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TCVN 7391-14 : 2007

L&i néi dau

TCVN 7391-14 : 2007 hoan toan tuong duong véi ISO 10993-14:2001.

TCVN 7391-14 : 2007 do Tidu ban Ky thuat Tiéu chudn TCVN/TC210/SC2 Trang thiét bi y t& hoan

thién trén co sd du thao dé nghi clia Vién Trang thiét bi va Cong trinh y t& — B Y t&, Téng cuc Tiéu

chuén Do ludng Chat luong dé nghi, B6 Khoa hoc va Coéng nghé cong bé.

Bo tiéu chudn TCVN 7391 (ISO 10993) véi tén chung Panh gia sinh hoc déi vdi trang thiét bi y té,

gbm céac phéan sau:
TCVN 7391-1:2004 (1ISO 10993-1:2003) Phan 1: Banh gia va thr nghiém
TCVN 7391-2:2005 (ISO 10993-2:1992) Phan 2: Yéu cau sif dung dong vat
TCVN 7391-3:2005 (ISO 10993-3:2003) Phan 3: Phép thir doc tinh di truyén,

kha nang gy ung thu va déc tinh sinh san
TCVN 7391-4:2005 (ISO 10993-4:2002) Phan 4: Chon phép thif tuong tac véi mau
TCVN 7391-5:2005 (ISO 10993-5:1999) Phan 5: Phép thir doc tinh t& bao in vitro
TCVN 7391-6:2007 (ISO 10993-6:1994) Phan 6: Phép th(r hiéu (ng tai ché sau cay ghép
TCVN 7391-7:2004 (ISO 10993-7:1995) Phan 7: Du lugng sau tiét tring bang etylen oxit

TCVN 7391-10:2007 (1ISO 10993-10:2002)
TCVN 7391-11:2007 (1ISO 10993-11:2006)
TCVN 7391-12:2007 (ISO 10993-12:2002)
TCVN 7391-14:2007 (1ISO 10993-14:2001)

TCVN 7391-15:2007 (1ISO 10993-15:2000)

TCVN 7391-16:2007 (1ISO 10993-16:1997)

TCVN 7391-17:2007 (1ISO 10993-17:2002)

TCVN 7391-18:2007 (1ISO 10993-18:2005)

Phan 10: Phép th(r kich thich va qua man muén
Phan 11: Phép th(t doc tinh toan than

Phan 12: Chuan bi mau va vat liéu chuan
Phan 14: Nhan dang va dinh luong san pham
phan huy tir gém s

Phan 15: Nhan dang va dinh ludng san pham
phan huy tur kim loai va hgp kim

Phan 16: Thiét ké nghién cu doc luc cho
san phdm phan huy va ngam chiét

Phan 17: Thiét lap gi6i han cho phép

cla chat ngadm chiét

Phan 18: D&c trung hoa hoc cla vat liéu

Bo tiéu chudn ISO 10993 véi tén chung Biological evaluation of devices, con c6 cac phan 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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L&i gii thiéu

Tiéu chudn nay bao gdm hai phép thr danh gia sinh hoc trang thiét bi y t&: phép th dung dich cuc tri
va phép thtr dung dich mé phdng. Phép thi dung dich cuc tri dugc thuc hién giéng nhu méi trudng trong
trudng hop xau nhat va phép thr mé phéng dudc thuc hién giéng nhu maéi trudng théng thuong.

Cac san phdm phan huy dé cap trong tiéu chuan nay dudc hinh thanh chd yéu bdi su hoa tan trong
moi trudng 16ng. Phai thira nhan ring cac nhan t6 sinh hoc b6 sung nhu enzim va protein c6 thé 1am
thay ddi téc do6 phan huy. Su phan huy bdi cac nhan t6 bén ngoai nhu vay khéng dudc trinh bay trong
tiéu chuan nay.

Phai ghi nhé rang trang thiét bi bang gém s c6 thé c6 cac pha hoa hoc va/hoic nguyén t6 bén ngoai
véi mét luong cuc nhd. Trong khi cac thanh phan nay khéng dudc dat tén trong cac thong sé ky thuat
g6c thi cac thanh phan nay dudc cho la c6 anh hudng dén céc vat liéu khac va ngay ti quéa trinh gia
cbng vat liéu.

