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刖    罱

本标准的全部技术内容为强制性的。
本标准等同采用ISO 6876：2001{(牙科根管封闭材料》。

本标准依据ISO 6876：2001重新起草，为了增加标准的可操作性，进行了编辑性修改。

本标准与6876：2001的主要差异和原因如下：
——将ISO引言中的“不固化的牙科根管封闭材料不适用于本标准”移至范围中。

——规范性引用文件中将ISO 3696：1987改为GB／T 6682—2008((分析实验室用水规格和试验
    方法》。

——4．2国际标准规定“如果生产厂声称产品无菌，则生产厂有责任提供无菌的证明。本标准未对

    无菌要求或试验方法进行规定，建议按照现存已有的国家标准。如果没有国家标准应该参考
    美国、欧洲或日本药典”。因为我国无菌试验采用药典规定，因此将原标准转化为“如果生产厂

    声称产品无菌，则生产厂有责任提供无菌的证明。本标准未对无菌要求或试验方法进行规定，

    但建议参考相应的国家规定，如中国药典”。

——国际标准中规定在测试固化后的尺寸变化试验时使用平玻璃板，尺寸约为25 mm×75 mm×
    1 mm厚。但考虑到1 mm厚的玻璃片在装夹于C型夹后很容易夹碎，因此本标准的7．6．1．2

    中增加“或适合的平不锈钢板”。

——7．7．1．7增加“(硅胶)”，国际标准中干燥器中内置五氧化二磷或其他合适的干燥剂，但其他合
    适的干燥剂并未举例。硅胶是实验室常用的干燥剂，且技术上符合此试验的要求。

——7．7．3加入了恒重的定义——“恒重是指两次称重间隔24 h重量之差小于0．002 g”。
本标准由国家食品药品监督管理局提出。

本标准由全国口腔材料和器械设备标准化技术委员会归口。

本标准负责起草单位：国家食品药品监督管理局北大医疗器械质量监督检验中心。
本标准主要起草人：林红、张研、李嫒、张殿云、孙志辉、白伟。



牙科根管封闭材料

1  范围

    本标准规定了用于永久封闭牙根管的牙科根管封闭材料的性能要求和试验方法。牙科根管封闭材

料可以在潮湿或无潮湿环境下固化，可以结合牙根管根尖充填尖使用或单独使用。本标准仅适用于正

向充填的牙根管封闭材料，即从牙齿冠部进行根管充填。

    不固化的牙科根管封闭材料不适用于本标准。

2规范性引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注目期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB／T 6682—2008分析实验室用水规格和试验方法

