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Lêi nãi ®Çu 

TCVN 7391−−−−14 : 2007  hoµn toµn t−¬ng ®−¬ng víi ISO 10993−14:2001. 

TCVN 7391−−−−14 : 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  

Tiªu chuÈn nµy bao gåm hai phÐp thö ®¸nh gi¸ sinh häc trang thiÕt bÞ y tÕ: phÐp thö dung dÞch cùc trÞ 

vµ phÐp thö dung dÞch m« pháng. PhÐp thö dung dÞch cùc trÞ ®−îc thùc hiÖn gièng nh− m«i tr−êng trong 

tr−êng hîp xÊu nhÊt vµ phÐp thö m« pháng ®−îc thùc hiÖn gièng nh− m«i tr−êng th«ng th−êng. 

C¸c s¶n phÈm ph©n huû ®Ò cËp trong tiªu chuÈn nµy ®−îc h×nh thµnh chñ yÕu bëi sù hoµ tan trong  

m«i tr−êng láng. Ph¶i thõa nhËn r»ng c¸c nh©n tè sinh häc bæ sung nh− enzim vµ protein cã thÓ lµm 

thay ®æi tèc ®é ph©n huû. Sù ph©n huû bëi c¸c nh©n tè bªn ngoµi nh− vËy kh«ng ®−îc tr×nh bµy trong 

tiªu chuÈn nµy. 

Ph¶i ghi nhí r»ng trang thiÕt bÞ b»ng gèm sø cã thÓ cã c¸c pha ho¸ häc vµ/hoÆc nguyªn tè bªn ngoµi 

víi mét l−îng cùc nhá. Trong khi c¸c thµnh phÇn nµy kh«ng ®−îc ®Æt tªn trong c¸c th«ng sè kü thuËt 

gèc th× c¸c thµnh phÇn nµy ®−îc cho lµ cã ¶nh h−ëng ®Õn c¸c vËt liÖu kh¸c vµ ngay tõ qu¸ tr×nh gia 

c«ng vËt liÖu. 

Khi nhËn d¹ng vµ ®Þnh l−îng, thµnh phÇn ho¸ häc cña c¸c s¶n phÈm ph©n huû h×nh thµnh c¬ së ®¸nh 

gi¸ rñi ro, vµ nÕu thÝch hîp, nghiªn cøu an toµn sinh häc theo nguyªn t¾c cña TCVN 7293−1  

(ISO 10993−1). 
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T i ª u  c h u È n  q u è c  g I a                   TCVN 7391−−−−14 : 2007 

XuÊt b¶n lÇn 1 

§¸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 

Biological evaluation of medical devices −  

Part 14: Identification and quantification of degradation products from ceramics 

1   Ph¹m vi ¸p dông   

Tiªu chuÈn nµy m« t¶ hai ph−¬ng ph¸p ®Ó nhËn ®−îc dung dÞch cña s¶n phÈm ph©n huû tõ gèm sø 

(bao gåm c¶ thuû tinh) ®Ó ®Þnh l−îng. Tiªu chuÈn còng ®−a ra h−íng dÉn ph©n tÝch c¸c dung dÞch 

nµy ®Ó x¸c ®Þnh c¸c s¶n phÈm ph©n huû. Do tiªu chuÈn nµy lµ tiªu chuÈn chung nªn tiªu chuÈn 

s¶n phÈm riªng ph¶i ®−îc xem xÐt tr−íc tiªn víi c«ng thøc s¶n phÈm ph©n huû trong ®iÒu kiÖn sö 

dông t−¬ng øng. 

Tiªu chuÈn nµy chØ xem xÐt nh÷ng s¶n phÈm ph©n huû ®−îc t¹o ra do sù ph©n huû ho¸ häc cña 

gèm sø trong thö nghiÖm in vitro. Tiªu chuÈn nµy kh«ng bao gåm sù ph©n huû g©y ra bëi ¸p lùc c¬ 

häc hoÆc n¨ng l−îng bªn ngoµi. Chó ý r»ng trong khi ISO 6872 vµ ISO 9693 ®Ò cËp ®Õn phÐp thö 

ph©n huû ho¸ häc th× c¸c tiªu chuÈn nµy kh«ng tr×nh bµy sù ph©n tÝch c¸c s¶n phÈm ph©n huû. 