Khi nhan dang va dinh luong, thanh phan hoa hoc cla cac san phdm phan huy hinh thanh co s6 danh
gia rdi ro, va néu thich hdp, nghién cliu an toan sinh hoc theo nguyén tic ctia TCVN 7293-1
(1SO 10993-1).
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TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 7391-14 : 2007

Xuat ban lan 1

Panh gia sinh hoc déi véi trang thiét bi y té —
Phan 14: Nhan dang va dinh lugng san pham phan huy tir gom sir

Biological evaluation of medical devices —

Part 14: Identification and quantification of degradation products from ceramics

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay moé ta hai phuong phap dé nhan dudc dung dich cla san phdm phan huy t&r gém s
(bao gém ca thuy tinh) dé& dinh ludng. Tiéu chuan ciing dua ra huéng dan phan tich cac dung dich
nay dé xac dinh cac san pham phan huy. Do tiéu chuidn nay la tiéu chuan chung nén tiéu chuin
san pham riéng phai dudc xem xét trudc tién véi cong thic san phdm phan huy trong diéu kién sl
dung tuong Ung.

Tiéu chudn nay chi xem xét nhitng san phdm phan huy dudc tao ra do su phan huy hoa hoc cla
g6m s trong th& nghiém in vitro. Tiéu chuan nay khéng bao gém su phan huy gay ra bdi ap luc co
hoc hodc nang luong bén ngoai. Chu y rang trong khi 1ISO 6872 va ISO 9693 dé cap dén phép thlr
phan huy hoa hoc thi cac tiéu chudn nay khong trinh bay su phan tich cac san pham phan huy.

Do gém s( dung trong trang thiét bi y t€ rat da dang va c6 cac yéu cau khac nhau vé dé chinh xac
va do chum cla két qua, nén khong can quy dinh ky thuat phan tich cu thé. Hon nira, tiéu chuén
nay khéng cung cap cac mic dd cé thé chap nhan clia san pham phan hay.

Mac du nhiing vat liéu nay du dinh dung cho cac (ing dung y sinh nhung hoat tinh sinh hoc cla cac
san phdm phan huy khéng dudc trinh bay trong tiéu chuin nay.

2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau la rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Béi véi cac tai liéu
vién dan ghi nam céng bé thi 4p dung ban dudc néu. D6i v6i cac tai liéu vién dan khéng ghi nam
céng bé thi ap dung phién ban méi nhat, bao gém ca cac sira ddi (néu co).

TCVN 4851 (ISO 3696) Nuéc dung dé phan tich trong phong thi nghiém — Yéu cau ky thuat va phuong
phap thir
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TCVN 7391-1 (ISO 10993-1) Danh gia sinh hoc d6i véi trang thiét bj y t§ — Phan 1: Danh gia va
th{ nghiém

ISO 3310-1 Test sieves — Technical requirements and testing — Part 1: Test sieves of metal wire
cloth (Ray thi nghiém — Yé&u cau ky thuat va th& nghiém — Phan 1: Ray thi nghiém bang luéi
kim loai)

ISO 5017 Dense shaped refractory products — Determination of bulk density, apparent porosity and
true porosity (San pham chiu I%a hinh dang d&c — Xac dinh khdi Iuong riéng, dd x6p biéu kién va do
x6p thuc)

ISO 6474 Implants for surgery — Ceramic materials based on high purity alumina (C&y ghép cho phau
thuat — Vat liéu gébm s dua trén alumin tinh sach)

ISO 6872:1995 Dental ceramic (SU nha khoa)

ISO 109939 Biological evaluation of devices — Part 9: Framework for identification and quantification
of potential degradation products (Panh gia sinh hoc déi véi trang thiét bi y t& — Phan 9: Co cau dé
nhan dang va dinh luong s&n pham phan huy tiém &n)

3 Thuat ngir va dinh nghia

Tiéu chudn nay ap dung cac thuat ngi va dinh nghia néu trong TCVN 7391-1 (ISO 10993-1) va
ISO 10993-9 va cac thuat ngur, dinh nghia sau:

3.1
Gdm s (ceramics)
Vat liéu dang tinh thé dién hinh c6 tinh chat vat Iy 1a phi kim loai va hoa vé co.

3.2
Pia trang (blank disc)
Dia tron khong phd, dudc 1am tir vat liéu nén dung trong trang thiét bi thanh pham.

3.3
Chat tham tich (retentate)
Céc chét rdn khong hoa tan gilr lai trong gidy loc sau khi loc.

34
Dich loc (filtrate)
Dung dich chay qua gidy loc.
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4 Quy trinh thi
4.1 Nguyén tac

