现。

d) 确认不含氧化钙，通过 X射线衍射谱进行测试。在 X 射线衍射谱的 2θ分辨率≤0.02°，且羟基

磷灰石的 2.1.1 峰信噪比大于或等于 50 条件下，d=2.405×10-10
m 处无氧化钙的 2.0.0 特征峰

出现。

e) 确认不含磷酸四钙，通过 X 射线衍射谱进行测试。在 X射线衍射谱的 2θ分辨率≤0.02°，且羟

基磷灰石的 2.1.1 峰信噪比大于或等于 50 条件下，d=3.00×10-10
m 处无磷酸四钙的 0.4.0 特征

峰出现。

D.2 β-磷酸三钙

β-磷酸三钙符合下列所有要求应视为纯相试样：

a) 确认不含羟基磷灰石，通过 X射线衍射谱进行测试。在 X 射线衍射谱的 2θ分辨率≤0.02°，且

β-磷酸三钙的 0.2.10 峰信噪比大于或等于 30 条件下，d=2.81×10-10
m 处无羟基磷灰石的 2.1.1

特征峰出现。

b) 确认不含α-磷酸三钙，通过 X 射线衍射谱进行测试。在 X 射线衍射谱的 2θ分辨率≤0.02°，且

β-磷酸三钙的0.2.10峰信噪比大于或等于30条件下，d=2.905×10-10
m处无α-磷酸三钙的1.7.0

特征峰出现，则表明样品不含α-磷酸三钙。

c) 确认不含焦磷酸钙，通过红外光谱分析进行测试。测试的红外光谱，如 757cm
-1
和 434cm

-1
处无

吸收峰则表明样品不含α-焦磷酸钙；如 1210 cm
-1
、1185 cm

-1
、723 cm

-1
和 454 cm

-1
处无吸收峰，

则表明样品不含β-焦磷酸钙。

d) β-磷酸三钙具有良好结晶性的特征体现在主峰的最大半高宽。d = 2.88×10-10
m（0.2.10）峰

的最大半高宽不应大于 0.20°。
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D.3 氧化钙

如果图谱符合ICDD PDF 4-0777或ICDD PDF 82-1690且没有杂质相峰，则氧化钙视为纯氧化钙。

D.4 α-磷酸三钙

α-磷酸三钙符合下列所有要求应视为纯相试样：

a) 确认不含羟基磷灰石，通过 X 射线衍射谱进行测试。在 X 射线衍射谱的分辨率≤0.02°，且α-
磷酸三钙的 1.7.0 峰信噪比大于或等于 30 条件下，d=2.81×10-10m 处无羟基磷灰石的 2.1.1 特

征峰出现，则表明样品不含羟基磷灰石。

b) 确认不含β-磷酸三钙，通过 X 射线衍射谱进行测试。在 X 射线衍射谱的分辨率≤0.02°，且α-
磷酸三钙的 1.7.0 峰信噪比大于或等于 30 条件下，d=3.21×10-10m 处无β-磷酸三钙的 2.1.4 特

征峰出现，则表明样品不含β-磷酸三钙。

D.5 磷酸四钙

磷酸四钙符合下列所有要求应视为纯相试样：

a) 确认不含羟基磷灰石，通过 X 射线衍射谱进行测试。在 X射线衍射谱的分辨率≤0.02°，且磷酸

四钙的 0.4.0 峰信噪比大于或等于 30 条件下，d=2.81×10-10m 处无羟基磷灰石的 2.1.1 特征峰

出现，则表明样品不含羟基磷灰石。

b) 确认不含β-磷酸三钙和α-磷酸三钙。测试：在 X 射线衍射谱的分辨率≤0.02°，且磷酸四钙的

1.7.0 峰信噪比大于或等于 30 条件下，d=2.88×10-10m 处无β-磷酸三钙的 0.2.10 特征峰出现，

d=2.905×10-10m 处无α-磷酸三钙的 1.7.0 特征峰出现，则表明样品不含β-磷酸三钙和α-磷酸三

钙。

c) 确认不含氧化钙，通过 X 射线衍射谱进行测试。在 X射线衍射谱的分辨率≤0.02°，且磷酸四

钙的 1.7.0 峰信噪比大于或等于 30 条件下，d=2.405×10-10m 处无氧化钙的 2.0.0 特征峰出现。
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附 录 E

（资料性）

绘制校准曲线时各种混合样 X 射线衍射谱实例

注：图E.1至图E.5为扣除背景前的X射线衍射谱。

标引序号说明：

X——2θ（°），Cu K辐射

Y——强度(cps或counts)