Do gèm sø dïng trong trang thiÕt bÞ y tÕ rÊt ®a d¹ng vµ cã c¸c yªu cÇu kh¸c nhau vÒ ®é chÝnh x¸c 

vµ ®é chôm cña kÕt qu¶, nªn kh«ng cÇn quy ®Þnh kü thuËt ph©n tÝch cô thÓ. H¬n n÷a, tiªu chuÈn 

nµy kh«ng cung cÊp c¸c møc ®é cã thÓ chÊp nhËn cña s¶n phÈm ph©n hñy. 

MÆc dï nh÷ng vËt liÖu nµy dù ®Þnh dïng cho c¸c øng dông y sinh nh−ng ho¹t tÝnh sinh häc cña c¸c 

s¶n phÈm ph©n huû kh«ng ®−îc tr×nh bµy trong tiªu chuÈn nµy. 

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). 

TCVN 4851 (ISO 3696) N−íc dïng ñể ph©n tÝch trong phßng thÝ nghiÖm – Yªu cÇu kü thuËt vµ ph−¬ng 

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

thö nghiÖm 

ISO 3310−1  Test sieves – Technical requirements and testing – Part 1: Test sieves of metal wire 

cloth (R©y thÝ nghiÖm – Yªu cÇu kü thuËt vµ thö nghiÖm – PhÇn 1: R©y thÝ nghiÖm b»ng l−íi  

kim lo¹i) 

ISO 5017  Dense shaped refractory products – Determination of bulk density, apparent porosity and 

true porosity (S¶n phÈm chÞu löa h×nh d¹ng ®Æc – X¸c ®Þnh khèi l−îng riªng, ®é xèp biÓu kiÕn vµ ®é  

xèp thùc) 

ISO 6474  Implants for surgery – Ceramic materials based on high purity alumina (CÊy ghÐp cho phÉu 

thuËt – VËt liÖu gèm sø dùa trªn alumin tinh s¹ch) 

ISO 6872:1995  Dental ceramic (Sø nha khoa) 

ISO 10993−9  Biological evaluation of devices x 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) 

3   ThuËt ng÷ vµ ®Þnh nghÜa 

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

ISO 10993−9 vµ c¸c thuËt ng÷, ®Þnh nghÜa sau: 

3.1  

Gèm sø (ceramics) 

VËt liÖu d¹ng tinh thÓ ®iÓn h×nh cã tÝnh chÊt vËt lý lµ phi kim lo¹i vµ ho¸ v« c¬. 

3.2  

§Üa tr¾ng (blank disc) 

§Üa trßn kh«ng phñ, ®−îc lµm tõ vËt liÖu nÒn dïng trong trang thiÕt bÞ thµnh phÈm. 

3.3  

ChÊt thÈm tÝch (retentate) 

C¸c chÊt r¾n kh«ng hoµ tan gi÷ l¹i trong giÊy läc sau khi läc. 

3.4  

DÞch läc (filtrate) 

Dung dÞch ch¶y qua giÊy läc. 
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4   Quy tr×nh thö   
4.1   Nguyªn t¾c 

Tiªu chuÈn nµy bao gåm hai phÐp thö. PhÐp thö ®Çu tiªn, phÐp thö dung dÞch cùc trÞ ®−îc tiÕn hµnh ë 

®é pH thÊp cã vai trß nh− phÐp thö sµng läc cho hÇu hÕt c¸c lo¹i gèm sø ®Ó quan s¸t c¸c s¶n phÈm cã 

thÓ ph©n huû. PhÐp thö thø hai m« pháng ë ®é pH in vivo th−êng gÆp h¬n. BiÓu ®å tiÕn tr×nh cña qu¸ 

tr×nh quyÕt ®Þnh sö dông c¸c phÐp thö nµy ®−îc nªu trong H×nh 1. 

C¸c ph−¬ng ph¸p thö m« t¶ trong tiªu chuÈn nµy ®−îc dïng cho gèm sø ë d¹ng khèi vµ d¹ng h¹t còng 

nh− d¹ng gèm sø phñ.  