Tiéu chudn nay bao gém hai phép thé. Phép thr dau tién, phép th dung dich cuc tri dudc tién hanh &
d6 pH thap c6 vai trd nhu phép thlr sang loc cho hau hét cac loai gém st d& quan sat cac san pham c6
thé phan huy. Phép thir th( hai mé phdéng 6 dd pH in vivo thudng g&p hon. Biéu db tién trinh clia qua
trinh quyét dinh st dung cac phép thir nay dudc néu trong Hinh 1.

Cac phudng phap thir mé ta trong tiéu chudn nay dudc diing cho gém s( & dang khéi va dang hat ciing
nhu dang gém s( pha.

Khi st dung mau thit ho&c dung dich khac véi diéu da khuyén céo, phai cung cap giai thich day du.
4.2 Thir nghiém trang thiét bi nha khoa
4.2.1 Quy dinh chung

Tiéu chuan nay mé phdng tiép xuc trong trudng hdp x&u nhat v8i madi trudng mé. D6i véi st nha khoa
ti€p xuc véi khoang miéng (vi du vat liéu tao bé mat bang si) méi trudng th pht hop hon duoc néu
trong 1SO 6872. Tuy nhién, ddi véi cac trang thiét bi khdng ti€p xuc véi khoang miéng, vi du miéng cay
ghép nha khoa, ap dung cac thdng sé k§ thuat néu trong 4.4 cla tiéu chuan nay.

4.2.2 Phuong phap thir déi véi thiét bi nha khoa tiép xtc véi khoang miéng

Da6i vGi trang thiét bi nha khoa tiép xuc vGi khoang miéng, s dung phuong phap néu trong 8.4 cla
ISO 6872:1995 nhu la phép thd dung dich cuc tri.

4.2.3 Pic trung mau

M&u phai dugc dac trung nhu mé ta trong 4.4.4. N&u khéi lugng riéng clia mau 16n hon 99 % khdi luong
riéng t6i da ly thuyét va mau c6 d6 nham bé mat trung binh (Ra) nhd hon 5 um thi dién tich bé mat c6
thé duoc tinh theo phép do hinh hoc truc tiép.

D6 nham bé mat do hinh hoc phai thap nham tranh danh gia téng thé dién tich bé mat khéng dung miic.
4.2.4 Phan tich

Dich loc phan tich phai dudc tach khdi chat tham tich nhu mé ta trong cac diéu tir 4.4.7.6 dén 4.4.7.11.
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Bat dau

Liéu 5 g ¢6 hoa tan
hoan toan trong
100 ml dung dich

cuc han khéng?

Khéng

Dung 10 g trong dung dich Dung 5 g trong dung dich

1

Tién hanh phép thi cuc tri |

nao da hoa
tan khéng?

Tién hanh phép th&r mé phéng

f

Bao cao -

Hinh 1 - Biéu dé tién trinh quyét dinh cho phép thir dung dich cuc tri va dung dich mé phdng

(xem chi tiét trong cac diéu)

10
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4.3 Ky thuat thir nghiém chung
4.3.1 Xac dinh khdi lugng

S{ dung can c6 dd chinh xac khédng nhd hon 0,0005 g dé xac dinh khdi ludng. T4t ca phép xac dinh
khéi luong dudc thuc hién 6 1an 1ap lai.

4.3.2 Ky thuat siy

Say trong 10 sy tai nhiét dé (100 + 2) °C cho dén khi chénh Iéch khéi lugng nhd hon 0,1 % gilta cac
lan xac dinh khéi luong. Ky thuat nay théng thudng dudc hoan thanh bang cach sdy qua dém va
can ¢ 2 h mét 1an cho ngay ké tiép.

4.4 Phép thir dung dich cuc tri
4.41 Nguyén tac

Phép thr dung dich cuc tri [a phép thit dua trén dung dich dém axit xitric 6 do pH thap. Gié tri pH bang
3 dudc xac dinh G day nhu mét moi trudng ti€n hanh trong trudng hop xdu nhéat. D4i véi cac trang thiét
bi ti€p xuc vGi mét moi trudng ¢ pH thap hon 3, thi phai st dung dung dich c¢6 dd pH thdp hon thay thé
va phai c6 giai thich. Trong trudng hdp xay ra phan (ing hoa hoc gitta dung dich cuc tri va mau thi thi
phai tién hanh phép th{r cuc tri thay thé tai dé pH tuong tu va phai giai thich.

