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Введение

Настоящий стандарт учитывает положения проекта международного стандарта ИСО 13779-4-CD 
«Имплантаты для хирургии. Гидроксиапатит. Часть 4. Определение прочности сцепления покрытия 
(ISO 13779-CD 'Implants for surgery — Hydroxyapatite — Part 4: Determination of coating adhesion 
strength')
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Н А Ц И О Н А Л Ь Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т  Р О С С И Й С К О Й  Ф Е Д Е Р А Ц И И

ИМПЛАНТАТЫ ДЛЯ ХИРУРГИИ 
ГИДРОКСИАПАТИТ

Определение прочности сцепления покрытия

Implants for surgery. Hydroxyapatite. Part 4. Determination of coating adhesron strength

Дата введения — 2017—01—01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает метод испытания для измерения прочности сцепления 
покрытий из гидроксиапатита, предназначенных для использования в компонентах хирургических 
имплантатов.

2 Нормативные ссылки

Следующая нормативная ссылка, полностью или частично, является обязательной при 
применении настоящего стандарта. Для датированных нормативных ссылок применимо только 
указанное издание. Для недатированных нормативных ссылок применимо последнее издание 
указанного документа (включая все поправки).

ИСО 7500-1:2004. Металлические материалы. Верификация статических одноосевых машин для 
испытаний. Часть 1. Аппараты для испытаний напряжением/компрессией. Верификация и калибровка 
системы для измерения силы (ISO 7500-1:2004. Metallic materials — Verification of static uniaxial testing 
machines — Part 1:TensiorVcompression testing machines — Verification and calibration of the force­
measuring system.)

3 Термины и определения

В настоящей части стандарта применены следующие термины с соответствующими 
определениями.

3.1 керамический гидроксиапатит: Гидроксиапатит, подверллийся спеканию с образованием 
прочной кристаллической массы в условиях, при которых кристаллы порошка сплавляются друг с 
другом.

3.2 покрытие: Отдельный слой материала, нанесенный на поверхность металлического или 
неметаллического основания термическим способом методом выпаривания или путем осаждения из 
водной среды.

3.3 гидроксиапатит: Химическое соединение с кристаллографической структурой,
охарактеризованной в Файле порошковой дифракции PDF 9-432 Международного центра 
дифракционных данных (ICDD). Ньютон Сквер, шт. Пенсильвания. США.

Примечание — химическая формула — Ca,u {РОч)ь(ОН)г

4 Определение прочности сцепления покрытия из гидроксиапатита

4.1 Принцип
Прочность сцепления покрытия определяют, прикладывая растягивающую одноосную нагрузку к 

цилиндрической испытательной сборке, состоящей из одного покрытого гидроксиапатитом образца, 
соединенного с компонентом без покрытия.

4.2 Аппаратура
4.2.1 Испытательная машина для проворки на механическую прочность, обеспечивающая 

нагрузку не менее 50 кН с точностью ± 1 % от показания полной шкалы. Растягивающую нагрузку 
прикладывают перпендикулярно к плоскости покрытия.

Верификация и калибровка системы для измерения силы должна соответствовать стандарту 
ИСО 7500-1.

4.2.2 Нагрузочный блок, используемый для передачи нагрузки от испытательной машины на
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испытательную сборку.
Нагрузочный блок должен обеспечивать отсутствие отклонений оси испытательной сборки от 

оси испытательной машины, чтобы плоскость испытуемого покрытия была перпендикулярна 
направлению осевой нагрузки.

Примером нагрузочного блока, соответствующего этим требованиям, является конструкция из 
хомута и соединительного штифта, изображенная на рисунке 1. Образец с покрытием и компонент 
без покрытия фиксируют с помощью двух перпендикулярных штифтов, что минимизирует внеосевую 
нагрузку.

Условные обозначения

1 -  испытательная сборка: 2 -  штифты: 3 -  
хомут; 4 -  полимерный адгезив; 5 -  испытуемое 
покрытие

Рисунок 1 -  Иллюстрация нагрузочного блока, позволяющего минимизировать внеосевую
нагрузку

4.2.3 Испытательная сборка
Элементы испытательной сборки (образец с покрытием и компонент без покрытия) соединяют 

друг с другом с помощью полимерного адгезивного связующего материала.
Компонент без покрытия должен быть выполнен из того же материала, что и основание образца 

с покрытием.
Размеры компонента без покрытия должны соответствовать размерам образца с покрытием.
Образцы для испытания должны представлять из себя цилиндры с номинальным диаметром в 

пределах от 25,0 до 25.4 мм. Допустимое отклонение на диаметр должно быть менее 0.2 мм.

Примечание — Поверхности компонента без покрытия можно придать шероховатость для более 
прочного соединения с ней полимерного адгезивного материала.