Khi sö dông mÉu thö hoÆc dung dÞch kh¸c víi ®iÒu ®· khuyÕn c¸o, ph¶i cung cÊp gi¶i thÝch ®Çy ®ñ. 

4.2   Thö nghiÖm trang thiÕt bÞ nha khoa 

4.2.1   Quy ®Þnh chung 

Tiªu chuÈn nµy m« pháng tiÕp xóc trong tr−êng hîp xÊu nhÊt víi m«i tr−êng m«. §èi víi sø nha khoa 

tiÕp xóc víi khoang miÖng (vÝ dô vËt liÖu t¹o bÒ mÆt b»ng sø) m«i tr−êng thö phï hîp h¬n ®−îc nªu 

trong ISO 6872. Tuy nhiªn, ®èi víi c¸c trang thiÕt bÞ kh«ng tiÕp xóc víi khoang miÖng, vÝ dô miÕng cÊy 

ghÐp nha khoa, ¸p dông c¸c th«ng sè kü thuËt nªu trong 4.4 cña tiªu chuÈn nµy. 

4.2.2   Ph−¬ng ph¸p thö ®èi víi thiÕt bÞ nha khoa tiÕp xóc víi khoang miÖng 

§èi víi trang thiÕt bÞ nha khoa tiÕp xóc víi khoang miÖng, sö dông ph−¬ng ph¸p nªu trong 8.4 cña  

ISO 6872:1995 nh− lµ phÐp thö dung dÞch cùc trÞ. 

4.2.3   §Æc tr−ng mÉu 

MÉu ph¶i ®−îc ®Æc tr−ng nh− m« t¶ trong 4.4.4. NÕu khèi l−îng riªng cña mÉu lín h¬n 99 % khèi l−îng 

riªng tèi ®a lý thuyÕt vµ mÉu cã ®é nh¸m bÒ mÆt trung b×nh (Ra) nhá h¬n 5 µm th× diÖn tÝch bÒ mÆt cã 

thÓ ®−îc tÝnh theo phÐp ®o h×nh häc trùc tiÕp. 

§é nh¸m bÒ mÆt ®o h×nh häc ph¶i thÊp nh»m tr¸nh ®¸nh gi¸ tæng thÓ diÖn tÝch bÒ mÆt kh«ng ®óng møc. 

4.2.4   Ph©n tÝch 

DÞch läc ph©n tÝch ph¶i ®−îc t¸ch khái chÊt thÈm tÝch nh− m« t¶ trong c¸c ®iÒu tõ 4.4.7.6 ®Õn 4.4.7.11. 
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H×nh 1 – BiÓu ®å tiÕn tr×nh quyÕt ®Þnh cho phÐp thö dung dÞch cùc trÞ vµ dung dÞch m« pháng 

(xem chi tiÕt trong c¸c ®iÒu) 

 

 

B¾t ®Çu 

LiÒu 5 g cã hoµ tan 
hoµn toµn trong 

100 ml dung dÞch 
cùc h¹n kh«ng? 

Dïng 10 g trong dung dÞch 

TiÕn hµnh phÐp thö cùc trÞ 

Cã vËt liÖu 
nµo ®· hoµ 
tan kh«ng? 

TiÕn hµnh phÐp thö m« pháng  

KÕt thóc 

Dïng 5 g trong dung dÞch 

Kh«ng 

Cã 

Cã 

Kh«ng 

B¸o c¸o 
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4.3   Kü thuËt thö nghiÖm chung 

4.3.1   X¸c ®Þnh khèi l−îng 

Sö dông c©n cã ®é chÝnh x¸c kh«ng nhá h¬n 0,0005 g ®Ó x¸c ®Þnh khèi l−îng. TÊt c¶ phÐp x¸c ®Þnh 

khèi l−îng ®−îc thùc hiÖn 6 lÇn lÆp l¹i. 