4.4.2 Khoang (ing dung

Phép th nay c6 thé ap dung cho tat ca d6 gém sii. Phai chd y réng co ché phan huy khéng thé giéng
nhau cho tat ca cac vat liéu tai dd pH thdp nhu cac vat liéu nay tai dd pH cla mau (xap xi pH 7,35 dén
pH 7,45). Tuy nhién, do diéu kién cuc tri dé tao ra cac san phdm c6 thé phan huy, phép thlr cuc tri nay
cb vai trd sang loc cho hiu hét cac vat liéu.

Diéu mong doi 1a vat liéu s& hoa tan t8i gidi han c6 thé hoa tan trong dung dich. Dé thic ddy phép thi
dén diém két thuc gisi han c6 thé hoa tan, ti€n hanh phép thit trén mét mau dang hat (xem 4.4.3.3).

4.4.3 Chuan bi mau thit cuc tri
4.4.3.1 Hinh dang mau

Mau phai dudc nghién thanh hat nhé tir mét mau ché tao theo phuong phap du dinh diing cho vat liéu.
N&u mau 1a mét I16p phl ngoai bang s thi mau phai dudc loai khdi vat liéu co chat va nghién thanh hat
nhd dén moét ¢d thich hgp. Trong mét sé trudng hop (vi du I8p ph( ngoai mong) vat liéu gém s khdng
da dé tién hanh phép thl cuc tri. Trong trudng hdp nay co thé st dung phép thr phan chia nho, trong
d6 mot mau co thé dudc chudn bi dung ty 1& 1 g trén 20 ml dung dich thd. Khi lam phép thr nay, dd chinh
xac clia phép xac dinh khéi luong phai dudc phan chia thich hop va phai giai thich dé diéu tiét cd mau
thay thé.

11
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4.4.3.2 Tao hat nho

Dung chay va cdi vonfram cacbua dé nghién tao hat.
4.4.3.3 Kich thuéc

M&u dang hat phai lot qua Iu6i 400 pm nhung giir lai trén 1u6i 315 um khi sif dung phuong phap sang
kho nhu mé ta trong 1ISO 3310-1.

N&u khong thé tao hat ¢8 nay (vi du do nghién 16p phl ngoai) thi phai st dung hat ¢d nhd hon so véi ¢
da xac dinh trong tiéu chuan nay va phai théng béo cd.

CHU THICH S dung hat c8 nhd hon mé ta trong diéu nay cé thé dan dén phan huy tang va chinh vi vay, khéng

thé mong gidm lugng s&n phdm phan huy va phan tich rii ro cho an toan sinh hoc.
4.4.3.4 Chuan bi mau

Khéi luong cla vat liéu ban dau phu thudc vao dé hoa tan cla vat liéu nhu da xac dinh béi dac trung do
hoa tan trong 4.4.4.3:

— d6i véi vat liéu dang hat c6 d6 hoa tan thap, st dung (5,00 + 0,05) g;
— d6i vdi vat liéu dang hat c6 dd hoa tan cao, st dung (10,00 + 0,05) g.
4.4.4 Pic trung mau thir cuc tri

4.4.41 Dic trung dién tich bé mat

MAu phai dudc dic trung bang hap thu khi theo mét phuong phap phu hdp, vi du cac phuong phap néu
trong ASTM D4780.

4.4.4.2 Khdi lugng riéng
Mau phai dudc dac trung cho khéi luong riéng theo 1ISO 5017.
4.4.4.3 Dac trung do hoa tan

Tu théng tin vé vat liéu c6 san tir nha san xuat hodc cac nguén khac, vat liéu phai dudc dac trung nhu

A

vat liéu c6 do hoa tan “cao” hodc “thdp” theo cach sau:
— Tham khao Hinh 1 cho biéu dé tién trinh quyét dinh.

— Né&u (5,00 £ 0,05) g vat liéu hoa tan hoan toan trong 100 ml khi th&r nghiém nhu mo ta trong cac
diéu tir 4.4.7.1 dén 4.4.7.5, thi vat liéu dudc xem 1a c6 do hoa tan cao.

