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刖    罱

    本标准的全部技术内容为强制性的。

    本标准修改采用ISO 3107：2004((牙科学氧化锌／丁香酚水门汀和不含丁香酚的氧化锌水门汀》。

    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

YY／T 0268《牙科学口腔医疗器械生物学评价第1单元评价与试验》。

    本标准依据ISO 3107：2004重新起草。与ISO 3107：2004的技术性差异已编入正文，并在它们所

涉及的条款的页边空白处用垂直单线标识。

    本标准与ISO 3107：2004的主要差异和原因如下：

    ——考虑试验方法可操作性，在保留6．4．1．2中图4薄膜厚度加荷仪实验装置的情况下，增加一套

    与该装置同等精度的薄膜厚度加荷仪，如图5所示；

    ——酸溶砷试样制备中，ISO 3107：2004只说明了可固化水门汀试样的制备，对非固化水门汀没有

    说明。本标准中增加了非固化水门汀酸溶砷试样制备的方法；

    ——6．2．2后增加试验3个样品。6．2．3中增加了固化时间结果的判定方法。ISO 3107：2004中

    没有规定试验样品的个数，参考YY 0271—1995<<水基水门汀》标准对净固化时间的试验方法

    和试验结果判定，增加相应的内容；

    ——本标准将ISO 3107：2004的修改单内容直接转化为本标准内容。

    本标准代替YY 0272—1995((齿科氧化锌丁香酚水门汀》。

    本标准与YY 0272  1995主要变化如下：

    ——本标准名称由“齿科氧化锌丁香酚水门汀”改为“牙科学氧化锌／丁香酚水门汀和不含丁香酚

    的氧化锌水门汀”；

    ——适用范围由YY 0272～1995的“适用于牙科暂时修复和垫底用”扩大为“适用于应用于牙科暂

    时粘固、永久粘固、窝洞衬层、窝洞垫底和暂时修复用的非水基氧化锌／丁香酚以及作为暂时粘

    固用的无丁香酚的氧化锌芳香油水门汀”；

    ——YY 0272—1995标准中没有分类。本标准中增加了分类，分为I型(暂时粘固用)、Ⅱ型(永久

    粘固用)、Ⅲ型(垫底和暂时充填用)、Ⅳ型(窝洞衬层)；

    ——本标准取消了对外观的要求和调和方法的要求；

    ——YY 0272—1995适用的产品的其他要求与本标准中分类为Ⅲ型(垫底和暂时充填用)的要求

    相同，本标准中适用的产品除了Ⅲ型外，还有工型(暂时粘固用)、Ⅱ型(永久粘固用)、Ⅳ型(窝

    洞衬层)等三类产品，并增加了与这三类产品的相适应的要求和试验方法。

  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。

  本标准由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起草。

  本标准主要起草人：郑睿、张殿云、贺铭鸣、张研、郑刚。

  本标准废除并替代的标准历次版本发布情况：

  ——ZB C33 018——1986；

  ——YY 0272——1995。



牙科学  氧化锌／T香酚水门汀
和不含T香酚的氧化锌水门汀

1  范围

    本标准适用于应用于牙科暂时粘固、永久粘固、窝洞衬层、窝洞垫底和暂时修复用的非水基氧化锌／

丁香酚水门汀的性能要求和试验方法。

    本标准也适用于作为暂时粘固用的无丁香酚的氧化锌芳香油水门汀。

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。凡是注日期的引用文件，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 610化学试剂  砷测定通用方法

    GB／T 6682分析实验室用水规格和试验方法

    GB／T 7408数据存储和交换形式信息交换  日期和时间的表示方法(ISO 8601，IDT)

    GB／T 7686化工产品中砷含量测定的通用方法(GB／T 7686—2008，ISO 2590：1973，MOD)

3分类

    根据本标准目的，分为以下几类：

    a)  I型：暂时粘固用：

    1)1类：固化水门汀；
    2)2类：非固化水门汀；

    b)  Ⅱ型：永久粘固用；

    c)  Ⅲ型：垫底和暂时充填用；

    d)Ⅳ型：窝洞衬层。

4  要求

4．1  技术要求

    按照标准第6章规定的试验方法进行试验，水门汀的性能要求应符合表1的规定。
    表1性能要求

    类型

    37℃时的固化时间
    min

    24 h抗压强度
    MPa

 24 h水溶出量

％(质量分数)

