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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2部分，GB（GB/T） 23101已经发布了

以下部分：

GB/T 23101《外科植入物 羟基磷灰石》分为6个部分：

——第 1 部分：羟基磷灰石陶瓷；

——第 2 部分：羟基磷灰石热喷涂涂层；

——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 23101.2-2008《外科植入物 羟基磷灰石 第2部分：羟基磷灰石涂层》，与GB

23101.2-2008相比，除编辑性改动外，主要技术变化如下：

——增加了涂层制备（见 4）

——修改了钙磷原子比的范围（见 5.2，2008 版 4.1）

——修改了结晶相含量（见 5.4，2008 版 4.3）

——增加了结晶度比（见 5.5）

——增加了形态学（见 5.6）

——修改了涂层强度（见 5.7，2008 版 4.4）

——增加了测试方法精确度（见 5.8）

——增加了测试报告（见 6）

——增加了附录 A 和附录 B

本文件使用重新起草法修改采用ISO 13779-2:2018《外科植入物 羟基磷灰石 第2部分：羟基磷灰

石热喷涂涂层》，与ISO 13779-2:2018相比，存在如下技术差异：

——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

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 10610 替换了 ISO 4288，两个文件之间的一致性程度为等同；

 用规范性引用的 GB/T 16886.1 替换了 ISO 10993-1，两个文件之间的一致性程度为等同。

 用规范性引用的 GB/T 23101.3 替换了了 ISO 13779-3，两个文件之间的一致性程度为修

改；

 用规范性引用的 GB/T 23101.4 替换了 ISO 13779-4，两个文件之间的一致性程度为修改；

 用规范性引用的 GB/T 23101.6 替换了 ISO 13779-6，两个文件之间的一致性程度为修改；

 用规范性引用的 YY/T 0988.12 替换了 ASTM F1044；

 用规范性引用的 YY/T 0988.14 替换了 ASTM F1854；

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。

本部分由国家药品监督管理局提出。

本部分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。

本文件及其所代替文件的历次版本发布情况为:
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——GB 23101.2-2008。



GB 23101.2—XXXX

IV

引  言

目前已知的外科植入物材料中还没有一种被证明对人体完全无毒副作用。但是ISO 13779所涉及的

材料在长期临床应用中表明，如果材料使用适当，其预期的生物学反应水平可以接受。

临床使用历史记录和实验室研究已证实羟基磷灰石涂层的生物学反应。（参见参考文献 [1]、[2]、

[3]、[4]、[5]、[6]）。
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外科植入物 羟基磷灰石 第 2 部分：羟基磷灰石热喷涂涂层

1 范围

本文件规定了应用于金属外科植入物的单层热喷涂羟基磷灰石涂层。

该要求旨在说明材料特性并使各机构就材料特性进行沟通。编写该要求的目的不是替代公司内部操

作和评估要求（尽管可用这些要求来替代公司要求）。

注 1：对于厚度小于 50μm 的薄涂层，本文中的一些测试方法在不进行改良的情况下可能难以实施。

注 2：双涂层（由下层金属涂层和上层羟基磷灰石涂层组成）的羟基磷灰石层要求可遵循本文件；但是本文件

中涉及的测试方法不适用于双涂层。如果双涂层中羟基磷灰石层借鉴了本文件的要求，则可能需要考虑单

层测试样品如何代表双涂层植入物的原理。

本文件不适用于用玻璃、玻璃陶瓷、α-和β-磷酸三钙、双相磷酸钙或其他形式的磷酸钙制作的涂层。

注 3：尽管旨在将本文件中的要求作为羟基磷灰石热喷涂涂层的标准，可能需要建立规定控制测试及其时间间

隔的常规控制规程以保证涂层特征在规定极限含量内。

注 4：本文件重点关注羟基磷灰石的等离子热喷涂涂层。可用本文件来表征羟基磷灰石的其他热喷涂涂层。但

无临床使用历史记录的热喷涂涂层可能存在不同风险，并且，除本文件中规定的表征项外，可能需要额外

表征项。

2 规范性引用文件

以下文件通过内容的部分或全部引用构成本文件的要求。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本

适用于本文件。凡是未注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 10610 产品几何技术规范（GPS） 表面结构 轮廓法 评定表面结构的规则和方法(GB/T

10610-2009,ISO 4288:1996,IDT)

GB 16886.1 医疗器械生物学评价 第1部分：风险管理过程中的评价与试验(GB/T 16886.1-2011,ISO

10993-1:2009,IDT)