12
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— Neéu (5,00 + 0,05) g vat liéu khéng hoa tan hoan toan trong 100 ml, thi vat liéu dugc xem la c6 o
hoa tan thap.

— Né&u théng tin khéng c6 san thi vat liéu dudc xem c6 d6 hoa tan cao.

4.4.4.4 Vi cau trac va dic trung tia X

Tién hanh do nhiéu xa tia X bAng mét may do nhiéu xa qua tia X. D6 phan giai 26 va d tai lap phai 16n
hon 0,02°. Phan tich vi cdu tric phai phl hdp vGi phéan tich da quy dinh trong 1ISO 6474.

4.4.5 Thiét bi thir
4.451 Hép thir

S dung mét hdp polyetylen khéi luong riéng cao hoic polypropylen 250 ml. M6i phép thit phai s dung
mot hop mau thd méi. Khéng diing hop thuy tinh vi cac hdp nay c6 thé nhiém cac dung dich thi.

4.4.5.2 Phéu Buchner
S dung phéu Buchner ho3c loai tuong tu di dé gili lai cac hat khéng hoa tan.
4.4.6 Dung dich dém axit xitric

Dung dich dém axit xitric vira méi chuén bi va c6 d6 pH (3,0 + 0,2) & nhiét d6 (37 + 1) °C. Dung dich
phai dugc chuan bi nhu sau:

Hoa tan 21 g axit xitric monohydrat trong 500 ml nuéc [TCVN 4851 (ISO 3696), loai 2] trong binh thé
tich 1000 ml. Thém 200 ml dung dich natri hydroxit 1 mol/l va pha lodng bang nuéc [TCVN 4851
(ISO 3696), loai 2] d&n vach mc. Tron 40,4 ml dung dich nay véi 59,6 ml axit clohydric 1 mol/l dé tao
ra dung dich dém axit xitric.

4.4.7 Quy trinh th
4.4.7.1 Can hop khéng nap.

4.4.7.2 Can hop va mau. Tinh khéi luong mau bang cach 13y hiéu s6 khéi ludng gitra hdp c6 mau va
hop khéng mau.

4.4.7.3 Thém (100 + 1) ml dung dich dém axit xitric. Phai can than d& dam bao rang tat cA mau tiép
xuc véi dung dich.

4.4.7.4 D3t hop co mau trong mot moéi trudng dudc diéu khién nhiét dd & (37 + 1) °C trong (120 + 1) h.
Hop dudc khudy 6 2 Hz s dung chuyén déng vong hoac theo chiéu doc. Néu mau thit bi hoa tan hoan
toan tru6c 120 h thi két thic phép th{r va ghi thoi gian trong bao céo thi.

4.4.7.5 Lay hop va mau ra r6i lam ngudi dén nhiét do phong.

13
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4.4.7.6 Can mdi trudng loc (vi du gidy loc) dé xac dinh khéi lugng clia né khi khdng cé chat tham tich.

4.4.7.7 Loai bd mau bang cach loc va gilf lai dich loc d& phan tich. Khéng dudc gilt dich loc trong binh
thuy tinh.

4.4.7.8 R{a mdi trudng loc va chat thdm tich ba 1an véi mét luong nhd nudc [TCVN 4851 (ISO 3696)
loai 2] dé loai dém axit xitric.

4.4.7.9 Say mau va moi trudng loc cing chat thdm tich d&n khéi ludng khéng ddi (xem 4.3.2).

4.4.7.10 Can méi trudng loc ciing chat tham tich. Hiéu sé khéi luong gilra moi trudng loc c6 va khong
c6 chat tham tich 1a khéi ludng clia chat tham tich.

4.4.7.11 Hiéu s6 gilra khéi luong mau va khéi luong chat tham tich 1a khéi luong clia vat liéu da hoa tan.
4.5 Phép thir dung dich md phdéng
4.5.1 Nguyén tac

Phép tht* m6 phdng dua trén mét dung dich dém c6 do pH (7,4 + 0,1) nhu xac dinh trong 4.5.6. Phép
thr nay s& moé phdng dd pH thdng thudng clia co thé.

4.5.2 Khoang (ing dung

Phép thir nay c6 thé ap dung cho tat ca cac dung cu gém si.