  薄膜厚度

    p．m

酸溶砷含量

    mg／kg
    最小     最大     最小     最大     最大     最大     最大

  I型1类     4     10     35     不适用     25     2

  I型2类     1 h时能穿透   不适用   不适用     不适用     25     2

    Ⅱ型     4     10     35     1.5     25     2

    Ⅲ型     3     10     25     1.5     不适用     2

    Ⅳ型     4     10     5     1.5     不适用     2



4．2生物相容性
    参见YY／T 0268。

5取样

    从同批零售包装中抽取足够的材料，能够完成相关项目的试验和必要的重复试验。

6试验方法

6．1  试样制备

    根据生产商的说明书(7．2)制备试样。

    在环境温度为23℃±1℃，相对湿度为50％±5％的环境中制备试样。调和试样前，将器具和材料
置于此环境中至少1 h。

    按生产商说明书制备试样。调和足量的水门汀，保证一个试样是用一次调和的水门汀制备。每一

个试样都使用新调和的水门汀制备。
6．2  固化时间
6．2．1  器具

6．2．1．1恒温恒湿箱，能保持温度为37℃±1℃，相对湿度不低于95％。

6．2．1．2压头

6．2．1．2．1  对于工型1类、Ⅱ型和Ⅲ型水门汀，压头为质量400 g±2 g的圆柱形，端面为直径

1．0 mm~O．1 mm的平面，压头能在约5 mm范围内移动。
6．2．1．2．2  对I型2类、Ⅳ型水门汀，压头类似6．2．1．2．1，但质量为100 g±0．5 g，端面直径为

2．0 mm---!O．1 mm的平面。
6．2．1．3模具，用耐腐蚀性金属材料制作的中间有一个圆孔的矩形板，尺寸如图1所示。

6．2．1．4金属块，最小尺寸为8 mmX 20 mm×10 mm。

6．2．1．5平玻璃片，厚度约1 mm(如载玻片)。
6．2．2试验步骤

    将金属块(6．2．1．4)和压头(6．2．1．2)放置在37℃土1℃的恒温恒湿箱中。

    将已调定至23℃土1℃温度下的金属模具(6．2．1．3)放在平玻璃片(6．2．1．5)上，充填水门汀使其
与模具上表面平齐。

    对Ⅲ型水门汀，自调和开始120 s±10 s将试样组件移到恒温恒湿箱内的金属块上。对其他型号水

门汀，在调和开始180 s±10 s内将试样组件移到恒温恒湿箱内的金属块上。
    将试样组件放入恒温恒湿箱后，立即小心地将压头垂直下降至水门汀表面，每隔15 s在无压痕处

压一次，直至达到固化时间。在两次试验之间保持压头清洁。
    记录从调和开始至压头不能完全穿透2 mm试样时的时间为固化时间，精确至15 s。

    I型2类材料为非固化型水门汀。为了证明这一性质，用质量为100．0 giO．5 g的压头，每隔
15 min压一次，共测试1 h。可在灯光下肉眼观察试样被穿透情况。记录1 h压头是否完全穿透试样。

  试验3个样品。



    图1  固化时间试样模具

6．2．3  结果判定

    记录3次结果，每次结果都应符合4．1的要求。

6．3抗压强度

6．3．1  器具

6．3．1．1  对开模具和平板，如图2所示，模具深6 mm，内径4 mm。由不锈钢或其他不被水门汀腐蚀的

材料制成。
    单位为毫米

图2抗压强度试样模具



6．3．1．2 5个独立的螺旋夹，如图3所示。

    图3抗压强度用螺旋夹
6．3．1．3恒温恒湿箱，见6．2．1．1。

6．3．1．4千分表或同等精度的测量器具，精度为1 pm。
6．3．1．5力学试验机，十字头速度为O．75 mm／min~0．30 mm／rain，或载荷速率50 N／min+16 N／min。

6．3．2试样制备
    将试验用模具(6．3．1．1)、螺旋夹(6．3．1．2)、上下盖板(6．3．1．1)置于23℃±1℃调定环境下。

    本试验需要制备5个符合要求的试样。

    将按照说明书调和好的水门汀在调和后的1 rain内填入对开模具中至微溢(为避免混入气泡，建议
使用合适的器械将尽可能多的水门汀沿模具的一侧填人模具中，直至材料在模具中微溢)，然后将模具

放在底板上，挤出多余水门汀。

    为便于固化后的水门汀试样从模具中取出，充填前，可在模具内壁均匀地涂上一层3％微晶蜡或石
蜡的甲苯溶液。也可以涂一薄层硅脂或聚四氟乙烯(PTFE)干膜润滑剂。

    除去多余的水门汀，盖上金属顶板并压紧。将模具和金属板用螺旋夹(6．3．1．2)夹紧。在调和结束
后2 min内，将整个组件移人37℃±1℃恒温恒湿箱中(6．3．1．3)。

    调和结束后l h，去除金属板，在平玻璃片上用混有水的45肛m碳化硅粉或类似的磨料，将试样的两
端磨平；也可以用同等粒度的砂纸加水(GB／T 6682—2008，2级)研磨试样。

