
TCVN  T I ª U   C H U È N   q u è c  g i a 

TCVN 7391−−−−15 : 2007 
ISO 10993−−−−15 : 2000 

XuÊt b¶n lÇn 1 

§¸nh gi¸ sinh häc ®èi víi trang thiÕt bÞ y tÕ – 
PhÇn 15: NhËn d¹ng vµ ®Þnh l−îng s¶n phÈm  

ph©n huû tõ kim lo¹i vµ hîp kim 
Biological evaluation of medical devices – 

Part 15: Identification and quantification of degradation products from metals and alloys 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hµ  Néi −−−− 2007 

 



TCVN 7391-15 : 2007 

 2



TCVN 7391-15 : 2007 

 3 

Môc lôc 

Trang 

Lêi nãi ®Çu ......................................................................................................................................... 4 

Lêi giíi thiÖu ....................................................................................................................................... 5 

1  Ph¹m vi ¸p dông ......................................................................................................................... 7 

2  Tµi liÖu viÖn dÉn .......................................................................................................................... 7 

3  ThuËt ng÷ vµ ®Þnh nghÜa .............................................................................................................. 8 

4  Ph−¬ng ph¸p thö ph©n huû........................................................................................................... 9 

4.1 Quy ®Þnh chung ............................................................................................................................ 9 

4.2 §iÒu kiÖn tiªn quyÕt...................................................................................................................... 9 

5  Thuèc thö vµ chuÈn bÞ mÉu thö ................................................................................................. 10 

5.1  Tµi liÖu vÒ mÉu .......................................................................................................................... 10 

5.2 Dung dÞch thö (chÊt ®iÖn ph©n)................................................................................................... 10 

5.3  ChuÈn bÞ mÉu thö ...................................................................................................................... 10 

6 PhÐp thö ®iÖn ho¸ ..................................................................................................................... 11 

6.1 ThiÕt bÞ ....................................................................................................................................... 11 

6.2 ChuÈn bÞ mÉu thö ....................................................................................................................... 11 

6.3 §iÒu kiÖn thö .............................................................................................................................. 11 

6.4 §o ®iÖn thÕ ®éng........................................................................................................................ 12 

6.5 §o ®iÖn thÕ tÜnh .......................................................................................................................... 12 

7 PhÐp thö nhóng.......................................................................................................................... 12 

7.1 ThiÕt bÞ ....................................................................................................................................... 12 

7.2 ChuÈn bÞ mÉu............................................................................................................................. 14 

8 Ph©n tÝch .................................................................................................................................... 15 

9 B¸o c¸o thö nghiÖm ................................................................................................................... 15 

Phô lôc A (tham kh¶o) S¬ ®å m¹ch ®o ®iÖn ho¸................................................................................ 17 

Phô lôc B (tham kh¶o) S¬ ®å h×nh vÏ mét tÕ bµo ®iÖn ph©n .............................................................. 18 

Phô lôc C (tham kh¶o) C¸c vÝ dô vÒ c¸c chÊt ®iÖn ph©n thay thÕ cho phÐp thö ®iÖn ho¸ .................. 19 

Th− môc tµi liÖu tham kh¶o .............................................................................................................. 20



TCVN 7391-15 : 2007 

 4

Lêi nãi ®Çu 

TCVN 7391−−−−15 : 2007  hoµn toµn t−¬ng ®−¬ng víi ISO 10993−15:2000. 

TCVN 7391−−−−15 : 2007 do TiÓu ban Kü thuËt Tiªu chuÈn TCVN/TC210/SC2 Trang thiÕt bÞ y tÕ hoµn 

thiÖn trªn c¬ së dù th¶o ®Ò nghÞ cña ViÖn Trang thiÕt bÞ vµ C«ng tr×nh y tÕ − Bé Y tÕ, Tæng côc Tiªu 

chuÈn §o l−êng ChÊt l−îng ®Ò nghÞ, Bé Khoa häc vµ C«ng nghÖ c«ng bè. 

Bé tiªu chuÈn TCVN 7391 (ISO 10993) víi tªn chung §¸nh gi¸ sinh häc ®èi víi trang thiÕt bÞ y tÕ, 

gåm c¸c phÇn sau: 

–  TCVN 7391-1:2004 (ISO 10993-1:2003)  PhÇn 1: §¸nh gi¸ vµ thö nghiÖm 

–   TCVN 7391-2:2005 (ISO 10993-2:1992)   PhÇn 2: Yªu cÇu sö dông ®éng vËt 

–  TCVN 7391-3:2005 (ISO 10993-3:2003)   PhÇn 3: PhÐp thö ®éc tÝnh di truyÒn,   

 kh¶ n¨ng g©y ung th− vµ ®éc tÝnh sinh s¶n 

–  TCVN 7391-4:2005 (ISO 10993-4:2002)   PhÇn 4: Chän phÐp thö t−¬ng t¸c víi m¸u 

–  TCVN 7391-5:2005 (ISO 10993-5:1999)   PhÇn 5: PhÐp thö ®éc tÝnh tÕ bµo in vitro 

–   TCVN 7391-6:2007 (ISO 10993-6:1994)    PhÇn 6: PhÐp thö hiÖu øng t¹i chç sau cÊy ghÐp 

–   TCVN 7391-7:2004 (ISO 10993-7:1995)   PhÇn 7: D− l−îng sau tiÖt trïng b»ng etylen oxit 

–   TCVN 7391-10:2007 (ISO 10993-10:2002)   PhÇn 10: PhÐp thö kÝch thÝch vµ qu¸ mÉn muén 

–   TCVN 7391-11:2007 (ISO 10993-11:2006)   PhÇn 11: PhÐp thö ®éc tÝnh toµn th©n 

–   TCVN 7391-12:2007  (ISO 10993-12:2002)  PhÇn 12: ChuÈn bÞ mÉu vµ vËt liÖu chuÈn 