4.3.2   Kü thuËt sÊy 

SÊy trong lß sÊy t¹i nhiÖt ®é (100 ± 2) oC cho ®Õn khi chªnh lÖch khèi l−îng nhá h¬n 0,1 % gi÷a c¸c 

lÇn x¸c ®Þnh khèi l−îng. Kü thuËt nµy th«ng th−êng ®−îc hoµn thµnh b»ng c¸ch sÊy qua ®ªm vµ 

c©n cø 2 h mét lÇn cho ngµy kÕ tiÕp. 

4.4   PhÐp thö dung dÞch cùc trÞ 

4.4.1   Nguyªn t¾c 

PhÐp thö dung dÞch cùc trÞ lµ phÐp thö dùa trªn dung dÞch ®Öm axit xitric cã ®é pH thÊp. Gi¸ trÞ pH b»ng 

3 ®−îc x¸c ®Þnh ë ®©y nh− mét m«i tr−êng tiÕn hµnh trong tr−êng hîp xÊu nhÊt. §èi víi c¸c trang thiÕt 

bÞ tiÕp xóc víi mét m«i tr−êng cã pH thÊp h¬n 3, th× ph¶i sö dông dung dÞch cã ®é pH thÊp h¬n thay thÕ 

vµ ph¶i cã gi¶i thÝch. Trong tr−êng hîp x¶y ra ph¶n øng ho¸ häc gi÷a dung dÞch cùc trÞ vµ mÉu thö th× 

ph¶i tiÕn hµnh phÐp thö cùc trÞ thay thÕ t¹i ®é pH t−¬ng tù vµ ph¶i gi¶i thÝch. 

4.4.2   Kho¶ng øng dông 

PhÐp thö nµy cã thÓ ¸p dông cho tÊt c¶ ®å gèm sø. Ph¶i chó ý r»ng c¬ chÕ ph©n huû kh«ng thÓ gièng 

nhau cho tÊt c¶ c¸c vËt liÖu t¹i ®é pH thÊp nh− c¸c vËt liÖu nµy t¹i ®é pH cña m¸u (xÊp xØ pH 7,35 ®Õn  

pH 7,45). Tuy nhiªn, do ®iÒu kiÖn cùc trÞ ®Ó t¹o ra c¸c s¶n phÈm cã thÓ ph©n huû, phÐp thö cùc trÞ nµy 

cã vai trß sµng läc cho hÇu hÕt c¸c vËt liÖu. 

§iÒu mong ®îi lµ vËt liÖu sÏ hoµ tan tíi giíi h¹n cã thÓ hoµ tan trong dung dÞch. §Ó thóc ®Èy phÐp thö 

®Õn ®iÓm kÕt thóc giíi h¹n cã thÓ hoµ tan, tiÕn hµnh phÐp thö trªn mét mÉu d¹ng h¹t (xem 4.4.3.3). 

4.4.3   ChuÈn bÞ mÉu thö cùc trÞ 

4.4.3.1   H×nh d¹ng mÉu 

MÉu ph¶i ®−îc nghiÒn thµnh h¹t nhá tõ mét mÉu chÕ t¹o theo ph−¬ng ph¸p dù ®Þnh dïng cho vËt liÖu. 

NÕu mÉu lµ mét líp phñ ngoµi b»ng sø th× mÉu ph¶i ®−îc lo¹i khái vËt liÖu c¬ chÊt vµ nghiÒn thµnh h¹t 

nhá ®Õn mét cì thÝch hîp. Trong mét sè tr−êng hîp (vÝ dô líp phñ ngoµi máng) vËt liÖu gèm sø kh«ng 

®ñ ®Ó tiÕn hµnh phÐp thö cùc trÞ. Trong tr−êng hîp nµy cã thÓ sö dông phÐp thö ph©n chia nhá, trong 

®ã mét mÉu cã thÓ ®−îc chuÈn bÞ dïng tû lÖ 1 g trªn 20 ml dung dÞch thö. Khi lµm phÐp thö nµy, ®é chÝnh 

x¸c cña phÐp x¸c ®Þnh khèi l−îng ph¶i ®−îc ph©n chia thÝch hîp vµ ph¶i gi¶i thÝch ®Ó ®iÒu tiÕt cì mÉu 

thay thÕ. 
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4.4.3.2   T¹o h¹t nhá 

Dïng chµy vµ cèi vonfram cacbua ®Ó nghiÒn t¹o h¹t. 

