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If a manufacturer recommends & heat treatment for hardaning {see 9.1 d)] for all castings, apply this heat
freatment to alf test specimens.

‘Replace any test specimens that contain Visible dofects.
72 Specimens for tensile tasting

= For tensie testing in accordanca with Clause 8. prepare specimens. which comply with Figure 1 or Figure 2.
cast and finished In accordance wih 7.1.

NOTE  Test spocimens nommaly require o further firshing after the fraatment describsd above.
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前    言

本标准修改采用ISO 1562: 2004 《牙科铸造金合金》和 ISO 8891: 1998 《贵金属含量在25％～75％牙科铸造合金》。对于ISO 1562涉及的引用标准中已有相应的国家标准，且国家标准为等同采用原引用标准的，如GB/T228-2002等同采用ISO6892：1998，本标准以GB/T228-2002替代ISO6892；对于没有相应国家标准，或相应国家标准未等同采用原引用标准的，本标准未做替代采用。ISO1562规定合金化学成分和密度使用经确定的方法测定，本标准采用的GB/T15072.1~15072.20和GB/T1423可满足这一要求。
本标准由中国有色金属工业协会提出。
本标准由全国有色金属标准化技术委员会归口。
本标准由有研亿金新材料股份有限公司负责起草。
本标准主要起草人：

本标准由全国有色金属标准化技术委员会负责解释。

ISO1562:2004前 言
贵金属含量25%~75% （重量百分比）的铸造合金的标准是ISO8891。
牙科铸造合金只试图作为金属—陶瓷修复体的基体，具有双重用途的贵金属含量至少75%（重量百分比）的铸造金合金的标准是ISO9693。
ISO8891:1998前 言
避免生物学危害的专用定性和定量要求不包含在本标准之内，但评价可能的生物学危害时，推荐使用ISO10993-1: 2003 医疗器械的生物学评价-1和ISO7405: 1997 牙科材料的生物学评价。
本标准现在还不能规定抗腐蚀和抗晦暗性的要求。但推荐将附录A给出的静态浸泡试验用于提供牙科铸造合金中析出的金属离子的种类和数量的信息，将附录B给出的硫化钠晦暗试验用于提供表面腐蚀变化可能性的信息。
当牙科铸造合金腐蚀和晦暗试验的国际标准（如ISO10271）发布时，附录A和附录B给出的试验方法将被修订，与该国际标准一致，可允许的最大腐蚀和晦暗的要求将被规定。到那时还应考虑牙科铸造合金电化学性能试验方法的实施。
牙科铸造贵金属合金
1 范围
本标准规定了金和铂族金属含量25wt%～75wt%，和金含量≥60wt%、且金加铂族金属（铂、钯、铱、钌和铑）总量≥75wt%的牙科铸造贵金属合金的分类、性能要求和试验方法。

本标准适用于制作牙科修复体和器件的铸造贵金属合金。

本标准不适用于金属-陶瓷牙科修复体的金属基体材料。
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 15072.1~15072.20  贵金属极其合金化学分析方法

GB/T 1423       贵金属及其合金密度测量方法

GB/T 12809      实验室玻璃仪器 玻璃    

GB/T 6682       分析实验室用水规范和试验方法

GB/T 4340.1     金属维氏硬度试验 第1部分-试验方法

GB/T 228        金属材料 室温拉伸试验 

3 定义

     本标准采用下列定义。

3.1 牙科铸造贵金属合金（以下简称铸造合金）——dental casting precious metal alloys

采用失蜡精密铸造技术制备牙科修复体的各种贵金属合金。

3.2随模冷却——
将铸件保持在铸造模型中，蜡模最上部暴露出金属，并放在平板上，在自然循环的空气中隔热表面，直到铸件温度降低到环境温度的冷却方式。

3.3内包装——
直接与铸造合金接触的容器。 
 4分类

根据铸造合金的机械性能和它们被推荐的应用范围，将其分类如下：

Ⅰ型：低强度铸造合金——用于承受应力很小的铸件，如嵌体；

Ⅱ型：中等强度铸造合金——用于承受中等应力的铸件，如嵌体、高嵌体和全冠；

Ⅲ型：高强度铸造合金——用于承受高应力的铸件，如高嵌体、桥、冠和鞍基；

Ⅳ型：超高强度铸造合金——用于承受很高应力和薄横截面的铸件，如鞍基、舌颚杆、卡环、套筒冠、铸造单冠和活动义齿支架。
5 要求

5.1化学成分

铸造合金按成分分为两组。一组含25wt%～75wt% 金和铂族金属；另一组金含量≥60wt%、且金和铂族金属的总量≥75wt%。

每种合金成分与包装标签或标识上所示标定值的偏差为±0.5 wt% 。
合金的铍和镉含量应不大于0.02 wt% 。如果合金的镍含量大于0.1 wt% ，其实际含量不应超过标定值。