GB/T 23101.3 外科植入物 羟基磷灰石 第3部分：结晶度比和相纯度的化学分析和表征（GB/T

16886.3-XXXX, ISO 13779-3:2018，MOD）

GB/T 23101.4 外科植入物 羟基磷灰石 第4部分：涂层粘结强度的测定（GB/T 16886.4-XXXX, ISO

13779-4:2018，MOD）

GB/T 23101.6 外科植入物 羟基磷灰石 第6部分：粉末（GB/T 16886.6-XXXX,ISO 13779-6:2015,MOD）

YY/T 0988.12 外科植入物涂层 第12部分：磷酸钙涂层和金属涂层剪切试验方法

YY/T 0988.14 外科植入物涂层 第14部分：多孔涂层体视学评价方法

3 术语和定义

GB/T 23101.3界定的以及下述术语和定义适用于本文件。

3.1
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羟基磷灰石热喷涂涂层（thermally sprayed hydroxyapatite coating）

通过热喷涂羟基磷灰石粉末形成的涂层

根据本文件目的，术语“涂层”和“羟基磷灰石涂层”均指“羟基磷灰石热喷涂涂层”。

4 涂层制备

用于热喷羟基磷灰石的粉末应符合 GB/T 23101.6。

除非制造商有明文规定，所有测试样品应使用与常规植入物相同的生产方法进行制备，包括初始羟

基磷灰石粉末，基底材料，生产装置，基材表面制备工艺，涂层工艺参数，清洗和灭菌。

5 要求

5.1 总则

第5.2部分-5.8部分确定了羟基磷灰石涂层的最低要求。

也可能要求开展在第A.2、A.3和A.4中描述的其他表征测试（例如，为符合适用的国家或地区法规

要求）。

注：除第5.2部分-第5.8部分中描述的测试外，一些监管机构可能要求通过开展附录A中的测试来鉴定羟基磷灰石涂

层。

5.2 钙磷原子比（Ca:P）

进行测试前，应从基体材料上剥离涂层。

应根据GB/T 23101.3来测定羟基磷灰石陶瓷涂层中的钙磷原子比（Ca:P）。

钙磷原子比（Ca:P）的数值应在1.61-1.76范围内。

注：钙磷原子比通常不受涂层厚度影响。

5.3 微量元素

测试前，应从基体材料剥离涂层。化学分析所需样本量取决于所应用的化学分析技术。所用样本量

应足以获得合理适当的定量范围。涂层剥离技术应尽可能降低涂层污染概率：应小心使用适当的工具并

避免由基质颗粒造成的污染。

应根据GB/T 23101.3中的规定来测定微量元素浓度。重金属的测定应符合GB/T 23101.3的规定。

羟基磷灰石涂层的特定微量元素和重金属容许的最大极限含量如表1所示。

应识别出浓度超过1000 mg/kg的任何潜在微量元素。应对这些微量元素进行定量，并且，如果存在

浓度超过1000 mg/kg的微量元素，应根据GB/T 16886.1来评估其对生物相容性和骨愈合的影响。

表 1 特定微量元素的极限含量

微量元素 最大含量（mg/kg）

砷 3.0

镉 5.0

汞 5.0

铅 30.0

重金属（总计） 50.0
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5.4 杂质结晶相

