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引 言

    进行深龋治疗时，在洞底近髓的牙本质上放一层材料，以隔绝外界刺激经牙本质小管影响牙髓的方

法称护髓垫底，所用材料称护髓垫底材料或垫底材料.在极为近髓处的牙本质表面放一层护髓材料，起

到保护牙髓、促进修复性牙本质形成的作用，称间接盖髓，所用材料称间接盖髓材料。随着材料的发展，

护髓垫底材料和间接盖髓材料有合二为一的趋势。而将材料直接置于深龋露髓处，以保护牙髓的活力、

并促进修复性牙本质形成的材料称为直接盖髓材料。

    盖髓材料包括用于牙齿近髓窝洞的间接盖髓材料或露髓时的直接盖髓材料。以氢氧化钙为基质的

盖髓材料的临床效果已得到公认。但并不是所有氢氧化钙材料都可以作为直接盖髓材料的，如光固化

氢氧化钙目前主要用于间接盖髓或护髓垫底。

    氢氧化钙材料的成分比较复杂，本标准中未规定统一的氢氧化钙含量的测定方法，只是给出了资料

性附录供制造商参考选择。每种测定方法均有其局限性，制造商应根据其产品特点，选择或规定其产品

氢氧化钙含量测定方法。

    本标准不包含对可能的生物学危害的定性和定量要求，但推荐在评价可能的生物学危害时，请参见
vv/甲n，‘肘耳愁受     口肺屡泞器 辅律物学评 价 第 1单 元:评价与试验 》。
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牙科氢氧化钙盖髓、垫底材料

范围

本标准规定了牙科氢氧化钙盖髓、护髓垫底材料的理化性能要求和试验方法.

本标准适用于产品说明书中声明具有直接盖髓或间接盖髓作用的氢氧化钙材料。

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/T6682一2。。8 分析实验室用水规格和试验方法

    GB/T9258.1一2。。。涂附磨具用磨料  粒度分析第1部分:粒度组成

    GB/T9937.2一2008 口腔词汇 第2部分:口腔材料
    GB/T23947.1一2。。9 无机化工产品中砷测定的通用方法 第1部分:二乙基二硫代氨基甲酸银

光度法

    YY 0271.1一2009 牙科水基水门汀 第1部分:粉/液酸碱水门汀

    YY 0271.2一2009 牙科水基水门汀 第2部分:光固化水门汀
    YY 1042一2011 牙科学  聚合物基修复材料

术语和定义

    GB/T 9937.2界定的以及下列术语和定义适用于本文件。
3。1

    氢氧化钙水门汀 calcium hydro城de cement

    主要成分为氢氧化钙，能与有机赘合剂(如水杨酸醋)反应的衬层或盖髓材料。

    注:引自GB/T 9937.2一2008.

3.2

    直接盖髓材料 direct pulp capping硼terials
    将材料直接置于深龋露髓处，以保护牙髓的活力、并促进修复性牙本质形成的材料。

3.3

    间接盖髓材料 indirect pulpc叩ping materials
    在极为近髓处的牙本质表面放置的一层隔绝外界刺激、保护牙髓的材料.

3.4

    非固化氢妞化钙材料 non-setting calcium hydroxide malerials

    临床治疗操作过程中，在氢氧化钙材料上方使用其他衬层、垫底或充填材料时，尚不能固化的氢氧

化钙材料 。

分类

4.1 根据应用分为:
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    a) 氢氧化钙直接盖髓材料;

    b) 氢氧化钙间接盖髓材料;

    c) 氢氧化钙护髓垫底材料.