–   TCVN 7391-14:2007 (ISO 10993-14:2001)   PhÇn 14: NhËn d¹ng vµ ®Þnh l−îng s¶n phÈm 

 ph©n huû tõ gèm sø 

–   TCVN 7391-15:2007 (ISO 10993-15:2000)   PhÇn 15: NhËn d¹ng vµ ®Þnh l−îng s¶n phÈm 

 ph©n huû tõ kim lo¹i vµ hîp kim 

–   TCVN 7391-16:2007 (ISO 10993-16:1997)   PhÇn 16: ThiÕt kÕ nghiªn cøu ®éc lùc cho 

  s¶n phÈm ph©n huû vµ ng©m chiÕt 

–   TCVN 7391-17:2007 (ISO 10993-17:2002)   PhÇn 17: ThiÕt lËp giíi h¹n cho phÐp  

  cña chÊt ng©m chiÕt 

–   TCVN 7391-18:2007 (ISO 10993-18:2005)   PhÇn 18: §Æc tr−ng ho¸ häc cña vËt liÖu 

Bé tiªu chuÈn ISO 10993 víi tªn chung Biological evaluation of devices, cßn cã c¸c phÇn sau: 

–  Part 9: Framework for identification and quantification of potential degradation products 

–  Part 13: Identification and quantification of degradation products from polymeric medical 

devices       

–  Part 19: Physico-chemical, morphological and topographical characterization                                  

–   Part 20: Principles and methods for immunotoxicology testing of medical devices 
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Lêi giíi thiÖu 

Mét trong nh÷ng chÊt tõ c¸c trang thiÕt bÞ y tÕ cã h¹i tiÒm Èn cho søc khoÎ cã thÓ do t−¬ng t¸c cña c¸c 

s¶n phÈm ph©n huû ®−îc c¶m øng ®iÖn ho¸ víi hÖ thèng sinh häc. Do vËy, ®¸nh gi¸ c¸c s¶n phÈm 

ph©n huû tiÒm Èn tõ c¸c vËt liÖu kim lo¹i b»ng c¸c ph−¬ng ph¸p thÝch hîp ®Ó kiÓm nghiÖm ho¹t ®éng 

®iÖn ho¸ cña c¸c vËt liÖu nµy lµ mét b−íc cÇn thiÕt ®Ó tiÕn hµnh kiÓm nghiÖm sinh häc c¸c vËt liÖu. 

M«i tr−êng c¬ thÓ chñ yÕu chøa c¸c cation natri, kali, canxi vµ magie vµ c¸c anion clo, bicacbonat, 

photphat vµ c¸c axit h÷u c¬ th−êng ë nång ®é tõ 2 x 10–3 mol ®Õn 150 x 10–3 mol. Mét phæ c¸c ph©n tö 

h÷u c¬ nh− protein, enzim vµ lipoprotein còng cã mÆt, nh−ng nång ®é cña chóng cã thÓ thay ®æi mét 

ph¹m vi rÊt réng. C¸c nghiªn cøu ban ®Çu gi¶ sö r»ng c¸c ph©n tö h÷u c¬ kh«ng g©y ra ¶nh h−ëng 

®¸ng kÓ ®Õn sù ph©n huû c¸c vËt liÖu cÊy ghÐp kim lo¹i, nh−ng c¸c nghiªn cøu míi ®©y chØ ra r»ng 

t−¬ng t¸c protein vµ dông cô cÊy ghÐp ph¶i ®−îc tÝnh ®Õn. Phô thuéc vµo mét s¶n phÈm hoÆc øng dông 

cô thÓ mµ cÇn ph¶i xem xÐt ®Õn sù thay ®æi pH cña m«i tr−êng thö nghiÖm. 

Trong c¸c m«i tr−êng sinh häc nh− vËy, c¸c vËt liÖu kim lo¹i cã thÓ tr¶i qua mét qu¸ tr×nh ph©n huû nhÊt 

®Þnh vµ c¸c s¶n phÈm ph©n huû kh¸c nhau cã thÓ t−¬ng t¸c víi hÖ thèng sinh häc theo nhiÒu c¸ch kh¸c 

nhau. Do vËy, nhËn d¹ng vµ ®Þnh l−îng c¸c s¶n phÈm ph©n huû lµ mét b−íc quan träng ®Ó ®¸nh gi¸ 

®Æc tr−ng sinh häc cña trang thiÕt bÞ y tÕ. 



TCVN 7391-15 : 2007 

 6



TCVN 7391-15 : 2007 

 7 

T i ª u  c h u È n  q u è c  g I a                            TCVN 7391−−−−15 : 2007 

XuÊt b¶n lÇn 1 

 

§¸nh gi¸ sinh häc ®èi víi trang thiÕt bÞ y tÕ − 

PhÇn 15: NhËn d¹ng vµ ®Þnh l−îng s¶n phÈm ph©n huû  

tõ kim lo¹i vµ hîp kim 

Biological evaluation of medical devices – 

Part 15: Identification and quantification of degradation products from metals and alloys 

1   Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy cung cung cÊp c¸c yªu cÇu chung khi thiÕt kÕ phÐp thö ®Ó nhËn d¹ng vµ ®Þnh l−îng 

c¸c s¶n phÈm ph©n huû tõ c¸c trang thiÕt bÞ y tÕ b»ng kim lo¹i thµnh phÈm hoÆc c¸c mÉu vËt liÖu t−¬ng 

øng ®· hoµn thiÖn ®Ó sö dông l©m sµng. Tiªu chuÈn nµy chØ ¸p dông víi c¸c s¶n phÈm ph©n huû t¹o ra 

bëi sù biÕn ®æi ho¸ häc cña trang thiÕt bÞ b»ng kim lo¹i trong phÐp thö ph©n huû nhanh in vitro. Do b¶n 

chÊt phÐp thö lµ ph−¬ng ph¸p nhanh, do ®ã c¸c kÕt qu¶ cña phÐp thö kh«ng thÓ ph¶n ¸nh ®−îc ¶nh 

h−ëng cña miÕng cÊy ghÐp hay vËt liÖu trong c¬ thÓ. C¸c ph−¬ng ph¸p luËn vÒ ho¸ häc ®−îc m« t¶ lµ 

ph−¬ng tiÖn t¹o ra c¸c s¶n phÈm ph©n huû cho viÖc ®¸nh gi¸ tiÕp theo. 