测试前，应从基体材料剥离涂层。

应根据GB/T 23101.3的规定测定杂质结晶相含量（即，杂质结晶相/结晶羟基磷灰石比）。α-磷酸

三钙、β-磷酸三钙和磷酸四钙的含量总和不应超过30.0%，同时CaO含量不应超过5.0%。

注 1：对于厚度超过 50μm 的涂层，杂质结晶相含量通常不受涂层厚度的影响。

注 2：附录 B规定了设定杂质结晶相限值的原理。

注 3：在现行版文件规定的可允许最大限值内，α-磷酸三钙、β-磷酸三钙和磷酸四钙含量的增加都可能提高涂

层的溶解度。这种总含量的显著变化可能影响涂层的性能。

5.5 结晶度

测试前，应从基体材料剥离涂层。

应根据GB/T 23101.3中描述的方法来测定结晶度。

结晶度不应低于45%。

注 1：涂层结晶度受涂层厚度影响。先沉积层的结晶度低于后沉积层的结晶度。因此，在涂层厚度为规定厚度

的最低四分位之间或之下的试样上进行结晶度的测量可能是合理的。

注 4：YY/T 0988.14 规定了评价涂层厚度的方法。该方法要求制备金相试样，因此，存在破坏性。然而，也存

在其他如涡流或千分尺等非破坏性方法，但可能会得出不同的测试结果。

5.6 形态学

应尽可能评估最终器械的羟基磷灰石涂层的形态学（厚度、粗糙度和显微观察）。如果由于器械几

何结构不满足标准的要求而无法对最终器械进行形态学检验，可使用试样并需证明试样能够代表最终器

械。

应根据YY/T 0988.14测定平均厚度和公差（μm）。本标准未规定平均厚度的接受标准。应规定植入

物各表面羟基磷灰石涂层平均厚度公差的接受标准并对每种植入物进行文件记录。

应根据GB/T 10610测定粗糙度（Ra或Rt）(μm)。GB/T 10610未规定粗糙度的验收标准。应规定并记

录羟基磷灰石涂层粗糙度（Ra或Rt）公差的验收标准。

应对羟基磷灰石涂层表面和横截面进行扫描电子显微镜（SEM）或光学显微镜观察。本标准未对本

测试规定验收标准。检验旨在定性鉴定涂层孔隙度和涂层表面轮廓。

注：可用羟基磷灰石涂层表面和横截面观察的数据来辅助评价拟定工艺变更或对不同的羟基磷灰石涂层进行比较。

5.7 涂层强度

拉伸或剪切粘结强度是否作为待测试的合理特性取决于实际应用。应根据GB/T 23101.4进行静态拉

伸粘结强度测试，根据YY/T 0988.12进行静态剪切粘结强度试验。如果实际应用需要同时具备抗拉伸和

抗剪切性能，应进行这两项测试。

如果执行拉伸粘结强度测试，平均拉伸涂层粘结强度应不低于15 MPa，单个结果应不低于10 MPa。

注 1：GB/T 23101.4 提供了拉伸强度测试所需试样的数量和尺寸要求。

如果进行剪切粘结强度测试，平均剪切涂层粘结强度应不低于15 MPa，并且，单个结果应不低于10

MPa。

应至少用10个试样进行剪切粘结强度测试。

涂层可能影响植入物的疲劳特性。ASTM F1160可能有助于比较基体涂层前后的疲劳特性。研究植入

物的疲劳特性可能需在最终产品中进行。
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注 2：涂层厚度可能影响粘结强度结果。涂层较厚可能降低粘结强度结果。因此，在厚度为规定厚度最高四分