注：铂族金属是指铂、钯、铱、钌和铑
5.2生物相容性

    铸造合金的生物相容性应符合国家医药行业标准YY0268的要求。
5.3 密度

铸造合金的密度与其标定值的偏差为±0.5g/cm3。

5.4 硬度

铸造合金的维氏硬度与其标定值的偏差为±10%（Ⅱ型—Ⅳ型）和±20%（Ⅰ型）。
5.5熔化范围

铸造合金的液相线和固相线温度与其标定值的偏差为±25℃。

5.6机械性能

根据铸造合金的分类和分组，不同成分组的各类合金的机械性能应分别符合表1和表2的要求。

表1. 含25wt%～75wt% 金和铂族金属的铸造合金机械性能
	合
金
	规定非比例延伸强度，Rp0.2  MPa  
	断裂延伸率 ，%

	
	最小  软态  最大 
	硬态，最小
	软态，最小
	硬态，最小

	Ⅰ型
	80
	180
	—
	18
	—

	Ⅱ型
	180
	240
	—
	12
	—

	Ⅲ型
	240
	—
	—
	12
	—

	Ⅳ型
	300
	—
	450
	10
	3


表2. 金和铂族金属总量≥75wt% 的铸造合金机械性能

	合金
	规定非比例延伸强度 Rp0.2 ，MPa，
不小于
	断裂延伸率，%  
不小于

	Ⅰ型
	80
	18

	Ⅱ型
	180
	10

	Ⅲ型
	270
	5

	Ⅳ型
	360
	3


5.7 耐腐蚀性

尚未确定铸造合金耐腐蚀性的性能指标。推荐用静态浸泡试验（附录A）获得有关铸造合金析出离子的种类和数量的信息。

5.8 抗晦暗性
尚未确定铸造合金耐腐蚀性的性能指标。推荐用硫化钠晦暗试验 (附录B) 获得有关铸造合金表面改变的可能性的信息。附录B的试验方法是以ISO 10271为依据的。

5.9 电化学行为
    电动势试验(附录C)可作为静态浸泡试验的替代和补充，用于评价铸造合金的电化学行为。附录C的试验方法是以ISO 10271为依据的
6 取样

取样应完全满足制备按照5.6 和附录A、B和C 进行试验所用试样的要求，并且应来自同一批次。为了按照8.1进行检验，还应能够得到样品和包装材料。

7 试样制备
7.1 一般要求
    按照制造商的使用说明书，用通常牙科技工室使用的失蜡精密铸造法制备试样。铸造后仔细分离铸头，去掉任何铸造珠粒和毛刺等。替换任何有可见缺陷（砂眼、气孔和铸造不全）的试样。

7.2 拉伸试验样品

按照第8条进行拉伸试验应制备6个样品，形状规格如图1或图2所示，铸造和修整按7.1进行。按照制造商的说明书对样品进行软化处理（见8.1c）。

如果合金是可硬化处理的，再制备6个样品，并按照制造商的说明书进行硬化处理（见8.1d）。

注：试验样品在软化和硬化处理之后，正常情况下不需要再做修整。
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单位: mm
测量长度 15±0.1
图1. 锥形肩台试样 


单位: mm

测量长度 15±0.1mm

图2. 圆形肩台试样

8试验方法

8.1化学成分

铸造合金的贵金属元素的成分分析按GB/T 15072的规定进行，非贵金属和有害杂质元素的成分分析由供需双方商定。

8.2 铸造合金的生物学评价按YY0268的规定进行。

8.3 铸造合金的密度测量按GB/T1423的规定进行。

8.4 铸造合金的维氏硬度的测量按照GB/T4340的规定进行。

8.5 铸造合金的固相线和液相线温度用冷却曲线法或精度为±10℃的其他方法测定。
8.6.机械性能
8.6.1规定非比例延伸强度
按照GB/T228，测定按第6.1条和第6.2条铸造和修整6个样品的规定非比例延伸强度。用常规机械性能试验机，以1.5±0.5(mm/min)的十字头速率对样品加载，直到样品断裂。