Tiªu chuÈn nµy kh«ng ¸p dông cho c¸c s¶n phÈm ph©n huû t¹o ra do sö dông ¸p lùc c¬ häc. 

Chó thÝch  Ph©n huû do c¬ häc, vÝ dô sù hao mßn, cã thÓ ®−îc ®Ò cËp trong tiªu chuÈn riªng cña s¶n phÈm. 

Khi tiªu chuÈn nhãm s¶n phÈm cung cÊp ph−¬ng ph¸p riªng ®Ó nhËn d¹ng vµ ®Þnh l−îng c¸c s¶n phÈm ph©n huû 

th× ph¶i xem xÐt c¸c tiªu chuÈn nµy. 

Do c¸c vËt liÖu kim lo¹i dïng trong trang thiÕt bÞ y tÕ rÊt ®a d¹ng nªn kh«ng x¸c ®Þnh ®−îc kü thuËt 

ph©n tÝch riªng ®Ó ®Þnh tÝnh c¸c s¶n phÈm ph©n huû. Tiªu chuÈn nµy kh«ng tr×nh bµy viÖc x¸c ®Þnh c¸c 

nguyªn tè vi l−îng (< 10–6) chøa trong kim lo¹i hoÆc hîp kim cô thÓ vµ kh«ng cung cÊp c¸c yªu cÇu cô 

thÓ vÒ møc ®é cã thÓ chÊp nhËn ®−îc cña c¸c s¶n phÈm ph©n huû. 

Tiªu chuÈn nµy kh«ng nh»m vµo ho¹t tÝnh sinh häc cña s¶n phÈm ph©n huû; trong tr−êng hîp ®ã ¸p 

dông TCVN 7391–1 (ISO 10993–1) vµ TCVN 7391–17 (ISO 10993–17). 

 

2   Tµi liÖu viÖn dÉn 

C¸c tµi liÖu viÖn dÉn sau lµ rÊt cÇn thiÕt cho viÖc ¸p dông tiªu chuÈn nµy. §èi víi c¸c tµi liÖu  

viÖn dÉn ghi n¨m c«ng bè th× ¸p dông b¶n ®−îc nªu. §èi víi c¸c tµi liÖu viÖn dÉn kh«ng ghi n¨m 

c«ng bè th× ¸p dông phiªn b¶n míi nhÊt, bao gåm c¶ c¸c söa ®æi (nÕu cã).  
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TCVN 4851 (ISO 3696)  N−íc dïng ®Ó ph©n tÝch trong phßng thÝ nghiÖm – Yªu cÇu kü thuËt vµ ph−¬ng 

ph¸p thö 

TCVN 7391–1 (ISO 10993–1)  §¸nh gi¸ sinh häc ®èi víi trang thiÕt bÞ y tÕ – PhÇn 1: §¸nh gi¸ vµ  

thö nghiÖm 

TCVN 7391–12 (ISO 10993–12)  §¸nh gi¸ sinh häc ®èi víi trang thiÕt bÞ y tÕ − PhÇn 12: ChuÈn bÞ mÉu 

vµ vËt liÖu chuÈn 

TCVN 7391–14 (ISO 10993–14)  §¸nh gi¸ sinh häc ®èi víi trang thiÕt bÞ y tÕ − PhÇn 14: NhËn d¹ng vµ 

®Þnh l−îng s¶n phÈm ph©n huû tõ gèm sø 

TCVN 7391–16 (ISO 10993–16)  §¸nh gi¸ sinh häc ®èi víi trang thiÕt bÞ y tÕ − PhÇn 16: ThiÕt kÕ 

nghiªn cøu ®éc lùc cho s¶n phÈm ph©n huû vµ ng©m chiÕt 

ISO 3585  Borosilicate glass 3.3 – Properties (Thuû tinh Borosilicat 3.3 – C¸c ®Æc tÝnh) 

ISO 8044  Corrosion of metals and alloys – Basic terms and difinitions  (¡n mßn kim lo¹i vµ hîp kim – 

ThuËt ng÷ vµ ®Þnh nghÜa c¬ b¶n). 

ISO 10993−9  Biological evaluation of devices z Part 9: Framework for identification and quantification 

of potential degradation products (§¸nh gi¸ sinh häc ®èi víi trang thiÕt bÞ y tÕ – PhÇn 9: C¬ cÊu ®Ó 

nhËn d¹ng vµ ®Þnh l−îng s¶n phÈm ph©n huû tiÒm Èn) 

ISO 10993–13  Biological evaluation of devices z Part 13: Identification and quanification of 

degradation products from polymeric medical devices (§¸nh gi¸ sinh häc trang thiÕt bÞ y tÕ − PhÇn 13: 

NhËn d¹ng vµ ®Þnh l−îng s¶n phÈm ph©n huû tõ trang thiÕt bÞ y tÕ polyme) 

3   ThuËt ng÷ vµ ®Þnh nghÜa 

Tiªu chuÈn nµy ¸p dông c¸c thuËt ng÷ vµ ®Þnh nghÜa nªu trong ISO 8044, TCVN 7391–1 (ISO 10993–1), 

ISO 10993–9, TCVN 7391–12 (ISO 10993–12) còng nh− c¸c thuËt ng÷ vµ ®Þnh nghÜa sau: 

3.1  

Hîp kim (alloy) 

VËt liÖu cÊu thµnh bëi mét nguyªn tè kim lo¹i víi mét hoÆc nhiÒu nguyªn tè kim lo¹i hoÆc phi kim      

lo¹i kh¸c. 