CHU THICH Co ché phan huy trong phép thlr nay cé thé khong gidng nhu trong phép thir cuc tri.
4.5.3 Hinh dang mau thr mé phdng

4.5.3.1 Gom sur phu

4.5.3.1.1 Diatrang

MA&u th(r dudc chudn bi bang cach phtl 1én cac dia tring.

Céc dia tréng c6 dudng kinh (36 + 1) mm va dé day (2 + 0,1) mm s dung cling vat liéu nén va ky thuat
chuén bi nhu trong dung cu thanh pham.

4.5.3.1.2 Pia cé6 I6p phu

Pia trdng dugc phu tat cd cac mat dung ky thuat ph( da st dung trong san xudt trang thiét bi thanh
pham.

CHU THICH Do ty lé dién tich bé mat véi thé tich gidm nén dd nhay clia phép thit sé gidm khi st dung phuong
phap nay.

14
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4.5.3.2 Tatca cac doé gom sir khac

Mau thr phai dudc nghién thanh hat s dung phuong phap mé ta trong 4.4.3.2 va 4.4.3.3 ti mét mau
dudc tao bang cac phuong phap da s dung dé san xuat trang thiét bi thanh pham.

4.5.4 Dic trung mau thir md phong
4.5.41 Quy dinh chung

Déi v6i cac mau ph, phai ghi lai dién tich bé mat, vi cau tric va dic trung tia X. D6i véi tat ca cac do
gém s khac phai ghi lai khéi lugng riéng, dién tich bé mat, vi cau tric va dac trung tia X.

4.5.4.2 Khdi lugng riéng
Mau dugdc d&c trung khéi luong riéng theo ISO 5017.
4.5.4.3 Vi cau triac va dic trung tia X

Su nhiéu xa tia X phai dudc tién hanh bang may do nhiéu xa tia X. D6 phan giai va dé tai lap phai 16n
hon 0,02°. Phan tich vi c4u tric phai phl hdp véi phan tich quy dinh trong 1ISO 6474.

4.5.4.4 Dic trung dién tich bé mat

Mau phai duoc d&c trung bang hap phu khi theo mét phuong phap phu hop, vi du cac phuong phap néu
trong ASTM D4780.

4.5.5 Thiét bi thir
4.5.5.1 Hop thir

S dung hép polyetylen khéi Iuong riéng cao hoac polypropylen 250 ml. M&i phép th{ phai st dung hép
mau th(r méi. Khéng st dung hop thuy tinh vi cac hop nay cé thé nhiém cac dung dich thi.

4.5.5.2 Binh Buchner
S dung phéu Buchner ho3c loai tuong tu di dé gili lai cac hat khéng hoa tan.

4.5.6 Dung dich dém

Dung dich 1& d&m TRIS-HCI méi chuén bi. Dung dich nay dudc chuén bi bang cach hoa tan 13,25 g
tris (hydroxymetyl) aminometan trong 500 ml nudc [TCVN 4851 (ISO 3696) loai 2]. Diéu chinh dé pH
bang mét luong thich hap axit clohydric 1 mol/l dén pH (7,4 + 0,1) & nhiét 36 (37 + 1) °C. Pha dén
1000 ml bang nuéc [TCVN 4851 (ISO 3696) loai 2.

15



TCVN 7391-14 : 2007
4.5.7 Quy trinh thir dia c6 16p phu
4.5.7.1 Quy dinh chung

Ca hai dia c6 phd va khéng phl dugdc tiép xuc véi dung dich thd mé phdng dé xac dinh liéu cac san
ph&m phan huy dudc tao ra trong cac diéu kién thr mé phdng hay khong.

4.5.7.2 Phép thu dia trang
4.5.7.2.1 D4t dia trdng trong hop thir dé thr tiép xdc.

4.5.7.2.2 Thém (100 + 1) ml dung dich d&m vao hop cé dia tring. Phai cin than bao d&m rang toan bd
dia trang ti€p xuc véi dung dich.

4.5.7.2.3 Duy tri hdp th(r c6 dia trAng & (37 + 1) °C trong mot khoang diéu khién nhiét do trong
(120 + 1) h. Binh chta dudc khudy & 2 Hz st dung chuyén dong theo chiéu doc hodc chuyén
doéng quay.