    在试样制备过程中保持试样湿润。

    在砂纸上每磨几次将试样旋转1／4周后再磨。磨平后的试样端面与试样长轴垂直。
    磨平后立即从模具中取出试样，检查试样是否有气泡或边缘有无缺损，剔出有缺陷的试样。用千分
表(6．3．1．4)测量圆柱的直径，精确至1弘m。

    将符合要求的试样浸泡在37℃±1℃的水(GB 6682—2008，2级)中，保持24 h。随后将试样移入
23℃±1℃的水中，保持15 min，立即试验。

6．3．3步骤
    将按上述条件制备的试样置于力学试验机(6．3．1．5)的加荷装置平板之间，沿试样长轴方向以

1_00 mm／mini0．05 mm／min的速率加荷直至试样破裂。记录试样破裂时的最大负荷。
  试验5个样品。
6．3．4  结果

    应用下式计算抗压强度：

    K一箸



    式中：
    K——抗压强度，单位为兆帕(MPa)；

    F——最大负荷，单位为牛(N)；

    d——试样直径测量的平均值，单位为毫米(mm)。
6．3．5  结果判定

  试验结果如下：

  a)  如果有4个或5个试样的测试结果等于或大于表1规定的极限值，则认为符合4．1的要求。

  b)如果有3个或3个以上试样的测试结果小于表1规定的极限值，无需进一步实验，则认为不符
    合4．1的要求。

    c)  如果只有3个试样的测试结果等于或大于表1规定的极限值，应重复整个试验。重复试验中
    若有任何一个试样的测试结果低于表l规定的极限值，则认为不符合4．1的要求。

6．4薄膜厚度
6．4．1  器具

6．4．1．1两片方形或圆形、厚度均匀且不低于5 mm厚的光学平玻璃片，两片平玻璃片的接触面积为
200 mmz±25 mmz。

6．4．1．2  加荷装置，如图4所示，或等效装置，如图5。该装置可通过上玻璃片对试样平稳地施加
150 N±2 N的垂直力，施力过程中玻璃片不得发生旋转。

    图4中加荷杆底端附有加荷头，加荷头的端面水平且与底座平行。在施力时，每个玻璃片经固位销
定位，防止施力时发生旋转。

    图5为等效的加荷装置，加荷杆底端附有加荷。

1-  ~fi"；
2——试样；

F——负荷。

    图4厚度加荷装置



  1一试样；
  2一玻璃片。

    图5等效加荷装置及玻璃片固定装置

6．4．1．3千分表或等效测量器具，精度±1 pm，如6．3．1．4。

6．4．2  步骤

    用千分表或等效测量器具(6．4．1．3)测量两光学玻璃片(6．4．1．1)紧密接触时的厚度(读作A)，精

确至1肛m。移开上玻璃片，将按照生产商说明书制备的试验材料O．02 mL～0．1 mL放置在下玻璃片中

心，并将之放于加荷装置底座上，中心对准加荷头。将第二块玻璃片按原始测量位置放置在试样上。在

生产商规定的工作时间结束前10 s，通过加荷装置(6．4．1．2)对上玻璃片轻轻施加150 N的垂直力至少

保持10 min，确保试样完全充满两个玻璃片之间，将定位装置从加荷仪上移出，测量含试样薄膜两玻璃

片的总厚度(读作B)。计算含水门汀薄膜的玻璃片厚度与不含水门汀薄膜的玻璃片厚度的差值(读数

B一读数A)为水门汀材料的薄膜厚度，精确至2／_tm。

  上述试验共进行5次。

6．4．3  结果判定

  结果报告如下：

  a)  5个试样中有4个或5个试样的结果等于或小于25 pm(表1)，材料符合4．1的要求。

  b)  如果有3个或3个以上试样的测试结果大于25 ttm，无需进一步实验，则材料不符合4．1的

    要求。

    c)  如果只有3个试样的结果小于25肛m，应重复整个试验，重复试验中若有任一个试样的测试结

    果大于25肛m，则认为材料不符合4．1的要求。

6．5水溶出量

6．5．1  器具

6．5．1．1恒温恒湿箱，见6．2．1．1。

6．5．1．2模具

    高为1．5 mm，内径为20 mm的不锈钢开口环于图6所示的成形器或固位板中，成形器或固位板保

证开口环不会被多余的水门汀胀开致使直径超过20 mm。



6．5．1．3 4根线，由不锈钢或其他耐腐蚀材料制成，每根线直径约0．25 mm、长约50 mm，重量
约0．001 g。
6．5．1．4两个广口瓶容积大于50 mL，如图7所示。
6．5．1．5单个或多个弹簧夹，如图8所示。
6．5．1．6干燥器，内有干燥的无水硫酸钙或在130℃温度下新干燥好的硅胶。