3.2  

ChÊt ®iÖn ph©n (electrolyte) 

Dung dÞch chøa c¸c ion cã kh¶ n¨ng dÉn ®iÖn. 

3.3  

§iÖn thÕ m¹ch hë (open–circuit potential) 

§iÖn thÕ cña mét ®iÖn cùc ®−îc ®o t−¬ng øng víi mét ®iÖn cùc tham chiÕu hoÆc ®iÖn cùc cßn l¹i khi 

kh«ng cã dßng ®iÖn ch¹y qua hoÆc ph¸t ra tõ nã. 
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3.4  

§iÖn thÕ giíi h¹n thô ®éng (passive limit potential) 

Ea  

§iÖn thÕ trªn ®iÖn cùc giíi h¹n d−¬ng tÝnh cña d¶i thô ®éng.  

Xem H×nh 1. 

3.5  

§iÖn thÕ ®¸nh thñng (breakdown potential) 

Ep  

§iÖn thÕ tíi h¹n trªn ®iÖn cùc mµ trªn møc ®é ®ã x¶y ra ¨n mßn côc bé hoÆc ¨n mßn lan truyÒn.  

Xem H×nh 1. 

4   Ph−¬ng ph¸p thö ph©n huû  

4.1   Quy ®Þnh chung 

§Ó nhËn d¹ng vµ ®Þnh l−îng c¸c s¶n phÈm ph©n huû tõ kim lo¹i vµ hîp kim trong trang thiÕt bÞ y tÕ ph¶i 

kÕt hîp hai quy tr×nh. Lùa chän quy tr×nh thö ph¶i ®−îc x¸c ®Þnh theo chøc n¨ng cña trang thiÕt bÞ y tÕ. 

Quy tr×nh ®Çu tiªn lµ sù kÕt hîp cña phÐp thö ®iÖn thÕ tÜnh vµ phÐp thö ®iÖn thÕ ®éng. Quy tr×nh thø hai 

lµ phÐp thö nhóng. 

PhÐp thö ®iÖn thÕ ®éng ®−îc dïng ®Ó x¸c ®Þnh ho¹t ®éng ®iÖn ho¸ chung cña vËt liÖu thö vµ ®Ó x¸c 

®Þnh c¸c ®iÓm ®Æc biÖt (Ea vµ Ep) trªn ®−êng cong mËt ®é ®iÖn thÕ/dßng ®iÖn. 

PhÐp thö nhóng ®−îc dïng ®Ó ph©n huû ho¸ häc vËt liÖu thö nh»m t¹o ra c¸c s¶n phÈm ph©n huû cÇn 

®−îc ph©n tÝch. 

NÕu líp phñ ngoµi cña nÒn kim lo¹i cã kh¶ n¨ng mÊt ®i do sù ph©n huû, th× c¸c s¶n phÈm ph©n huû 

tiÒm Èn tõ vËt liÖu nÒn ph¶i ®−îc xem xÐt còng nh− b¶n th©n líp phñ ®ã. H¬n n÷a, nÕu nÒn kim lo¹i 

®−îc phñ b»ng mét vËt liÖu phi kim lo¹i cÇn ®−îc thö nghiÖm th× ph¶i xem xÐt yªu cÇu cña  

ISO 10993–13 vµ/hoÆc TCVN 7391–14 (ISO 10993–14) ®Ó x¸c ®Þnh c¸c s¶n phÈm ph©n huû tiÒm Èn 

cña líp phñ. 

NhËn d¹ng vµ ®Þnh l−îng c¸c s¶n phÈm ph©n huû t¹o nªn c¬ së ®Ó ®¸nh gi¸ ph¶n øng sinh häc vµ, nÕu 

thÝch hîp, nghiªn cøu ®éc lùc theo TCVN 7391–16 (ISO 10993–16). 

4.2   §iÒu kiÖn tiªn quyÕt 

Tèc ®é cña c¸c ph¶n øng ph©n huû ®iÖn ho¸ rÊt nh¹y víi nh÷ng biÕn ®æi nhá trong ®iÒu kiÖn thö, trang 

thiÕt bÞ, tr¹ng th¸i mÉu vµ chuÈn bÞ mÉu. V× vËy, ph¶i tiÕn hµnh phÐp thö ph©n hñy ®iÖn ho¸ trong 

phßng thÝ nghiÖm ®−îc trang bÞ phï hîp, do c¸c nh©n viªn cã kinh nghiÖm vµ tr×nh ®é thùc hiÖn. C«ng 

viÖc bao gåm b¶o d−ìng vµ hiÖu chuÈn c¸c thiÕt bÞ thö. Ph¶i x¸c nhËn hiÖu lùc c¸c ph−¬ng ph¸p vµ 

®iÒu kiÖn vËn hµnh thiÕt bÞ.  

Chó thÝch   Cã thÓ chøng minh sù ®¸p øng c¸c ®iÒu kiÖn thö ®iÖn ho¸ vÒ ®é æn ®Þnh, thêi gian khëi ®éng v.v…  

theo sù thÝch øng víi môc [1]. 
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5   Thuèc thö vµ chuÈn bÞ mÉu thö 

5.1   Tµi liÖu vÒ mÉu 

Thµnh phÇn chung cña vËt liÖu thö ph¶i ®−îc l−u hå s¬. 

5.2   Dung dÞch thö (chÊt ®iÖn ph©n) 

Dung dÞch thö (chÊt ®iÖn ph©n) ®−îc sö dông ph¶i phï hîp víi môc ®Ých sö dông cña trang thiÕt bÞ y tÕ. 

TÊt c¶ c¸c ho¸ chÊt ph¶i lµ cÊp ph©n tÝch vµ ®−îc hoµ tan trong n−íc lo¹i 2 theo TCVN 4851  

(ISO 3696). 

Lùa chän ®Çu tiªn ®èi víi chÊt ®iÖn ph©n ph¶i lµ dung dÞch láng ®¼ng tr−¬ng 0,9 % natri clorua. Cã thÓ 

dïng c¸c chÊt ®iÖn ph©n kh¸c nh− n−íc bät nh©n t¹o hoÆc huyÕt t−¬ng nh©n t¹o. VÝ dô vÒ c¸c thµnh 

phÇn thay thÕ ®−îc nªu trong Phô lôc C. 