4.2 根据材料在使用过程中是否固化分为:

    a) 工类:固化类;

        根据固化机制又分为:

        1) 1型:常温固化的材料(自凝材料);

        2) 2型:通过外部能源使其固化的材料(如光固化材料)。

    b) 11类:非固化类。

5 要求

5.1 通用要求

5.，.1 外观

按 6.1

粉剂应

液剂应

糊剂质

若制造

髯黑笃
外来 杂

纂
一尹
蕃
-鹭

均令
对 动

今无外来杂

品另有说月

5 1.2 酸 含量

按 6.2里

砷(Zn
行吧。
盯kgt铅蕊 [

5.1.3 X射 射住 若

    按6.3进行训
    若制造商声称

铝板 。

品决萌 X射线阻射性，则其X射线阻射性应至尘用」当了与材料同等厚度的

且不能 比制造商规定的暇 板 0.5 mm。

5 1.4 氢氧化钙含且

    氢氧化钙的含量的检测值与其产品标称值允许有士5%的相对误差，即检测值应在“标称值x(1士

0.05)”范围内。
    由制造商指定的附录A或附录B的一种方法进行测试。若上述两种方法均不适用，则由制造商提

供测试方法。
    注:若制造商说明书中给出的是其中某一组分的氢氧化钙含量，则只需直接测试该组分，而不需要调和或固化材料。

5.1.5 pH

按6.4进行试验。

工类1型材料的pH应)9.。。

1类2型材料的pH应)8.0。

n类材料的pH应)9.0。
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5.2 固化类(1类)材料的物理机械性能

    应符合表1的规定.

    固化时间、抗压强度、挠曲强度、固化深度和环境光线敏感性分别按6.5、6.6、6.7、6.8和6.9进行
试验。

表 1 固化类(1类)材料的性能要求

项 目 1类 1型 工类 2型

固化时间 不大于制造商的标示值

抗压强度 》SMPa

挠曲强度 )10 MPa

固化深度
          不，J’于1.0 mm.

  若制造商声称其产品固化深度值较大，

则侧量值不应低于制造商声称值 。.smm

环境光线敏疹性 能保持物理均匀性

6 试验方法

    所有试验均应在温度为(23士2)℃，相对湿度为(5。士5)%的环境中进行。试验前，材料和器具应在
上述环境中放置Zh以上。

    若无特殊规定，本试验中使用的实验用水为蒸馏水或符合GB/T6682的3级水。

外观

将试样置于载玻片上，在日光下以白色为背景，目测观察。

酸溶砷和铅含且

6.1

6.2

6.2.1 器具及试剂

6.2.1.1 分样筛，孔径75严m。

6.2.1.2 电子天平，精度为。.001 9。

6.2.1.3 恒温箱，能保持温度在(37士1)℃。

6.2.1.4 浓盐酸，36%(质量分数)(p二1.159/mL)。

6.2.1.5 20%(体积分数)稀盐酸，由20mL浓盐酸(6 .2.1.4)注人80mL水稀释而得。

6.2.2 试样制备

    对固化类材料，按照制造商说明书制备试样。

    对1类1型材料，将调和好的材料放人一洁净塑料袋内，将塑料袋封口。用手指压袋中的材料，使

其成一薄片。将该片放人37 ℃恒温箱(6 .2.1.3)中24 h。24h后，将固化后的材料片用玛瑙研钵研磨

粉碎。称取能通过 75 拜m(200 目)筛的29材料，置于 150 mL的烧瓶中，加人 50 mL稀盐酸

(6.2.1。5)。盖上塞子，振荡烧瓶16h。

    对1类2型材料，按照制造商说明书使材料固化成一薄片.用玛瑙研钵研磨粉碎。称取能通过

75 拜m(200 目)筛的29材料，置于150 mL的烧瓶中，加人50 mL稀盐酸(6 .2.1.5)。盖上塞子，振荡
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烧瓶16 h.
    对非固化类材料，将按照制造商说明书调和的材料，称取29材料置于150 mL的烧瓶中，加人

50 mL稀盐酸(6.2.1.5)，振荡烧瓶16h。

    将上述制备好的溶液移至离心管中，离心10 min。吸出上清液，放人一容器中，并盖紧容器盖。

6.2.3 砷含且测定方法

取适量的按6.2.2制备的溶液，按GB/T 23947.1一2009的规定测定砷的含量。

6.2.4 铅含最测定方法

取适量的按6.2.2制备的溶液， 感度的方法测定铅的含量。

6.2.5 结果判定

砷和铅含量应符自此.1.翻盯要求。

63 X射 线阻射

按照 YY叨r71.