    ISO 3665：1996摄影技术牙科用射线照相胶片规范

3术语和定义

    下列术语和定义适用于本标准。

3．1

    调和时间mixing time

    使各组分均匀混合的时间，是工作时间的一部分。

3．2

    工作时间working time

    从调和开始至能够使用封闭材料且对其性能不产生不利影响的时间。

3．3

    固化时间setting time

    从调和结束开始计时，直到封闭材料按7．4描述的指标和条件固化所需的时间。

    注：本固化时间是从调和时间结束后开始计时的，因为调和时间会有较大的差异。

4  要求

4．1  组成

    按7．1试验，封闭材料中不应含有肉眼可见的异物。

    按生产厂使用说明书使用时，各组分调和形成的封闭材料应符合本标准的性能要求。

4．2微生物危害

    本标准不包含对可能的生物学危害的定性和定量的要求，但推荐在评价可能的生物学危害时，请参

考YYn 0268，

    如果生产厂声称产品无菌，则生产厂有责任提供无菌的证明。本标准未对无菌要求或试验方法进

行规定，但建议参考相应的国家规定，如《中国药典》。

    若生产厂声称产品具有治疗作用，则其成分的纯度和无菌性，应符合封闭剂上市销售国家的相关药

典规定，或药物产品的纯度和无菌性应符合国家的法规。



4．3物理机械性能
4．3．1  流动性

    按7．2试验，每个试片的直径应不小于20 mm。
4．3．2  工作时间

    按7．3试验测得的封闭材料的最小工作时间，应不低于生产厂提供的工作时间的90％。

    本试验仅适用于生产厂提供的工作时间低于30 rain的封闭材料。
4．3．3  固化时间

    如果封闭材料的固化时间小于30 rain，按7．4试验测得的封闭材料的固化时间，应不大于生产厂提

供的固化时间的110％。

    如果生产厂提供的封闭材料的固化时间范围为大于30 rain，最长72 h，则测得的固化时间应在生产
厂声称的范围内。

4．3．4薄膜厚度

    按7．5试验，封闭材料的薄膜厚度应不大于50弘m。
4．3．5固化后尺寸变化

    按7．6测得的封闭材料的平均尺寸变化，收缩率应不大于1．O％，或膨胀率不大于0．1 9，6。

4．3．6溶解性

    按7．7测得的固化后的封闭材料的溶解率应不大于3％质量分数。肉眼观察，试样应无分解现象。
4．3．7 x射线阻射性
    按7．8试验，封闭材料的x射线阻射性，应不低于3 mill厚铝板的等效阻射性。

5取样

    试验样品应取自同批号的至少一个或一个以上的零售包装，数量应足以完成规定的试验，以及必要
的重复试验所需的数量。

6试验环境

    除非生产厂有特殊规定，所有试验均应在温度为23℃±2℃，相对湿度为50％土5％的环境下进

行。在试验开始前所有组分应在此环境下放置至少24 h。

7试验方法

7．1  异物

    正常目力观察，封闭材料各组分不应有可见的异物。
7．2流动性
7．2．1  器具

7．2．1．1两片玻璃板，至少40 mmx40 mm，厚约5 mm。
    注：每片玻璃板的质量大约20 g。
7．2．1．2重物块，大约100 g。
7．2．1．3带刻度的注射器，能够输送0．05 mL+O．005 mL调和后的封闭材料。

7．2．2步骤

    根据生产厂的说明书操作封闭材料。
    使用带刻度的注射器(7．2．1．3)输送O．05 mL±O．005 mL封闭材料，将其置于一片玻璃板

(7．2．1．1)的中心，在推荐的调和结束后180 s±5 s，将第二块玻璃板放于封闭材料顶部正中。随后放上
重物块(7．2．1．2)，使施加的总质量为120 gJ：2 g。在推荐的调和后10 min取下重物块并且测量所压封

闭材料试片的最大和最小直径。如果两直径相差小于1 mm，则记录两直径的平均值。如果两直径相差



大于1 mm，则重新试验。

7．2．3结果判定

7．2．3．1共测试3次，每次测试结果均应符合4．3．1的要求。

7．2．3．2若是为7．3．3的测试，计算3个试样的平均值，精确至毫米。

7．3  工作时间

7。3．1  概述

    此试验仅适用于生产厂声称工作时间小于30 min的封闭材料。

7．3．2器具

    同7．2．1。

7．3．3步骤

    参考生产厂提供的工作时间，重复7．2．2试验步骤，在生产厂声称的调和时间和固化时间之间不断

增加时间间隔。每次都需使用新调和的材料。当试样直径比7。2．3．2所测得流动性的试样的直径小

10％时，该时间记录为工作时间。

7．3．4结果判定

    共测试3次，计算平均值，精确至30 s，记录结果作为封闭材料的工作时间。

7．4  固化时间

7．4．1  器具

7．4．1．1  恒温恒湿箱，能维持温度37℃士1℃，相对湿度不低于95％的环境。

7．4．1．2针人度计，具有质量为100 g~0．5 g、直径为2 mm!O．1 mm的平坦端面的压头，压头尖部的

长度至少为5 mm圆柱，压头的端面应是一水平面，与长轴成直角。

7．4．1．3模具

    a)无需潮气即可固化的封闭材料，使用不锈钢环形模具，模具型腔内径d一10 mm，高 一̂2 mm。

    b)需潮气才可固化的封闭材料，使用石膏模具，模具型腔内径d一10 1Tim，高矗一1 mm。

    注：石膏模型腔的制作方法：取一塑料片(直径d一10 mm，高 一̂1 ram)放置于容积为1 mL～2 mL的塑料杯底，将

    调和好的熟石膏充填杯中，待石膏固化后，取出塑料片和塑料杯即可。

7．4．1．4金属块，最小尺寸8 mm×20 mm×10 mm，使用前放置于37℃±1℃的恒温恒湿箱(7．4．1．1)