4.2.4 Полимерный адгезивный связующий материал с минимальной адгезионной 
прочностью, не менее чем на 5 МПа превышающей адгезионную или когезионную прочность 
покрытия либо равной 34,5 МПа, в зависимости от того, какое значение больше. Используемый 
полимерный адгезивный связующий материал должен быть указан в любом отчете об испытании.

В случае, если в области контакта покрытие пористое, следует выбрать полимерный 
адгезивный материал с такой вязкостью, чтобы предотвратить проникновение полимерного 
адгезивного связующего материала через покрытие к основанию. Проникновение адгезивного 
материала через покрытие приводит к искажению результатов испытания.

Пригодность клея для данной цели оценивается на самом тонком слое покрытия путём 
определения его отсутствия на разрушенной поверхности.

Примечание — Для покрытий толщиной более 70 мкм клей FM1000 с толщиной пленки 250 мкм 
способен обеспечить надежные результаты. Поставщиком клея FM1000 является Cytec Engineering Materials, 
Inc.. 1300 Revolution St.. Havre de Grace. MD 21078, USA

4.3 Подготовка образца с покрытием
Как минимум, 6 образцов с покрытием должно быть испытано.
Покрытие испытуемых образцов должно быть репрезентативным для процесса плазменного 

нанесения, который испытывается: одинаковая предоперационная подготовка, одинаковая установка
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для плазменного нанесения, одинаковые параметры процесса, одинаковая послеоперационная 
подготовка (очистка, стерилизация и тщ.).

Толщина покрытия должна оцениваться на каждом образце неразрушающим методом 
(взвешиванием покрытия, вихревыми токами....) с тем. чтобы каждый покрытый образец находился в 
указанных допусках.

4.4 Процедура испытания
Испытательную сборку помещают в зажимы испытательной машины для проверки на 

растяжение так. чтобы длинная ось испытуемой сборки совпадала с направлением прилагаемой 
растягивающей нагрузки. Прилагают растягивающее усилие с постоянной скоростью (2.5 ± 0,5) 
мм/мин, пока но будет достигнуто полное разделение компонентов. Записывают значение 
максимальной приложенной нагрузки с точностью до 100 Н.

Разрушение может быть засчитано если оно произошло в зоне раздела между покрытием и 
подложкой или в самом покрытии. Если более чем 50% разрушений происходят по разделу между 
покрытием и клеем, то результат испытания образца должен быть забракован. Если при испытании 
образцов осталось менее 4 результатов, то испытание считается не действительным.

4.5 Вычисление прочности сцепления покрытия
Адгезионная или когезионная прочность покрытия (о) в мегапаскалях вычисляется для каждого 

образца по следующей формуле:

F
с т  =  —

А
где
F -  максимальная нагрузка. Н;
А -  площадь поперечного сечения покрытого образца, мм2.
Среднее значение и стандартное отклонение прочности, полученное на различных испытуемых 

образцах, должно быть рассчитано.

5 Отчет об испытании покрытий из гидроксиапатита на растяжение

Отчет об испытании должен включать следующую информацию:
а) ссылку на настоящий стандарт;
б) наименование, адрес и сертификат испытательной лаборатории:
в) идентификационную информацию о материалах, используемых в испытательной сборке, 

включая тип полимерного адгезивного материала и компонент без покрытия, подробную информацию 
о любой обработке контактной поверхности компонентов без покрытия и параметрах шероховатости 
поверхности в результате обработки;

г) количество испытанных образцов:
д) подробные сведения о методе, использованном в процессе производства образцов с 

покрытием, а также любую идентификационную информацию касательно образцов с покрытием 
(например, дату и номер партии);

е) диаметр и допуски покрытых образцов:
ж) индивидуальную толщину покрытия, определенную на испытуемых образцах;
з) все значения максимальной нагрузки и характер разрушения (расслоение между покрытием и 

основой, когезионный или расслоение между покрытием и клеем);
и) следующие параметры адгезионной прочности: максимум, минимум, среднее значение и 

стандартное отклонение:
к) число забракованных образцов и число оставшихся образцов
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Приложение А 
(справочное)

Процедура использования клея FM 1000

При использовании клея FM 1000 необходимо использовать следующую процедуру применения 
адгезива:

- Вырежте адгезивную плёнку по форме диска того же диаметра, что и испытуемый образец.
- Поместите адгезив между покрытым образцом и непокрытым контртелом.
- Поместите эти части в сборку, способную поддерживать устойчивое положение между 

покрытым образцом, клеем и непокрытым контртелом и способным приложить постоянную силу от 0.1 
МПа до 0.3 МПа между образцом и контртелом.

- Поместите сборку в печь при 176°С ± 5°С на 2-3 часа.
- Извлеките сборку из печи и остудите её до комнатной температуры.
- Удалите излишки клея на внешних сторонах покрытой и непокрытой поверхностей сборки.
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