从拉力/延伸曲线上确定非比例延伸0.2% 时的拉力，依据原始横截面积计算规定非比例延伸强度。

如果4个或多于4个样品符合4.3 的要求，铸造合金通过试验。

如果符合4.3要求的样品少于4个，重复试验。

如果重复试验后符合4.3要求的样品还少于4个，铸造合金不合格。

8.6.2断裂延伸率

按照GB/T228，用按照7.2试验断裂的样品测量断裂延伸率。

如果4个或多于4个样品符合4.3 的要求，铸造合金通过试验。

如果符合4.3要求的样品还少于4个，重复试验。

如果重复试验后符合4.3要求的样品少于4个，铸造合金不合格。

8.6.3计算规定非比例延伸强度

计算规定非比例延伸强度，作为符合表1要求的4个、5个或6个样品的平均值，并报告到最接近的5MPa（见8.1a）。

8.6.4计算断裂延伸率

计算断裂延伸率，作为符合表1要求的4个、5个或6个样品的平均值，并报告到最接近的1%（见8.1a）。

9 信息和说明书

9.1 信息

以下信息应包括在包装和随附资料中：

1）规定非比例延伸强度和延伸率，维氏硬度HV5/30； 如适用，铸造样品进行热处理后测量的规定非比例延伸强度、延伸率和维氏硬度HV5/30；
2）推荐的铸造温度；
3）推荐的软化热处理温度；
4）如适用，推荐的硬化热处理温度；
5）推荐的钎焊、焊接和其它焊接技术；
9.2 使用说明书

    详细的使用说明书应由经销商和/或制造商提供给采购方。
9.3 有害元素

如果合金中镍含量大于0.1wt %，应清楚地标明在包装上[见10.2（10）]，足够详细的关于注意事项的说明书应在包装或随附资料中给出。

10 标识
10.1 产品
铸锭上或用来供应铸造合金的任何其他形式的原始包装上应清楚地标明合金的制造商和经销商。

10.2包装

标签或包装的内插件上至少有以下信息：

1） 制造商或分销商名称或商标、地址；
2） 铸造合金牌号或商品名；
3）成分：铸造合金中所有含量大于1 %的成分的重量百分比；
4）铸造合金颜色；
5）按照第4条分类的合金类型；

6）熔化范围：合金液相线和固相线温度，℃；

7）合金密度，g/cm3；
8）批号；
9）最小重量，g；

10）如果铸造合金中镍含量大于0.1wt %（见8.3），制造商或供应商应在包装上给出清晰可见的警示，注明合金含镍和镍含量。

附录A
（资料性附录）
表面腐蚀试验法—静态浸泡试验

A.1 试样制备

为进行腐蚀试验，按照7.1条的铸造和修整工艺制备2个样品，尺寸约为34mm×13mm×1.5mm。

如果生产商有推荐(见9.1，3)和4）),按照生产商的使用说明书热处理样品。

用标准的金相制样方法将样品的所有表面去掉至少0.1mm,以1200号碳化硅水砂纸结束磨样。制备不同合金的样品不能使用同一张研磨砂纸。
A.2 试验

A2.1 试剂

   按照ISO10271，需要下列试剂。

A2.1.1 乳酸溶液(约90% C3H6O3）化学纯。

A2.1.2 氯化钠溶液(NaCl),分析纯。
A2.1.3 水，按照GB/T6682，为2级。

A2.1.4 酒精（C2H5OH），分析级。

A2.1.5 腐蚀溶液。

每次使用前制备0.1ml/l乳酸和0.1ml/l氯化钠水合腐蚀溶液。在约300ml水（A2.1.3）中溶解(10.0±0.1)g 乳酸(A2.1.1), 再加入(5.85±0.05)g 氯化钠（ A2.1.1），用水（A2.1.3）稀释到（1000±3）ml。测量溶液的pH值。如果pH值不在2.2到2.4范围内，溶液应废弃，进行试剂检查。

A2.2  装置

按照ISO10271，需要下列装置。

A2.2.1  硼硅酸盐玻璃容器，按照GB/T12809。
A2.2.2  pH 试纸。

A2.3 试验过程

测量每个试样的表面积到精度±0.1cm2。在酒精中（A2.1.4）超声波清洗样品2分钟，用水（A2.1.3）漂洗样品，用无油无水压缩空气吹干。将每个样品单独放入直径16mm、长160mm的玻璃容器中。

记录腐蚀溶液（A2.1.5）的pH值。加入腐蚀溶液（A2.1.5）到每一个容器，能覆盖样品（约10ml）；记录所加腐蚀溶液的体积到±0.1 ml。盖紧容器防止挥发。保持在（37±1）℃，(7±0.1）d。然后取出样品，记录剩余溶液的pH值。
A2.4 分析