中至少1 h。

7．4．1．5平玻璃片，厚约1 mm，例如：载玻片。

7．4．2试样制备

    按生产厂说明书操作封闭材料。

    a)无需潮气即可固化的封闭材料：将不锈钢模具(7．4．1．3)放置在平玻璃片(7．4．1．5)上，将调和

    好的封闭材料充满不锈钢模具，材料与模具上端平齐。调和结束后120 s±10 s，将上述组件放

    于恒温恒湿箱中的金属块(7．4．1．4)上。

    b)  需潮气才可固化的封闭材料：将石膏模具放置于温度为37℃，相对湿度为95％的环境中24 h，

    将调和好的封闭材料充满预处理的石膏模具型腔中。

7．4．3步骤

    当接近生产厂提供的固化时间时，轻轻地将针人度计的压头垂直放于封闭材料水平面上，抬起压头

并擦拭干净，重复上述操作直到肉眼观察不到压痕出现。从调和结束后开始计时，直到压痕不再出现的

时间记录为固化时间。

7．4．4  结果判定

    测试3次，每次结果都应符合4．3．3的规定。

7．5薄膜厚度

7．5．1  器具

7．5．1．1  两片光学方形或圆形玻璃平板，具有至少5 mm的均匀厚度。接触面积大约为200 mm2±



10 mmz。

7．5．1．2加荷装置，能够施加150 N±3 N的载荷。

7．5．1．3千分表或其他相似测量仪器，测量精度为1／zm。
7．5．2步骤

    按生产厂的说明书操作封闭材料。

    测量相接触的两平板玻璃(7．5．1．1)的厚度，精确到1肛m。将调和好的封闭材料放置于第一块玻

璃板的中心，再在封闭材料中央放上第二块玻璃板。从调和开始180 s±10 s时轻轻地用加荷装置
(7．5．1．2)对玻璃平板顶部垂直施加150 N的载荷。确保封闭材料完全充满两玻璃板之间。从调和开

始10 min后用千分表(7．5．1．3)再次测量两玻璃板连同封闭材料薄膜的厚度。
7．5．3  结果判定

    通过计算测量带封闭材料和不带封闭材料的玻璃板厚度的差值，得出薄膜厚度。

    测试3次，每次结果都应符合4．3．4的规定。
7．6  固化后的尺寸变化

7．6．1器具和材料

7．6．1．1  3个对开圆柱形模具，内径6 mm，高12 mm，由不锈钢或与试样匹配的其他材料制成。

    为了便于将模具和需要潮气才可固化的试样分离，建议使用脱模剂，比如3％聚乙烯醚蜡己烷
溶液。

7．6．1．2  平玻璃片6片，尺寸约为25 mm×75 mm×1 mm厚，例如载玻片，或适合的平不锈钢板。
7．6．1．3不透水的塑料薄膜，比如50 kLm-}-30肛m厚的聚乙烯薄膜。

7．6．1．4 3个25 mm的C形夹。
7．6．1．5恒温恒湿箱，能维持温度37℃±1℃，相对湿度不低于95％的环境。

7．6．1．6测量器具，测量精度为1弘m，允许在试样上施加不超过O．1 N的均匀分散的载荷。

7．6．2试样制备
    按下列方法之一制备3个试样：

    a)  无需潮气即可固化的封闭材料：根据生产厂说明书调和2 g材料。将模具(7．6．1．1)放于覆有
    聚乙烯薄膜(7．6．1．3)的平玻璃片(7．6．1_2)上，将调和好的封闭材料，稍超充于模具中。再用