4.5.7.2.4 Lay hdp c6 mau ra va dé cho ching dat d&n nhiét d6 phong.
4.5.7.2.5 Loc dung dich va giit dich loc dé phan tich (xem diéu 5).
4.5.7.3 Phép thir dia phti

4.5.7.3.1 Xac dinh khéi luong gém si phii bang cach trir khéi luong dia da phl cho khéi lugng dia
trdng clia méi mau thi.

Mbi dia phai dudc can truéc va sau khi ph d& xac dinh khdi luong phui.
4.5.7.3.2 D3t dia phtl trong hop thir dé thir tiép xuc.

4.5.7.3.3 Thém (100 + 1) ml dung dich d&ém vao hdp cé dia phii. Phai cin than dam bao réng toan bd
dia phd da ti€p xuc véi dung dich.

4.5.7.3.4 Duy tri hdp c6 dia phl & (37 + 1) °C trong mdt khoang diéu khién nhiét d6 trong (120 + 1) h.
Binh chira dugc khudy & 2 Hz s dung chuyé&n dong theo chiéu doc hoc chuyén déng vong.

4.5.7.3.5 L&y hdp c6 mau ra va dé ching ngudi d&n nhiét d6 phong.
4.5.7.3.6 Can mdi trudng loc (vi du gidy loc).
4.5.7.3.7 Loc dung dich va gitr lai dich loc dé phan tich (xem diéu 5).

4.5.7.3.8 R(a moi trudng loc va chat thdm tich 3 1an véi mot luong nhd nudc [TCVN 4851 (ISO 3696)
loai 2].
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4.5.7.3.9 Say dia phli va moi trudng loc véi chat thdm tich dén khéi luong khong déi.

4.5.7.3.10 Can moi trudng loc véi chat tham tich. Hiéu s6 khéi Iuong gilra moi trudng loc c6 va khong
c6 chat tham tich 1a khéi ludng clia chat tham tich.

4.5.7.3.11 Hiéu s6 giita khéi ludgng ban dau ctia I6p phli va khéi lugng clia chat thAm tich 1a khdi luong
clia vat liéu da hoa tan.

4.5.8 Quy trinh thi (tat ca do gém s khac).
4.5.8.1 Can hop khéng nap.

4.5.8.2 Can hop va mau. Tinh khéi luong mau bang cach 18y hiéu sé khéi luong gitra hdp c6 mau va
hop khéng mau.

4.5.8.3 Thém (100 + 1) ml dung dich d&ém. Phai cin than d& dam bao ring toan boé mau tiép xuc véi
dung dich.

4.5.8.4 D3t hop c6 mau trong mot mai trudng diéu khién nhiét do 6 (37 + 1) °C trong (120 + 1) h. Hop
dudc khudy 6 2 Hz st dung chuyén dong theo chiéu doc hoic chuyén ddng vong. Néu mau thir dudc
hoa tan hoan toan truéc 120 h, thi két thiic phép th(r va ghi thai gian trong bao cao thir.

4.5.8.5 Lay hop va mau ra réi lam ngudi & nhiét d6 phong.
4.5.8.6 Can mdi trudng loc (vi du gidy loc) dé xac dinh khéi lugng clia n6 khéng cé chat tham tich.

4.5.8.7 Loai bd mau bang cach loc va gilf lai dich loc d& phan tich. Khéng dudc gilt dich loc trong binh
thuy tinh.

4.5.8.8 R(a mdi trudng loc va chat thdm tich ba 1an véi moét luong nhd nudc [TCVN 4851 (ISO 3696)
loai 2].

4.5.8.9 Say mau va moi trudng loc cing chat thdm tich d&n khéi ludng khéng ddi (xem 4.3.2).

4.5.8.10 Can mdi trudng loc cing chat tham tich. Hiéu s& khdi luong gitra mai trudng loc ¢ va khong
c6 chat tham tich 1a khéi ludng clia chat tham tich.

4.5.8.11 Hiéu s6 gilra khéi luong mau va khéi luong chat tham tich 1a khéi luong clia vat liéu da hoa tan.

5 Phan tich dich loc
5.1 Quy dinh chung

Sau méi thuc nghiém phan tich dinh tinh va dinh luong dung dich phai dudc tién hanh véi ba 1an.
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S6 ludng cac phuong phap thl, ky thuat, dd chinh xac va sai s& cac k§ thuat phan tich 1a 16n va cé thé
thay déi. Mau phai dudc phan tich ding quang phd plasma dup cdm (ng (ICP) néu cé thé. Cac phép
th(r khac, vi du quang phd hap thu nguyén ti (AAS), it c6 ich hon, lai ¢ thé cung cap thong tin & cac
mdc dé ndng d& mong muén.