Trong b¸o c¸o thö nghiÖm, sù lùa chän chÊt ®iÖn ph©n ph¶i ®−îc gi¶i thÝch râ rµng. NÕu dïng c¸c chÊt 

®iÖn ph©n nµo kh¸c víi natri clorua 0,9 % th× ph¶i quy ®Þnh ®é pH cña chÊt ®iÖn ph©n. 

5.3   ChuÈn bÞ mÉu thö 

5.3.1   MÉu thö 

§é nh¹y cña thö nghiÖm ph©n huû ho¸ häc liªn quan ®Õn sù ®a d¹ng thµnh phÇn vËt liÖu, qu¸ tr×nh xö 

lý vËt liÖu vµ c¸c b−íc hoµn thiÖn bÒ mÆt. Quy tr×nh lÊy mÉu, h×nh d¹ng mÉu vµ chuÈn bÞ bÒ mÆt lµ rÊt 

quan träng. MÉu ph¶i lµ ®¹i diÖn cña c¸c trang thiÕt bÞ thµnh phÈm. 

5.3.2   LÊy mÉu 

§èi víi mçi phÐp thö ho¸ häc, Ýt nhÊt ph¶i chuÈn bÞ hai mÉu thö nh− quy ®Þnh trong TCVN 7391–12 

(ISO 10993–12). NÕu thÊy ®é lÖch ®¸ng kÓ trong kÕt qu¶ thö, ph¶i x¸c ®Þnh ®−îc lý do x¶y ra ®é lÖch 

vµ tiÕn hµnh thö víi nhiÒu mÉu h¬n. 

NÕu mÉu kim lo¹i cã ®Æc ®iÓm dÞ tr−¬ng do c¸c ®iÒu kiÖn chÕ t¹o th× phÐp thö liªn quan ®Õn tiÕp xóc bÒ 

mÆt ®¬n ph¶i bao gåm c¶ mÉu c¾t song song víi c¶ hai h−íng chÕ t¹o theo chiÒu däc vµ chiÒu ngang. 

5.3.3   H×nh d¹ng mÉu 

MÉu chuÈn d¹ng thanh tiÕt diÖn trßn hoÆc ch÷ nhËt, hoÆc d¹ng dÑt, hoÆc bÒ mÆt ®¬n, nÕu c¸c mÉu nµy 

®−îc chuÈn bÞ theo c¸ch cã thÓ so s¸nh ®−îc víi trang thiÕt bÞ y tÕ ®¹i diÖn th× cã thÓ ®−îc dïng ®Ó thö 

nghiÖm ph©n huû. C¸c mÉu lµ bé phËn cña thiÕt bÞ thùc cã thÓ cã h×nh d¹ng vµ ®iÒu kiÖn bÊt kú, tuy vËy 

ph¶i tiÕn hµnh thö trong c¸c ®iÒu kiÖn ®−îc kiÓm so¸t tèt. 

DiÖn tÝch bÒ mÆt cña mÉu tiÕp xóc víi chÊt ®iÖn ph©n ph¶i ®−îc x¸c ®Þnh ®Õn ®é chÝnh x¸c tèt h¬n 10 % 

tæng diÖn tÝch h×nh häc ®Ó ®¶m b¶o x¸c ®Þnh chÝnh x¸c vµ kh¶ n¨ng lÆp l¹i cña tèc ®é ph©n huû. 
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5.3.4   Tr¹ng th¸i bÒ mÆt mÉu 

V× tr¹ng th¸i bÒ mÆt mÉu cña vËt liÖu cã thÓ ph¶n ¸nh hµnh vi ®iÖn ho¸ cña nã nªn tr¹ng th¸i bÒ mÆt 

cña mÉu thö ph¶i gièng hÖt víi trang thiÕt bÞ y tÕ thµnh phÈm vµ ®−îc m« t¶ trong biªn b¶n thö. §Ó so 

s¸nh kÕt qu¶ thö cña c¸c vËt liÖu kh¸c nhau, tr¹ng th¸i bÒ mÆt cña mÉu thö ph¶i gièng nhau. 

6   C¸c phÐp thö ®iÖn ho¸ 

6.1   ThiÕt bÞ 

6.1.1   Khoang thö b»ng thñy tinh borosilicat cã cì phï hîp theo ISO 3585 cã ph−¬ng tiÖn kiÓm so¸t 

nhiÖt ®é cña khoang trong vßng ±1 oC. 

6.1.2   §iÖn thÕ tÜnh quÐt cã d¶i ®iÖn thÕ ± 2 V vµ d¶i dßng ®iÖn ra tõ 10–9 A ®Õn 10–1 A. 

6.1.3   Dông cô ®o ®iÖn thÕ cã trë kh¸ng vµo cao (> 1011 Ω) víi ®é nh¹y vµ ®é chÝnh x¸c ®Ó ph¸t hiÖn 

thay ®æi 1 mV trong d¶i ®iÖn thÕ ± 2 V. 

6.1.4   Dông cô ®o dßng ®iÖn cã thÓ ®o dßng ®iÖn ®Õn ± 1 % cña gi¸ trÞ tuyÖt ®èi trong d¶i dßng ®iÖn 

tõ 10–9 A ®Õn 10–1 A. 

6.1.5   §iÖn cùc lµm viÖc (mÉu thö). 

6.1.6   §iÖn cùc ®èi chøng vÝ dô nh− platin (d¹ng l−íi, tÊm hoÆc sîi) hoÆc cacbon trong suèt cã diÖn 

tÝch tèi thiÓu gÊp 10 lÇn so víi ®iÖn cùc lµm viÖc. 

6.1.7   §iÖn cùc chuÈn 

6.1.8   pH met cã ®é nh¹y ± 0,1. 