使用有足够灵敏度的仪器分析法（如AAS或ICP），定量分析每个剩余溶液的合金成分和镍、镉、铍含量。

A.3 试验报告

试验报告中应记录使用的分析方法(A.2.4)，给出所有观察到的元素的测量极限。

还要记录pH值（A.2.3）和样品制备 (见A.1) 或试验过程（见A.2）的任何偏差。对于每个腐蚀溶液中发现的每个元素，分别记录元素的分析值(每平方厘米、每7天的毫克值，mg/cm27d)。

附录B
（资料性附录）
抗晦暗试验法—硫化钠试验

B.1 试样制备

为进行抗晦暗试验，按照7.1条的铸造和修整工艺制备2个样品，直径约为10mm，至少0.5mm厚。

如果生产商有推荐[见9.1 3)和4)],按照生产商的说明书热处理样品。

用环氧树脂冷镶样品，用标准的金相制样方法磨样和抛光，用粒度1μm的水基抛光膏结束抛光。制备不同的合金样品不要使用同一张的研磨纸和抛光布。

在酒精（B.2.1.3）中超声波清洗样品2分钟，用水（B.2.1.2）漂洗样品，用无油无水压缩空气吹干。

   注：冷镶样特别需要环氧树脂，因为其它树脂会在酒精中溶解。

B.2 试验

B.2.1 试剂

    按照ISO10271，需要下列试剂。

B.2.1.1 水合硫化钠（Na2S·xH2O,约35% Na2S),分析级。

B.2.1.2 水，按照GB/T6682，为2级。
B.2.1.3 酒精（C2H5OH），分析级

B.2.1.4 抗晦暗试验溶液。

   每次使用前配制0.1ml/l硫化钠水合溶液。溶解(22.3±0.1)g水合硫化钠（B.2.1.1）在水里(B.2.1.2)，用水稀释到（1000±3）ml （B.2.1.2）。

B.2.2 装置

按照ISO10271，需要下列装置。

B.2.2.1浸泡装置

每分钟将样品浸入抗晦暗试验溶液中10～15S,温度（23±2）℃。
B.2.3 试验过程

取1个按B.1制备的晦暗试验样品，固定在浸泡装置中(B.2.2.1)。试验持续（72±2）h。在（24±1）h和(48±1）h后更换试验溶液。在（72±1）h后从浸泡装置中取出样品，用水（B.2.1.2）彻底清洗样品，把样品浸泡在酒精(B.2.1.3)中，然后用无油、无水压缩空气吹干。

注意：试验应在适当的操作排气罩下进行。

B.2.4 检查

不用放大镜，目视检查并比较经试验和未经试验样品表面的损蚀差别。

检查人员应有正常的三基色视觉，可佩带矫正视力（无放大作用）的无色调的透镜。检查应在样品至少1000勒（Lx）的光照度和不超过25cm的距离下进行。  

B.3 试验报告

  试验报告应记录样品制备（B.1条），或试验（B.2条）的任何偏差。还记录涉及颜色和反射的任何可见差别（见B.2.4）。
附录C

(资料性附录)
 电化学试验法—电动势试验

C.1 试样制备

为进行电化学试验，按照7.1的铸造和修整工艺制备至少4个样品，表面积不小于0.1cm2。样品可从同一根铸造棒上切割。用粒度125μm的纯氧化铝喷砂，去除包埋材。如果生产商有推荐(见9.1,3)和4)),按照生产商的说明书热处理样品。

制备的样品应有一个暴露的平面。为了能与电化学装置连接应提供合适的接触方式。

工作电极应制备得确保裂隙不存在。推荐的制备方法是将样品镶入环氧树脂中（如果试验前和试验后样品检验确定样品不存在裂隙，可用样品夹代替镶嵌）。

从样品的自由面上去除至少0.1mm，使用一种测量仪器，例如千分尺，测量样品厚度的变化。每种合金使用新的研磨砂纸。精磨使用碳化硅水砂纸的标准金相制样法，最后用粒度1μm的金刚石研磨膏结束。

  用50倍的光学显微镜检查样品与环氧树脂间界面的裂纹或裂隙，如果发现任何裂纹或裂隙，替换样品。测定样品的暴露面积，精度到0.01cm2。在酒精（C.2.1.6）中超声波清洗样品表面2分钟，用水（C.2.1.4）漂洗样品。存放在水中直至送入试验池。