    一块覆有聚乙烯薄膜的玻璃片压于封闭材料顶部。将模具连同玻璃片一起固定在C形夹
    (7．6．1．4)上。从调和开始后5 min，将材料和C型夹一同放人相对湿度95％～100％，温度为

    37℃±1℃的环境中。对固化时间小于等于2 h的封闭材料，在进行到下一操作阶段前允许

    放置的时间为按照7．4试验所得的3倍固化时间。
    b)需潮气才可固化的封闭材料：将模具放于覆有聚乙烯薄膜的玻璃片上。按生产厂说明书将2 g

    材料和0．02 mL(0．02 g)的水调和，将调和物稍超充于模具中。将覆有聚乙烯薄膜(7．6．1．3)
    的另一块玻璃片放于封闭材料顶部。继续按7．6．2a)描述的步骤操作。
    两种方法制作的试样，制备后将含有试样的模具在P600的湿砂纸上往复摩擦，使试样两端磨平。

从模具中取出试样，测量试样的高度，精确到10弘m。将其贮存在37℃±1℃的蒸馏水中30 d，再次测
量试样高度，精确到10／zm。

7．6．3  结果判定

    计算试样长度的变化与原长的百分比，完成3次上述试验，3次结果的平均值做为试样的尺寸变
化，结果应符合4．3．5的规定。
7．7溶解性

7．7．1器具和材料

7．7．1．1两个开口环形模具，内径20 mmll mm，高1．5 mmlO．1 mm。
7．7．1．2玻璃平板四块，玻璃板的尺寸应大于环形模具的最大尺寸。



7．7．1．3不透水的塑料薄膜，比如50；m-F30肛m厚的聚乙烯薄膜。

7．7．1．4浅盘，如培养皿或其他合适的玻璃或陶瓷盘，直径大约90 mm，最小容积70 mL，质量已知，并

称重精确到0．001 g。

7．7．1．5恒温恒湿箱，能维持温度37℃土1℃，相对湿度不低于95％的环境。

7．7．1．6水，试验用水应符合GB／T 6682—2008，3级水的要求。

7．7．1．7干燥器，内置五氧化二磷或其他合适的干燥剂(硅胶)。

7．7．1．8烤箱，维持温度110℃±2℃。

7．7．2试样制备

    按下列方法之一制备4个样品。

    a)  无需潮气即可固化的封闭材料，将模具(7．7．1．1)放在玻璃板(7．7．1．2)上，向模具腔内稍超充

    填根据生产厂说明书调和好的封闭材料。将覆有一张聚乙烯薄膜(7．7．1．3)的另一块玻璃板

    放于封闭材料顶部，小心取下玻 璃板，使材料形成一均匀平面。将上述装置放入恒温恒湿箱

    (7．7．1．5)中，放置时间至少为生产厂提供的固化时间的1．5倍。从模具中取出试样，测量其

    质量，精确到O．001 g。

    b)需要潮气才可固化的封闭材料 ，将模具放在玻璃板上，按生产厂说明书调和2 g封闭材料和

    O．02 mL(0．02 g)的水(7．7．1．6)，将调和物稍超填于模具中。在封闭材料顶部盖上覆有聚乙

    烯薄膜的玻璃板。将上述装置放 入恒温恒湿箱中24 h。从模具中取出试样，仔细修整毛边后

    测量其质量，精确到O．001 g。

7．7．3步骤

    将两个试样放入浅盘(7．7．1．4)中，两个试样之间不能相互接触和互相干扰。加入50 mL~1 mL

水，盖上盘盖并将其放入恒温恒湿箱中24 h，之后取出试样。用2 mL～3 mL的清水在浅盘内清洗试

样。检查盘内的冲洗物。若出现颗粒状物，表明材料分解，则封闭材料不符合4．3．6的要求。

    取出试样，蒸发掉浅盘内的水，水不要沸腾，之后在110℃±2℃烤箱中烤干浅盘至恒重。每次称

重前将浅盘在干燥器(7．7．1．7)中冷却至室温。恒重是指两次称重间隔24 h重量之差小于O．002 g。