S¬ ®å m¹ch ®o ®iÖn ho¸ cã thÓ dïng nh− hÖ thèng cã ®iÖn thÕ biÕn ®æi nªu trong Phô lôc A. 

S¬ ®å tÕ bµo ®iÖn ph©n ®−îc nªu trong Phô lôc B. 

6.2   ChuÈn bÞ mÉu 

G¾n mÉu thö vµo gi¸ ®ì ®iÖn cùc kÝn n−íc sao cho chØ cã bÒ mÆt thö tiÕp xóc víi chÊt ®iÖn ph©n. CÈn 

thËn tr¸nh t¹o ®iÒu kiÖn cã thÓ x¶y ra ¨n mßn ®−êng nøt do h×nh thµnh kÏ hë gi÷a ®iÓm g¾n vµ mÉu. 

Tr−íc khi thö, lµm s¹ch mÉu b»ng siªu ©m tõ 10 phót ®Õn 15 phót trong cån, cÈn thËn röa víi n−íc lo¹i 

2 theo TCVN 4851 (ISO 3696) vµ chuyÓn ngay vµo khoang thö. 

6.3   §iÒu kiÖn thö 

Cho dung dÞch thö (chÊt ®iÖn ph©n) vµo khoang thö. NÕu ho¹t ®éng ®iÖn ho¸ nh¹y c¶m víi nhiÖt ®é 

trong d¶i tõ 10 oC ®Õn 50 oC, duy tr× tÕ bµo ®iÖn ph©n ë (37 ± 1) oC. Gi¶m møc oxy trong chÊt ®iÖn ph©n 
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b»ng c¸ch t¹o bät nit¬ hoÆc agon kh«ng cã oxy ë møc xÊp xØ 100 cm3/phót trong kho¶ng thêi gian 

kh«ng nhá h¬n 30 phót tr−íc khi b¾t ®Çu thö. ChÊt ®iÖn ph©n ®−îc khuÊy b»ng thiÕt bÞ sôc khÝ hoÆc c¸c 

thiÕt bÞ c¬ häc ®Ó tr¸nh chªnh lÖch vÒ nång ®é. NÕu dïng khuÊy khÝ, ph¶i cÈn thËn kh«ng ®Ó cã bÊt kú 

bät khÝ nµo g¾n vµo bÒ mÆt thö ho¹t ®éng. 

M¸y khuÊy tõ th−êng lµm nhiÔu khoang thö ®iÖn ho¸. NÕu sö dông m¸y khuÊy tõ, ph¶i x¸c ®Þnh ¶nh 

h−ëng ®Õn khoang thö nh− mét phÇn ®¸nh gi¸ thiÕt bÞ thö, xem 4.2. 

6.4   §o ®iÖn thÕ ®éng 

§o ®iÖn thÕ m¹ch hë kh«ng chËm h¬n 2 h sau khi nhóng ®iÖn cùc lµm viÖc. §iÖn thÕ nµy ph¶i lµ ®iÖn 

thÕ khëi ®Çu ®Ó ®o ®iÖn thÕ ®éng. Tèc ®é quÐt lµ 1,0 mV/s, lo¹i trõ trong c¸c phÐp thö cã tèc ®é quÐt 

¶nh h−ëng rÊt nhá th× phÐp thö cã thÓ t¨ng c−êng b»ng c¸ch t¨ng tèc ®é quÐt ®Õn 10 mV/s. Ghi l¹i 

®−êng cong ®iÖn thÕ/mËt ®é dßng ®iÖn ®Õn tèi ®a 2 000 mV hoÆc mËt ®é dßng tèi ®a 1,0 mA/cm2, chän 

bÊt kú gi¸ trÞ nµo ®Õn tr−íc ®Ó ®¸nh gi¸ d¶i truyÒn thô ®éng cña mÉu (xem H×nh 1). §Ó b¶o ®¶m sù æn 

®Þnh, ®¶o ng−îc quÐt vµ tiÕp tôc trë l¹i Ýt nhÊt ®Õn ®iÖn thÕ m¹ch më. Sau ®ã lÆp l¹i phÐp thö ®Õn  

2 000 mV hoÆc 1,0 mA/cm2. NÕu kh«ng thÓ t¸i lËp ®−êng cong, tiÕp tôc chu kú tõ 5 ®Õn 10 lÇn. NÕu sau 

5 ®Õn 10 chu kú, kh«ng ®¹t ®−îc ®−êng cong ®iÖn thÕ/mËt ®é dßng kh«ng ®æi, ph¶i nghiªn cøu nguyªn 

nh©n cã thÓ, vÝ dô nh− bè trÝ phÐp thö, chøc n¨ng ®iÖn cùc, ®Æc ®iÓm vèn cã cña vËt liÖu v.v… §−êng 

cong logarÝt mËt ®é dßng/®iÖn thÕ còng ph¶i ®−îc ghi l¹i (xem H×nh 2). Ghi l¹i ®iÖn thÕ ®¸nh thñng (Ep) 

tõ chu kú cuèi cïng (xem H×nh 1). 

C¸c kim lo¹i quý cã thÓ ho¹t ®éng kh¸c so víi c¸c kim lo¹i thô ®éng ho¸ trong phÐp thö ®iÖn ho¸. Do 

vËy, ph¶i cÈn thËn khi x¸c ®Þnh ®iÖn thÕ ®¸nh thñng (Ep) ®èi víi c¸c hÖ thèng kim lo¹i kh¸c nhau. 

6.5   §o ®iÖn thÕ tÜnh 

Ph−¬ng ph¸p nµy cho phÐp x¸c ®Þnh ®Þnh l−îng vµ ®Þnh tÝnh c¸c s¶n phÈm ph©n huû cã thÓ hoµ tan 

trong chÊt ®iÖn ph©n. 