  注：特别需要环氧树脂，因为其它树脂在浸泡时可能被溶解，从而引起电绝缘损失。

C.2  电化学试验

C.2.1 试剂

按照ISO10271，需要下列试剂。
C.2.1.1 乳酸溶液(约90% C3H6O3）化学纯。
C.2.1.2 氯化钠溶液(NaCl),分析纯。
C.2.1.3 氢氧化钠溶液(NaOH),分析纯。
C.2.1.4 水，按照GB/T6682，为2级。
C.2.1.5 氩气或氮气，含氧量≦5×10-6。
C.2.1.6 酒精（C2H5OH），分析级。
C.2.1.7 电解液。

在约950 ml水（C.2.1.4）中溶解9..0g氯化钠（C.2.1.2）。使用1% 乳酸(C.2.1.1)或4% 氢氧化钠(C.2.1.3)的水合溶液，调整pH值到(7.4±0.1)。用水(C.2.1.4)稀释到1000 ml。
C.2.2 装置

按照ISO10271，需要下列装置。
C.2.2.1可控温硼硅酸盐玻璃试验池，按照GB/T12809（如果试验在（23±2）℃进行，需要双层壁试验池）。
C.2.2.2 扫描恒电位仪，电压范围±1600mV，电流输出范围从10-9A到10-1A。
C.2.2.3 电压测量仪，具有高输出阻抗﹥1011Ω，在±1600mV范围灵敏度和精度为1mV。
C.2.2.4 电流测量仪，电流在10-9A到10-1A之间，测量电流能力在绝对值的1%以内。
C.2.2.5工作电极，既样品
C.2.2.6 对电极，由高纯石墨碳或铂组成。

C.2.2.7参比电极，饱和甘汞电极(SCE)或Ag/AgCl电极（饱和氯化银电极[SSE]）

C.2.2.8 pH计，精度±0.1pH单位。

C.2.3试验过程

C.2.3.1准备

   电化学测量电路图实例如图C.1所示, 电解液池实例如图C.2所示。

   将电解液注满试验池（C.2.2.7）。

   在室温（23±2）℃试验。

   将对电极放入试验池，跟着放入参比电极。然后将工作电极放入试验池，且电解液不浸没。启动电磁搅拌棒。

以约100cm3/ min的速率冲入无氧氮气或氩气至少30min。将工作电极浸入电解液，校正参比电极。调整气流速率，形成微气泡。开始测量程序。

C 2 3.2 开路电位试验
   记录开路电位与时间的关系曲线，持续2h。测定浸入2h±6min后的开路电位Eocp , 单位mV(SCE)。电压与时间曲线的实例示于图C.3中
C.2.3.3动电位测量

   在结束开路电位测量后，在Eocp-150mV, 开始动电位扫描5min。

动电位扫描速度应为1mV/S，直到电流密度10-3A.cm-2 ，或到电位+1000mV (SCE) ，或到300 mV ,在裂解电位Ep以上。记录电位与电流密度对数曲线。回到启始电位的反向扫描可被用于获得凹坑腐蚀的信息。电位与电流密度对数曲线的实例示于图C.
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1 电位仪 2 对电极 3 参比电极  4 工作电极  A 电流测量仪  b 电压测量仪

图C.1 电化学测量电路图

C．3 试验报告

   试验报告应包括以下信息：

1）试验合金牌号

2）如适用，热处理细节；

3）试验温度（23±2）℃；

4）样品制备(C.1)和试验过程（C.2）的任何偏差的描述。
5）开路电位Eocp，单位微伏（SCE）；
6）电位与电流密度对数的关系曲线或电位与电流密度的关系曲线；
7）0电流电位Ez，单位微伏（SCE）；
8）与电流密度Ip（A/cm2 ）对应的裂解电位Ep，mV（SCE）；
9）与电流密度Ic（A/cm2 ）对应的，Ez和Ep之间 的有效峰值电位Ec（mV）（SCE）;

10) 在电位Ez +300mV的电流密度I300（A/cm2 ）(SCE)；
11）电解液或合金表面任何显著变化的描述。
如果参比电极使用的是饱和甘汞电极(SCE)，报告的电位值应转换成mV (SCE)。
[image: image3.png]



1 温度计                                          9 磁棒
   2 对电极                                          10 进水口
                3工作电极                                         11 磁电机(PETT覆盖的)

         4 气体出口                                         12 双层壁试验池
   5 电解桥                                           13 电解液
   6 参比电极（饱和甘汞电极）(SCE 13 电解液)          14 水出口
                  7 KCl饱和溶液                                     15 气体进口（使用氮气）
8 毛细管
图C.2  电解液池
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图C.3  开路电压与时间关系曲线
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图C.4 电流密度对数与电压关系曲线
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