6.4

6.4.{

:‘:’，

，HI
“1

.I P即 计 度 。

精度为

6.4.2 试样创备

    对固化类

筛的材料。

料 按 只 取 5拜m(200目)

对非固化类

  用蒸馏水或符合

min，制成待测试样

取按照制造商说明书调和的材料。

巨吕2一2008的3级水以质量比为1，l0( 进行 稀释 ，搅拌溶 解

6.4.3 校正

    按仪器使用说明，选择合适的标准缓

计(6.4.1.1)。

的温度或在温度补偿线条件下校正 pH

6.4.4 测定

    将待测样品，洗涤用水和缓冲液调定至规定温度，同时调节温度校正仪器。

    仪器校正后，先用符合GB/T 6682一2008的3级水洗涤电极，然后用滤纸吸干，将电极插人待测试

样中，使电极浸没，待pH值读数稳定，记录。彻底清洗电极，待用。重新制样，按上述测试过程再次测

试，记录两次测试结果的平均值。

6.4.5 结果判定

若两次测试结果的平均值达到5.1.5的要求，则符合要求。
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6.5 固化时间

65.1 器具

6.5‘1.1恒温恒湿箱:温度为(37士1)℃，相对湿度不低于90%。

6.5.1.2 压头，质量为(4。。士5)9，端面为直径(l .0士。.1)mm的平面，长约为5 mm。

6.5.1.3 金属模具，如图1所示。

单位为毫米

6.5。1.4

6.5.1.5

6.5.1.6

属)忿，体积

精确到

6.5.2
计丫
验 j 骤

将按肠U造 说明书洲

蘸聋各
    调和结j

化时 间，并在

述金属

蓄、
蒸薰 “，中，J

块(，5.

院面。在调和结
4)上，并确保金

忽
属块

复试验，大约在近似固化前30:每隔10，放下压头

寰在“次试验之间“洁压头，重”上述岁

则定材料的近似固

到压头不能完全穿

透2 mm材料喝
全穿透2 mm材率

录州碉和结束至压头不能完

注 每次放下压头时范目;不应 同一位置上

6.53 结果判定

记录三次结果，每次结果都应符合表1的规定。

66 抗压强度

6.6.1 器具

6.6.1.1 恒温恒湿箱，温度为(37士1)℃，相对湿度不低于30%。

6.6.1.2 试验模具(见图2):由对开模具、上下盖板和C形夹组成。模具由不锈钢或其他不受氢氧化
钙腐蚀的材料制成。

    对开模具〔见图Za)〕，内径为价(4士0.1)mm，厚度为(6士0.1)mm.
    对开模具和上下盖板〔见图Zb)〕。

    C形夹〔见图Zc)〕，用以夹持对开模具和上下盖板组合。
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下嗡黔、

田 ， 蛤伟摇险分烂造且乃 C戒习

6.6.1.3 力学试验机:加荷速度为(0.75士0.3)mm/min·
6.6.1.4 聚醋薄膜:厚度(50士30)拜m。
。 。 ，二 趣生2、nu，甲 。，;只 1_ ，nnn的 P连nn希吕滩少不全讹 冲卜袭丙