5.2 Lua chon hoa chat hodc nguyén to6 phan tich

Hoa chéat hoac nguyén t6 dudc phan tich trong dich loc phai bao gdm cé thanh phan hoa hoc dudc biét
ton tai trong vat liéu va co thé khong tinh khiét, chdng han nhu luong nhé cac nguyén t6 do su thay thé
phd bién trong vat liéu thé va su bé sung co6 thé vao vat liéu trong qua trinh xi ly. Thé tich cla dich
chiét phai dugc dua 1én moét thé tich c6 dinh 125 ml hodc 250 ml, phu thudc vao thé tich khdi diém. Thé
tich 16n hon phai dugdc giai thich.

5.3 Do nhay cua phuong phap phan tich

Cac phuong phap phan tich da ap dung phai c6 d6 nhay thich hdp (vi du it nhat 1a 10~ v8i quang phé
hap thu nguyén t& hodc quang phé khéi luong). Chi ghi lai cac thanh phan dudc phat hién trén gii han
dinh luong. Cac vat liéu doc hai phai dudc ghi lai theo tiéu chudn pht hdp néu co san.

6 Bao cao thur nghiém

B&o céo thit nghiém phai bao gdm tat ca cac s6 liéu theo tiéu chudn nay trong qué trinh phan tich,
th{ nghiém:

a) thé ché th nghiém;
b) ngay do;

c) codng bd phép thr nay dugdc ti€n hanh theo TCVN 7391-14 (ISO 10993-14) va mo ta bat ky do léch
tr cac phuong phap thit chuén, véi cac giai thich;

d) mo ta vat liu thi bao gébm s6 mé hosc s6 16 san pham;
e) loai phép thir:

1) d6 hoa tan cao,

2) d6 hoa tan thap,

3) cuc tri (trong miéng),

4) cuc tri [TCVN 7391-14 (10993-14)],

5) mo6 phéng;
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f) dién tich bé mat va phuong phap
g) khéi luong riéng mau, vi cau tric va dang nhiéu xa tia X;
h) khoéng thdi gian thi;
i) két qua thir:

1) khéi luong mau,

2) thé tich dung dich thém,

3) thdi gian séy,

4) khéi luong chat tham tich,

5) khéi lugng vat liéu da hoa tan,

6) thé tich dich loc,

7) phudng phap va phép phan tich hoa hoc (cho cac mau phd, cac san phdm phan huy tir gém s
da phan biét tir chat nén bang cach so sanh phan tich dich loc ctia dia trdng véi phan tich dich
loc tur dia pha),

8) d&i v6i mbi nguyén t& xac dinh trong dich loc, tinh khéi luong da hoa tan trén dién tich bé mat
téng s6.
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Thu muc tai liéu tham khao

[1] 1SO 9393 Metal-ceramic dental restorative systems (Cac hé théng phuc ché rang gém kim loai)

[2] TCVN 739112 (ISO 10993-12) Danh gia sinh hoc d6i véi trang thiét bi y t& — Phan 12: Chusn bi
mau va vat liéu chuén

[3] TCVN 7391-16 (ISO 10993-16) Danh gia sinh hoc d6i véi trang thiét bi y t& — Phan 16: Thiét ké
nghién cu doc Iuc cho san phdm phan huy va ngam chiét

[4] TCVN 7391-17 (ISO 10993-17) Danh gia sinh hoc déi véi trang thiét bi y t& — Phan 17: Thiét lap
gi6i han cho phép clia chat ngam chiét

[5] ASTM C92 Standard test methods for sieve analysis and water content of refractory materials (Cac
phuong phap thir tiéu chuén déi véi phén tich sang loc va ham luong nudc clia cac vat lidu chiu Iira)

[6] ASTM D4780 Standard test methods for detemination of low surface area of catalysts by myltipoint
Krypton adsorption (Cac phuong phap thir chuén déi véi viéc xac dinh ving bé mat thdp phéan tich
bdi hdp phu Kryton da diém).
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