图 E.1 纯 HA
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标引序号说明：

X——2θ（°），Cu K辐射

Y——强度(cps或counts)

图 E.2 羟基磷灰石和 5 w%磷酸四钙（TTCP）混合样
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标引序号说明：

X——2θ（°），Cu K辐射

Y——强度(cps或counts)

图 E.3 羟基磷灰石和 5 w%β-磷酸三钙（β-TCP）混合样
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标引序号说明：

X——2θ（°），Cu K辐射

Y——强度(cps或counts)

图 E.4 羟基磷灰石和 5 w%α-磷酸三钙（α-TCP）混合样
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标引序号说明：

X——2θ（°），Cu K辐射

Y——强度(cps或counts)

图 E.5 羟基磷灰石和 5 w%氧化钙（CaO）混合样
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附 录 F

（资料性）

Ca:P 比的不确定度计算

对于协方差可忽略的一阶函数，函数f的不确定度由公式（F.1）计算：

∆�2 =
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i
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i
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x
f

（F.1）

在示例中，� =
）（

）（

pn
an C

xi表示每个杂质相的质量分数（w）：

x1=wHA表示结晶HA的质量分数；

x2=wα-TCP表示结晶α-TCP的质量分数；

x3=wβ-TCP表示结晶β-TCP的质量分数；

x4=wCaO表示结晶CaO的质量分数。

样品煅烧后：

x1=1- x2- x3- x4

为了阐述和减少数学表达式，我们将重命名HA、α-TCP、β-TCP和CaO的摩尔量：

M1=MHA=1004.6g/mol

M2=MTCP（α; β）=310.174g/mol

M3=MCaO=56.077g/mol

因此，

n(Ca)= 
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M

x4=a(1-x2-x3-x4)+b(x2+x3)+cx4=a+(b-a)x2+(b-a)x3+(c-a)x4

式中

a=10/M1；

b=3/M2；

c=1/M3。

n(p)= 
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6
M

x1+ 








2

2
M

·(x2+x3)= d(1-x2-x3-x4)+e(x2+x3)=d+(e-d) )x2+( e-d)x3-dx4

式中，

d=6/M1；

e=2/M2

根据公式（F.1）
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（F.2）

计算导函数：

多项式函数的商式的导函数是由下面的关系计算得出：

2v
uvvu

v
u 











得出：

 2432

4

2

432

432

32 )()(
)()()(

)()()(

x
n
an

x
n
an

dxxdexded
xbdaececdeabd

x
dxxdexded

xacxabxabba
P
C

P
C











































2
4

32 )(
)(

x
n
an

x
n
an

Pn
xbdaececdeabdP

C
P
C

























 232

32

4

432

432

4 )(
))(()()(

)()()(

x
n
an

dxxded
xxbdcdeacecd

x
dxxdexded

xacxabxaba
P
C
































2
32

4 )(
))((

x
n
an

Pn
xxbdcdeacecdP

C













因此，根据公式（F.2）
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不确定度是由上式的平方根得到的。

扩展的不确定度U 






P
Ca

由公式（F.3）通过将△替换为U来计算，其中U是在5.6.4中计算的杂质相

的扩展不确定度。



28

附 录 G

（资料性）

结晶度测定的可选方法

G.1 总则

5.9.1提供了关于结晶度的不同测定方法的基本原理。

如附录所述，结晶度的测定是基于从样品的X射线衍射谱中选择适当的10个特征峰的积分强度之和

与完全结晶的样品的10个特征峰的积分强度之和相比来确定。特征峰的位置见表H.1。

G.2 样品制备

按照5.3所述制备样品。不应加热和煅烧样品。

G.3 步骤

如5.4中所述，采集样品和校准品的X射线衍射图谱。样品和校准品的羟基磷灰石相10个特征峰的积

分强度应使用适当的软件确定，准确度大于5%。对至少三个样品进行测量。计算平均值和标准偏差并将

其记录在测试报告中。

G.4 结果表述

羟基磷灰石结晶度：结晶度含量表示为（样品中10个特征峰的积分强度）×100% /（校准品的10个

特征峰的积分强度）。结果以百分比表示。
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附 录 H

（规范性）

用于计算结晶度的羟基磷灰石特征峰位

表 H.1 用于计算结晶度的 10 个特征峰位

特征峰

d1=3.44×10-10m

d2=3.17×10-10m

d3=3.08×10-10m

d4=2.81×10-10m

d5=2.78×10-10m

d6=2.72×10-10m

d7=2.63×10-10m

d8=2.26×10-10m

d9=1.94×10-10m

d10=1.84×10-10m
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