Gi÷ mÉu thö míi ë thÕ ®iÖn cùc kh«ng ®æi trong thêi gian thö vµ ghi l¹i ®−êng cong mËt ®é dßng 

®iÖn/thêi gian. §iÖn thÕ dïng ®Ó x¸c ®Þnh c¸c s¶n phÈm ph©n huû lµ ®iÖn thÕ ®¸nh thñng (Ep) + 50 mV. 

Phô thuéc vµo vËt liÖu nghiªn cøu, kho¶ng thêi gian cùc ho¸ cã thÓ lµ 1 h hoÆc 5 h vµ ph¶i ®−îc th«ng 

b¸o. §o vµ ghi l¹i thÓ tÝch cña chÊt ®iÖn ph©n sö dông cho tÝnh to¸n trong t−¬ng lai. 

7   PhÐp thö nhóng    

7.1   ThiÕt bÞ 

7.1.1 Khoang thö b»ng thuû tinh borosilicat cã cì thÝch hîp theo ISO 3585, cã ph−¬ng tiÖn kiÓm so¸t 

nhiÖt ®é cña khoang trong kho¶ng ± 1 oC. 

7.1.2   pH met cã ®é nh¹y ± 0,1. 
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Chó thÝch  X¸c ®Þnh Ep b»ng c¸ch ngo¹i suy phÇn tuyÕn tÝnh cña ®−êng cong oxi ho¸ ®Õn mËt ®é dßng 

®iÖn zero. 

H×nh 1 - §å thÞ mËt ®é dßng víi ®iÖn thÕ                                                                                                                    

chØ râ sù khëi ®Çu dßng ®iÖn ¨n mßn t¹i ®iÖn thÕ Ea vµ ®iÖn thÕ ®¸nh thñng Ep 
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H×nh 2 - BiÓu ®å logarit mËt ®é dßng víi ®iÖn thÕ                                                                                                         

chØ râ ®iÖn thÕ ®¸nh thñng Ep t¹i ®iÓm uèn cña ®−êng cong 

7.2  ChuÈn bÞ mÉu 

§Æt mÉu thö trong b×nh thuû tinh riªng biÖt. Chän cì b×nh thuû tinh sao cho thÓ tÝch dung dÞch ®iÖn ph©n 

Ýt h¬n 1 ml/cm2 bÒ mÆt mÉu sÏ bao phñ hoµn toµn mÉu. 

Kh«ng lµm ¶nh h−ëng ®Õn sè liÖu do qu¸ tr×nh nhiÔm bÈn sinh häc. VÝ dô, chÊt ®iÖn ph©n cã thÓ cÇn 

®−îc chuÈn bÞ trong ®iÒu kiÖn v« trïng. 

Chó thÝch   DiÖn tÝch bÒ mÆt vµ thÓ tÝch cña chÊt ®iÖn ph©n ph¶i ®ñ cho ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch dù ®Þnh (xem    

®iÒu 8). 

Ph¶i tiÕn hµnh cÈn thËn sao cho mÉu kh«ng ch¹m vµo bÒ mÆt thñy tinh, lo¹i trõ t¹i mét ®iÓm hoÆc 

®−êng hç trî nhá nhÊt. NÕu mÉu thö nhá, tû lÖ diÖn tÝch bÒ mÆt/thÓ tÝch cã thÓ kh«ng ®ñ cho mét mÉu 

thö. Do vËy, nÕu mÉu thö ph¶i t¹o thµnh hai hoÆc nhiÒu miÕng th× c¸c miÕng kh«ng ®−îc ch¹m         

vµo nhau. 
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7.3   Quy tr×nh thö nhóng 

§o ®é pH cña chÊt ®iÖn ph©n chøa mÉu thö t¹i thêi ®iÓm b¾t ®Çu thö. Sau ®ã ®ãng kÝn khoang thö ®Ó 

ng¨n c¶n bay h¬i vµ duy tr× ë (37 ± 1) oC trong (7 ± 0,1) ngµy. Sau ®ã lÊy mÉu ra vµ ®o ®é pH cña chÊt 

®iÖn ph©n cßn l¹i. 

8   Ph©n tÝch 

Quan s¸t vµ ghi l¹i ®iÒu kiÖn cña mÉu thö nghiÖm d−íi kÝnh hiÓn vi c«ng suÊt nhá (> 50 ×) vµ b¸o c¸o 

bÊt kú thay ®æi ®¸ng kÓ nµo víi bÒ mÆt. Cã thÓ tiÕn hµnh ph©n tÝch chi tiÕt h¬n bÒ mÆt nÕu thÝch hîp. 

Sau mçi thÝ nghiÖm, tiÕn hµnh ph©n tÝch ®Þnh l−îng vµ ®Þnh tÝnh dÞch ®iÖn ph©n dïng mét ph−¬ng ph¸p 

nh¹y thÝch hîp (Ýt nhÊt 1,0 × 106 b»ng hÊp thô nguyªn tö, ICP, hay quang phæ khèi). B¸o c¸o c¸c cÊu 

phÇn ph¸t hiÖn trªn møc giíi h¹n ®Þnh l−îng. NÕu x¸c ®Þnh ®−îc c¸c cÊu phÇn ®éc sinh häc tiÒm Èn 

nh−ng kh«ng ®Þnh l−îng ®−îc, c¸c ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch kh¸c lµ cÇn thiÕt. H¬n n÷a, bÊt kú chÊt l¾ng 

®äng nµo trªn ®iÖn cùc ®èi ph¶i ®−îc ph©n tÝch. 