亡 亡 月 二，卜」星 吐 ..」

    在模具内壁均匀涂上一层硅脂。将按照制造商说明书调和的氢氧化钙材料，从调和开始计时，尾

605内充满放在下盖板上的对开模具(6，6.1.2)并稍超充，盖上一层聚醋薄膜，再盖上上盖板，用C无

夹夹紧。
    对于自凝固化类(工类1型)材料，从调和开始计时至2 min时，将整个试件组件移人恒温恒湿卑

(6 .6.1.1)中。从调和开始计时lh后，去除上下盖板。用沾有水的P400砂纸将试样两端磨平，端面石

与长轴垂直。然后取出试样并剔除有气泡、边缘破损和有缺陷的试样。

    按上述步骤制备5个试样。每制备好一个试样应立即浸人蒸馏水中，并于(37士1)℃恒温恒湿匀

亡 亡 ， 闷月卜 口巴翻里 讨甲习 d盆

    取出试样，立即在相互垂直的方向上测其直径，取平均值，精确到。.ol m二。并立即将试样放在宝

愁相从知耸壮昌而‘今阁 犯廿择招灿肴自加孺 护哥伏样体爵时所旅加的最大负荷。

亡 户 月 二，卜 1，八 占士 1

石 卜，卜 ，1、 二J‘布目.毛含 口二 曲皇 比

尸=生 ”。。·。。.。:“。“。·。“。”⋯ (1
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式中:

P— 抗压强度，单位为兆帕(MPa

F— 最大负荷，单位为牛(N);

d— 试样盲释 .鱼 价为套夹r，，、

6.6.5 结果判{

    如果4个或5个试样的结果低于表1的规定，则认为材料抗压强度不符合表1的要求。

    如果4个或5个试样的结果不低于表1的规定，则认为材料抗压强度符合表1的要求。

  如果试验结果不同于以上情况，必须加做些个试样，两组试验的15个试样的结果至少有1:石
样结果不低于表1的规宁.mll认女材.目帆分盾备凌畏乒窘，.幽中

6。7 挣 曲弓吊1

按照YY 027曰r Z。曰陈 7弓恻计.命炸吞丰1地曲祝赓的;

6.8 固化尼

按照 闷

6.9 苏

    拟

碧f威 卜

h还夕_ p自了

7 包装，礁 创

7.1 粗

除罕名芡
礴
二鹭
1百
岁

r、J弘，

包绪

各组分句装翩睦下参 二材 粗 不 亏 肉 究 物 后 命甜 擂 由 贷心几;芒刃肠

标 让

7.l

训

:一外包装和/或内包装{
  制造商的名称和地刘

  产 品袭森 :

;的 坛 日日阴 下.才当自

产品批号，能追溯到制造商记录的编号;生产日期和/或有效期，

粉剂或糊剂的质量(9)、液剂的体积(mL);
贮 存 秦 件 _

吞
，
、瓦

石

C

d:

日

7.4 产品说明书和信息

  每一最刁、零售包装中都应附有制造商说明书和信息.除应符合国家一般规定外，说明书和信息室
少包括:

    a) 产品名称;
    b) 佑用说明和除庆府 田禅阳 ，



调和方法及各组分的混合比例;
指明氢氧化钙含量，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

推荐的贮存条件;
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;

升 目 一 门一 ， ，日.、翻 口口    己寸侧，，俗、“6之，王芬老口4n考谷日日

c)

d:

日

f)
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          附 录 A

        (资料性附录)

络 合 滴 常 接 勿n宁 与 翻廿 捉 今 月

A.1 器具和溶田

A.1.1 电子天平:精度为0.00190

A.1 .2 磁力搅拌仪。

A.1.3 盐酸溶液:浓度约为1.omol/L。

A.1.4 乙二胺四乙酸二钠标准溶液:浓度约为0.1 mol/L。

A.1.5 水:符合GB/T 6682一2008的3级水。

A.1 .6 甲基红指示液:浓度。.1%。

A.1.7 氨试液:取浓氨溶液40 mL，加水至100 mL。

A.1 .8 氨一氯化按缓冲液(pH10.0):取氯化按5.49，加水20 mL溶解后，加浓氨溶液35 mL，再加刁

稀释至10 mL。

A.1.9 稀硫酸镁溶液:取硫酸镁2.39，加水溶解成100 mL.