图6水溶出量试验模具

图7悬挂水溶出量试样试验的广口瓶

图8弹簧夹



6．5．2试样制备

    试样制备前将弹簧夹(6．5．1．5)放在恒温恒湿箱(6．5．1．1)中至少5 min，将模具(6．5．1．2)放在盖
有聚乙烯或醋酸纤维素薄膜的平玻璃片上。

    将一根已称重的线(6．5．1．3)通过开口环的口伸人开口环内至少10mm，按生产商说明书调和好的

水门汀充填于开口环中至微溢。盖上另一块覆有聚乙烯或醋酸纤维素薄膜的平玻璃片，然后压紧。

    调和开始后3 min，将模具和玻璃片一同置于37℃±1℃恒温恒湿箱中的弹簧夹上。1 h后，从弹

簧夹上取出带有试样的玻璃片，小心地将带线的水门汀片从环形模具中取出。除去试样边缘多余的水
门汀和表面松散物质。

    有些水门汀在早期固化阶段相对容易碎，在从开口环模具中取出样品前必须去除模具表面上多余

的水门汀。为了试样能容易地从模具中取出，建议使用适当的分离剂，如PTFE干膜润滑剂。
    每次测试制备两个试样。

6．5．3试验步骤

    称量试样并记录水门汀的净质量，精确到O．001 g，(质量仇1)。将两个试样用线悬挂放于广口瓶

(6．5．1．4)中(见图7)，试样不得相互接触，也不得接触瓶壁，立即往广口瓶内注入50 mL水

(GB／T 6682—2008，2级)浸没两个试样，盖紧瓶盖。将试样在37℃±1℃条件下浸泡24 h后，从水中
取出试样，用少量水冲洗试样表面，再用干净的吸水纸吸干后，放入干燥器内(6．5．1．6)24 h，再次称重，

精确至O．001 g，反复称重直至质量恒定(±O．001 g)，记录为最终的水门汀净质量(质量TY／2)。
6．5．4  结果计算

    应用下式计算水溶出量D，以％(质量分数)表示：

    计算两组试验的平均值(两个瓶中各含两个试样)，精确到0．01％。

6．5．5  判定

    如果6．5．4的结果小于等于1．5％(表1)，材料符合4．1的要求。
6．6酸溶砷含量

6．6．1  试样制备

6．6．1．1对固化型水门汀，将固化的水门汀研磨成粉末，能通过75~m(200目)的筛。将2 g筛分的粉

末置于含有30 mL水的烧杯中，加入10 mL 36％(质量分数)的盐酸(1D===1．18 g／mL)。将混合物置于
37℃±1℃中1 h，过滤。

6．6．1．2对非固化型水门汀，称取2 g调和好的混合物置于含有30 mL水的烧杯中，加入10 mL 36％
(质量分数)的盐酸(1D一1．18 g／mL)。将混合物置于37℃±1℃中以300 r／min的速度搅拌1 h，过滤。
6．6．2试验方法

    根据GB／T 7686、GB／T 610或其他等效精度的分析方法测定过滤物中总的砷含量。
6．6．3判定

    如果6．6．2测试结果等于或小于2 mg／kg(表1)，则材料符合4．1的要求。

7包装标识

7．1  包装

    水门汀应包装于密封容器中，制作容器的材料应不与内容物反应，内容物不会产生污染。本标准中
容器是指内包装。

7．2使用说明书

    每一包装所附的说明书，能为使用者提供有关水门汀组分的比例、混合和操作。详见以下内容：
    a)  推荐的调和温度和湿度，调和条件和方式，调和后的外观；



    b)  根据各种用途推荐的调和比例；

    c)  调和速度；
    d)  胶囊型：

    1)使各组分混合的方法；
    2)  机械混合器械的类型；
    3)最小有效体积(mL)；

    e)水门汀调和时间；

    f)  调和后的工作时间；

    g)  固化时间(若适用)。
7．3容器上的标记

    每个容器外包装上必须清楚的标明如下几个部分：

    a)  生产商的名称和／或商标；
    b)水门汀的型号和类型；

    c)  粉剂型或糊剂型的最小净质量(g)，液剂型的最小体积(mL)；

    d)在外包装，推荐的储存条件、识别每一批的序号或代码，或者生产批号，标志应符合相关法规
    的规定；

    e)标明材料是否含有生物有害性材料，例如丁香酚。
7．4胶囊或独立包装

    若适用，每一个胶囊或独立包装都应有标记或颜色。
    独立包装的胶囊型产品，外包装应符合7．3d)要求。
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