位之上的试样上进行粘结强度的确认可能是合理的。

注 3：YY/T 0988.14 规定了评价涂层厚度的方法。该方法要求制备金相试片，因此，存在破坏性。然而，也存

在其他如涡流或千分尺等非破坏性方法，但可能会得出不同的测试结果。

5.8 测试方法精确度

应确定测试方法的精确度。

注：GB/T 23101.3对测定化学分析、杂质相、结晶度比和Ca:P比的测试方法精确度提出了要求。

6 测试报告

测试报告应至少包含下述信息：

a) 参考的文件，即本文件 GB/T 23101.2；

b) 样品信息，包括：来源、参考品、涂层厚度、形状、接收日期；

c) 每项测试所需的样品数量；

d) 所用测试方法的参考文件和精确度（参见 5.8）；

e) 钙磷原子比结果（参见 5.2）；

f) 微量元素测试方法和结果（参见 5.3）；

g) 杂质结晶相分析结果（参见 5.4）；

h) 结晶度比结果（参见 5.5）；

i) 植入物不同表面羟基磷灰石涂层平均厚度和公差测量结果和规定的最小和最大平均厚度（参见

5.6）；

j) 粗糙度的测试结果，和规定的最小和最大粗糙度（Ra或 Rt）

k) 羟基磷灰石涂层的扫描电子显微镜（SEM）或光学显微镜观察结果（参见 5.6）；

l) 静态拉伸强度测试或静态剪切强度测试的选择原理（参见 5.7）；

m) 涂层拉伸粘结强度或剪切强度结果，包括：每个试样的结果、平均值和标准偏差（参见 5.7）；

n) 如适用，附录 A 中描述的试验的测试结果

o) 测试日期；

p) 实施测试的实验室信息和资质。
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AA

附 录 A

（资料性附录）

其他可能的表征测试

A.1 概要

可能需要进行A.2和A.3部分中描述的表征测试（例如，为符合适用的国内或地区法规）。

A.2 溶解

进行测试前，应从基体上分离涂层。

应根据ASTM F1926 [7]来评估所获样品的溶解情况。

应记录最初和最终溶出度和pH。

能够用所获得的数据表征涂层并辅助评价工艺变更或比较两种不同类型的羟基磷灰石涂层。

A.3 红外光谱

测试前，应将涂层与基体分离。

应对样本进行傅里叶变换红外光谱检查（FT-IR）。

注：参考文献[8]描述了FT-IR分析的具体方法。

应检测HA的全部功能基团。至少应评估氧基磷灰石、硝酸根、碳酸根和磷酸氢根杂质等功能性基团。

应记录任何一种存在的杂质并进行定性分析。

应使用所获得的数据对涂层进行表征，并辅助评价工艺变更或比较两种不同类型的羟基磷灰石涂层。

A.4 剪切疲劳强度

应根据ASTM F1160 [9]评估剪切疲劳粘结强度。

应在至少10 MPa的条件下对至少5件试样进行测试，并且，全部试样应至少承受10
7
个循环而不损坏。
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BB

附 录 B

（资料性附录）

杂质结晶相含量限值的比较

为α-磷酸三钙、β-磷酸三钙和磷酸四钙总含量设定一般限值，是因为他们具有相似的生物效应：这

些杂质相可促进骨生长但可吸收程度高于羟基磷灰石。在本文件的2008版本中，将α-磷酸三钙、β-磷酸

三钙和磷酸四钙各含量限值设定为5%，表示为重量/涂层总质量百分比（羟基磷灰石热喷涂涂层包括结

晶羟基磷灰石、杂质结晶相和非晶相）。并且，根据2008版本文件，羟基磷灰石结晶相含量（表示为重

量/涂层总质量百分比）不低于50w%。因此，当按结晶相羟基磷灰石百分比表示时，2008版本文件为每

种杂质相设定的最大限值为10%，α-磷酸三钙、β-磷酸三钙和磷酸四钙总含量限值为30%。本文件现行版

本采纳了该限值。

由于CaO作为杂质相可能破坏涂层的生物相容性，并且，羟基磷灰石热喷涂涂层中CaO含量（按占结

晶相羟基磷灰石的百分比）通常不超过5%，因此，将CaO的限值设为5%。

根据 ISO 13779-2（2008）的限值 基于 ISO 13779-2现行版的限值

表示为涂层总质量的

w%

表示为占所测定结晶

相 HA的 w%（根据

ISO 13779-3测定）

表示为占所测定结晶相 HA的 w%（根

据 ISO 13779-3测定）

HA

≥50 w%

结
晶
相
和
非
晶
相
的
总
质
量
：
用
于
计
算
结
晶
相
含
量
的
参
考

值
（
分
母
）

结晶相 HA 的质量：

用于计算杂质结晶相

含量的参考值（分母）

HA
结晶相 HA 的质量：用于计算杂质结

晶相含量的参考值（分母）

β-TCP ≤5 w% ≤10%，以参考值计算

β

-TCP+α-TCP+
TTCP

总量≤30%，以参考值计算

α-TCP ≤5 w%

≤10%，以参考值计算

CaO ≤5%，以参考值计算

TTCP ≤5 w%
≤10%，以参考值计算

非晶相

CaO ≤5 w% ≤10%，以参考值计算

非晶相 其余

图 B.1 杂质结晶相含量限值比较

为补充解释文本及上图，纳入下述示例：

示例如果涂层含：

——66.0 w%的 HA，表示为占涂层总质量的重量百分数；

——2.0 w%的β-TCP，表示为占涂层总质量的重量百分数；

——3.0 w%的α-TCP，表示为占涂层总质量的重量百分数；
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——4.8 w%的 TTCP，表示为占涂层总质量的重量百分数；

——1.8 w%的 CaO，表示为占涂层总质量的重量百分数；

——22.0 w%的非晶相，表示为占涂层总质量的重量百分数。

根据ISO 13779-3测量，杂质结晶相占结晶相HA的w%为：

——β-TCP/结晶相 HA 为 3.0 w%；

——α-TCP/结晶相 HA 为 4.5 w%；

——TTCP/结晶相 HA 为 7.3 w%；

——CaO/结晶相 HA 为 2.7 w%；

由于CaO含量不超过5%（占结晶相羟基磷灰石的百分比）并且α-磷酸三钙、β-磷酸三钙和磷酸四钙

总量不超过30.0%，杂质相含量符合5.4的要求。
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