A.1 .10 铬黑T指示剂:取铬黑T 0.1 0.加级积抽10 0.砰启也勺

A.2 步助

    称取样品约1.09，置150 mL烧杯中，加浓度约为1.0 mol/L的适量盐酸溶液(A.1.3)用磁力搅翻
仪(A.1.2)搅拌溶解60 min，过滤后移人 100 mL容量瓶中，清洗烧杯和滤渣3次，将清洗液移人容壕

瓶，用水稀释至刻度，摇匀。

    精密量取上述溶液10mL，置锥形瓶中，加甲基红指示液(A.1.6)1滴，再加适量的氨试液(A.1.7{

至溶液显微黄色。另取水10mL，加氨一氯化按缓冲液(A.1.8)lomL、稀硫酸镁溶液(A.1.9)1滴与捷
黑T指示剂(A.:.10)少许，倾人上述锥形瓶中。用乙二胺四乙酸二钠标准液(A.1.4)滴定至溶液由禁
红色转变为纯蓝色。并将滴定的结果用空白试验校正。

    秤取相同量的对照试剂制取空白溶液。对照试剂为由制造商提供的将产品中的氢氧化钙用二氧耗
硅或其他不含钙的材料代替所制成的材料。

    根据式(A.1)计算氢氧化钙的含量:

              二一二兰二竺止玉竺述生笠一垫里鱼x半又100%···..···········⋯.⋯(A.:)
式中:

二— 氢氧化钙的含量，%;

V:— 滴定样品所消耗的乙二胺四乙酸二钠标准溶液的体积，单位为毫升(mL);

vo— 空白试验所消耗的乙二胺四乙酸二钠标准溶液的体积，单位为毫升(mL);

‘— 乙二胺四乙酸二钠标准溶液的浓度，单位为摩尔每升(mol/L);

，— 称量样品的质量，单位为克(9).

注:试验原理:以铬黑T为指示剂，在 pH 10.。缓冲液中，用乙二胺四乙酸二钠标准溶液滴定，以消耗的乙二胺四乙

    酸二钠的量计算钙离子 的量 .诵付软禽子 的番播健女女粉掘的幕
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电子天平:精度为。.001 9。

pH计:精度0.01。

磁力搅拌仪。

盐酸溶液:浓度约为1.0 mol/L。
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    对固化类材料，将按照制造商说明书制备的材料固化后粉碎，称取通过75 拌m(200 目)筛的样占

(l.。士0.1)9于150 mL烧杯中;对非固化类材料，称取按照制造商说明书调和的样品(1.。士0.1)9勺

150 mL烧杯中。加人浓度为1.0 mol/L盐酸溶液(B 1.4)35 mL，搅拌溶解60 min，加人蒸馏水或符毛

~卜’币 介 nn n八八n品 ，流 击 ，八一T ‘黔七“街 角 匆1虑 边比4才公

    用氢氧化钠标准溶液(B.1.5)，在磁力搅拌条件下对供试液进行缓慢滴定。用pH计(B.1.2)测丢

溶液的pH值，当pH计显示pH突越至8以上时，立即停止滴定，记录所消耗的氢氧化钠标准溶液的不

积，记为V，。
    同时秤取相同量的对照试剂制做空白试验，记录空白试验所消耗的氢氧化钠标准溶液的体积，1

为 yo 。
    对照试剂为由制造商提供的将产品中的氢氧化钙用二氧化硅或不含钙的材料代替所制成的材料。

=二竺止卫三迩主丝1上业里生xlool ..。⋯ 。·。。·。。”⋯ ”。·⋯ 〔B.1

式中:

二— 氢氧化钙的含量，%;

V。— 空白试验所消耗的氢氧化钠标准溶液的体积，单位为毫升(mL)，

V，— 滴定样品所消耗的氢氧化钠标准溶液的体积，单位为毫升(mL);

。— 氢氧化钠标准溶液的浓度，单位为摩尔每升(mol/L);

二— 称量样品的质量，单位为克(9)。
按上述方法测试两次，两次测试结果的平均值应符合5.1.4的要求。

注:试验原理:酸碱中和反应。先通过加人过量盐酸，使材料中的碱全部被中和.再用氢氧化钠溶液滴定剩余的

    酸。计算与材料发生反应的盐酸的量确定材料中碱的量，将此碱视为里氧化钙，通过氢氧根的量计算氢氧化

        ‘- 一于任’.~‘~止内冲.偏精公人奴甘哟 由翻的时向 后虑玖占协 不滴常玲容具刹宁 。
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