称重精确到O．001 g。

7．7．4  结果判定

    计算最终浅盘的质量与初始浅盘质量的差值，作为从试样上溶出的封闭材料，精确到O．001 g。计

算质量差值与两试样初始质量之和的百分比，精确至O．1％。

    进行两次试验，计算两次结果的平均值作为试样的溶解率，结果应符合4．3．6的要求。

7．8 X射线阻射性

7．8．1  器具

7．8．1．1  不锈钢圆环模具，内径10 mm---kO．1 mm，高1 mmiO．01 mm，用塑料、纸或者其他x射线透

射材料制成的上下盖板。

7．8．1．2单相牙科x射线机，管电压为65 kV±5 kV，并配有适当的附件。

7．8．1．3  牙科x射线咬胎片，速度为ISO 3665：1996规定的D或E，以及显影液和定影液。

7．8．1．4 X阻射性量具：楔状阶梯铝板，由纯度至少为98％的铝，最大铜含量O．1％，最大铁含量1％

的材料制成，铝楔长50 mm、宽20 mm，厚度从O．5 mm～9．0 mm，相邻阶梯间距为0．5 mm，精确到

10“m。

7．8．1．5光密度计，测量范围为0．5～2．5。

7．8．2步骤

    根据生产厂的说明书操作封闭材料。

    将调和好的封闭材料填人模具(7．8．1．1)中，将模具顶部和底部盖上盖板，使封闭材料成型达到

1 mm厚。将模具放在牙科X射线咬胎片(7．8．1．3)中央，旁边放上楔状阶梯铝板(7．8．1．4)。再在楔状



阶梯铝板下放置一个同样的盖板。

    使用65 kV+5 kV的x射线，在距胶片大约300 mm的距离处，对试样、楔状阶梯铝板和胶片进行
照射。照射时间以能使1 mm厚铝楔，及其下方盖板下的胶片的光密度值在O．5～2．5之间为宜。

    在胶片显影、定影和干燥后，用光密度计(7．8．1．5)对试样和楔状阶梯铝板影像的光密度进行比较。
试样的X射线阻射性，以等效铝板厚度的毫米数表述。
    注：X射线片影像的光密度值随阻射性增加而减小。
7．8．3  结果判定

    如果试样影像的光密度值小于3 mm厚铝楔的光密度值，则封闭材料的x射线阻射性的等效铝板
厚度大于3 mm，结果符合4．3．7的要求。

8  生产厂提供的包装，标识和信息

8．1  概述

    除8．3和8．4的规定外，生产厂可以自行提供或根据相关法规的要求提供更多的信息。
8．2  包装

    各组分包装应密封，包装材料不与内容物反应或使内容物污染。
8．3标识

    每一外包装和／或内包装容器应清晰的标明以下信息：
    a)  生产厂的名称和／或商标；

    b)  产品名称；

    c)  产品批号、生产日期、能追溯到生产厂记录的编号或有效期；

    d)  粉剂或糊剂的最小质量(g)、液剂的最小体积(mL)；
    e)贮存条件。
8．4产品说明书和信息

    每一包装中都应附有生产厂说明书和信息，包括：

    a)  产品名称；

    b)  使用说明和临床应用说明，包括封闭材料是否适合不加根管充填尖而单独使用；
    c)  调和方法及各组分的混合比例；

    d)  工作时间和固化时间(若声明)；

    e)  指明材料是否含有任何治疗作用的成分，并在材料使用说明书中予以声明；
    f)推荐的贮存条件；

    g)  封闭材料是否会导致牙齿变色以及必要的防护措施以减小此影响；

    h)  给出关于材料的毒性、危害、可燃性或组织刺激性等专门说明或警示；
    i)  如果有无菌声明，应有适当的标识。
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