9   B¸o c¸o thö nghiÖm 

B¸o c¸o thö nghiÖm Ýt nhÊt gåm c¸c th«ng tin sau: 

a) x¸c ®Þnh toµn diÖn mÉu thö bao gåm thµnh phÇn ho¸ häc; 

b) tû lÖ diÖn tÝch bÒ mÆt tiÕp xóc cña mÉu víi thÓ tÝch chÊt ®iÖn ph©n; 

c) thµnh phÇn vµ ®é pH (víi sai sè ± 0,1) cña chÊt ®iÖn ph©n vµ m« t¶ ®iÖn cùc tù nhiªn hoÆc ®iÖn cùc 

tham kh¶o cho phÐp thö ®iÖn ho¸; 

d) thµnh phÇn vµ ®é pH ban ®Çu vµ cuèi cïng cña mçi chÊt ®iÖn ph©n ®èi víi phÐp thö nhóng; 

e) nhiÖt ®é chÊt ®iÖn ph©n; 

f) ®−êng cong mËt ®é dßng so víi ®iÖn thÕ, cã thÓ chän log (mËt ®é dßng ®iÖn) so víi ®−êng cong 

®iÖn thÕ ®Ó so s¸nh; 

g) ®iÖn thÕ m¹ch hë; 

h) ®iÖn thÕ ®¸nh thñng Ep vµ mËt ®é dßng ®iÖn t¹i ®iÖn thÕ ®¸nh thñng; 

i) tèc ®é quÐt; 

j) ®−êng cong mËt ®é dßng so víi thêi gian vµ tæng thêi gian thö; 

k) nhËn xÐt ng¾n gän vÒ ®−êng cong (vÝ dô nh− hiÖn t−îng trÔ, c¸c ®Ønh); 
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l) m« t¶ bÊt kú thay ®æi ®¸ng kÓ nµo cña bÒ mÆt mÉu vµ/hoÆc cña chÊt ®iÖn ph©n; 

m) kÕt qu¶ ph©n tÝch cña c¸c nguyªn tè ph©n huû trong chÊt ®iÖn ph©n bao gåm tèc ®é ph©n huû, tÝnh 

b»ng microgram trªn centimet vu«ng trªn giê (µg/cm2/h) ®èi víi phÐp thö tÜnh ®iÖn hoÆc trªn 7 ngµy 

®èi víi phÐp thö nhóng; 

n) ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch ho¸ chÊt ®iÖn ph©n; 

o) lo¹i ®iÖn cùc tham kh¶o [tÊt c¶ ®iÖn thÕ ®−îc tham kh¶o víi ®iÖn thÓ hydrogen th«ng th−êng 

(NHE)]; 

p) tªn ng−êi thùc hiÖn; 

q) ngµy thùc hiÖn; 

r) ch÷ ký cña ng−êi thùc hiÖn. 
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Phô lôc A 

(tham kh¶o) 

 

S¬ ®å m¹ch ®o ®iÖn ho¸ 

 

 

Chó dÉn 

1    BiÕn ®iÖn ¸p 

2    V«n kÕ 

3    Ampe kÕ 

4    §iÖn cùc lµm viÖc 

5    §iÖn cùc so s¸nh 

6    §iÖn cùc chuÈn 

H×nh A.1 – S¬ ®å m¹ch ®o ®iÖn ho¸ 



TCVN 7391-15 : 2007 

 18 

Phô lôc B 
(tham kh¶o) 

 

S¬ ®å h×nh vÏ mét tÕ bµo ®iÖn ph©n 

 

 

 

 

Chó dÉn 

1   Khoang nhiÖt ®é kh«ng ®æi    9    CÇu ®iÖn ph©n 

2   ChÊt ®iÖn ph©n     10   §iÖn cùc chuÈn 

3   Lèi tho¸t n−íc     11   Dung dÞch KCl b·o hoµ 

4   Lèi khÝ vµo      12   Mao qu¶n Luggin 

5   NhiÖt kÕ      13   Lèi vµo cña n−íc nhiÖt ®é kh«ng ®æi 

6   §iÖn cùc so s¸nh     14   Thanh khuÊy tõ 

7   §iÖn cùc lµm viÖc     15    M¸y khuÊy tõ 

8   Lèi khÝ ra 

 

H×nh B.1 – S¬ ®å mét tÕ bµo ®iÖn ph©n 
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Phô lôc C 

(tham kh¶o) 

 

C¸c vÝ dô vÒ c¸c chÊt ®iÖn ph©n thay thÕ cho phÐp thö ®iÖn ho¸ 

 

C.1   Quy ®Þnh chung 

TÊt c¶ c¸c ho¸ chÊt ph¶i lµ lo¹i dïng cho ph©n tÝch vµ hoµ tan trong n−íc tinh khiÕt lo¹i 2 theo  

TCVN 4851 (ISO 3696). Ph¶i cÈn thËn tr¸nh kÕt tña khi chuÈn bÞ c¸c dung dÞch nµy. 

C.2    N−íc bät nh©n t¹o (xem [2]) 

Na2HPO4 ………………………….0,260 g/l 

NaCl ………………………………0,700 g/l 

KSCN ……………………………..0,330 g/l 

KH2PO4 ……………………………0,200 g/l 

NaHCO3 …………………………..1,500 g/l 

KCl ………………………………..1,200 g/l 

C.4    HuyÕt t−¬ng nh©n t¹o (xem [2]) 

NaCl ………………………………..6,800 g/l 

CaCl2 ……………………………….0,200 g/l 

KCl ………………………………...0,400 g/l 

MgSO4 ……………………………...0,100 g/l 

NaHCO3 …………………………...2,200 g/l 

Na2HPO4 …………………………...0,126 g/l 

NaH2PO4 …………………………...0,026 g/l 

 

 

 



TCVN 7391-15 : 2007 

 20 

Th− môc tµi liÖu tham kh¶o 

 

[1]   ASTM G 5–94,  Reference Test Method for Making Potentiostatic and Potentiodynamic Anodic 

Polarization Measurements. 

[2] AFNOR NF 91–141 G 5–94, Biodegradability of dental metal alloys – Standardization of 

electrochemical test. 

[3]   TCVN 7391–17 (ISO 10993–17)   §¸nh gi¸ sinh häc trang thiÕt bÞ y tÕ – PhÇn 17: ThiÕt lËp giíi h¹n 

cho phÐp cña chÊt ng©m chiÕt.  

[4]   ISO 10271   Dental metallic materials – Corrosion test methods. 

  

 

 
 