4.4.3.3   KÝch th−íc 

MÉu d¹ng h¹t ph¶i lät qua l−íi 400 µm nh−ng gi÷ l¹i trªn l−íi 315 µm khi sö dông ph−¬ng ph¸p sµng 

kh« nh− m« t¶ trong ISO 3310−1. 

NÕu kh«ng thÓ t¹o h¹t cì nµy (vÝ dô do nghiÒn líp phñ ngoµi) th× ph¶i sö dông h¹t cì nhá h¬n so víi cì 

®· x¸c ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy vµ ph¶i th«ng b¸o cì. 

Chó thÝch   Sö dông h¹t cì nhá h¬n m« t¶ trong ®iÒu nµy cã thÓ dÉn ®Õn ph©n huû t¨ng vµ chÝnh v× vËy, kh«ng 

thÓ mong gi¶m l−îng s¶n phÈm ph©n huû vµ ph©n tÝch rñi ro cho an toµn sinh häc. 

4.4.3.4   ChuÈn bÞ mÉu 

Khèi l−îng cña vËt liÖu ban ®Çu phô thuéc vµo ®é hoµ tan cña vËt liÖu nh− ®· x¸c ®Þnh bëi ®Æc tr−ng ®é 

hoµ tan trong 4.4.4.3: 

− ®èi víi vËt liÖu d¹ng h¹t cã ®é hoµ tan thÊp, sö dông (5,00 ± 0,05) g; 

− ®èi víi vËt liÖu d¹ng h¹t cã ®é hoµ tan cao, sö dông (10,00 ± 0,05) g. 

4.4.4   §Æc tr−ng mÉu thö cùc trÞ 

4.4.4.1   §Æc tr−ng diÖn tÝch bÒ mÆt 

MÉu ph¶i ®−îc ®Æc tr−ng b»ng hÊp thô khÝ theo mét ph−¬ng ph¸p phï hîp, vÝ dô c¸c ph−¬ng ph¸p nªu 

trong ASTM D4780. 

4.4.4.2   Khèi l−îng riªng 

MÉu ph¶i ®−îc ®Æc tr−ng cho khèi l−îng riªng theo ISO 5017. 

4.4.4.3   §Æc tr−ng ®é hoµ tan 

Tõ th«ng tin vÒ vËt liÖu cã s½n tõ nhµ s¶n xuÊt hoÆc c¸c nguån kh¸c, vËt liÖu ph¶i ®−îc ®Æc tr−ng nh− 

vËt liÖu cã ®é hoµ tan “cao” hoÆc “thÊp” theo c¸ch sau: 

− Tham kh¶o H×nh 1 cho biÓu ®å tiÕn tr×nh quyÕt ®Þnh. 

− NÕu (5,00 ± 0,05) g vËt liÖu hoµ tan hoµn toµn trong 100 ml khi thö nghiÖm nh− m« t¶ trong c¸c 

®iÒu tõ 4.4.7.1 ®Õn 4.4.7.5, th× vËt liÖu ®−îc xem lµ cã ®é hoµ tan cao. 
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− NÕu (5,00 ± 0,05) g vËt liÖu kh«ng hoµ tan hoµn toµn trong 100 ml, th× vËt liÖu ®−îc xem lµ cã ®é 

hoµ tan thÊp. 

− NÕu th«ng tin kh«ng cã s½n th× vËt liÖu ®−îc xem cã ®é hoµ tan cao. 

4.4.4.4   Vi cÊu tróc vµ ®Æc tr−ng tia X 

TiÕn hµnh ®o nhiÔu x¹ tia X b»ng mét m¸y ®o nhiÔu x¹ qua tia X. §é ph©n gi¶i 2Θ vµ ®é t¸i lËp ph¶i lín 

h¬n 0,02o. Ph©n tÝch vi cÊu tróc ph¶i phï hîp víi ph©n tÝch ®· quy ®Þnh trong ISO 6474. 

4.4.5   ThiÕt bÞ thö 

4.4.5.1   Hép thö 

Sö dông mét hép polyetylen khèi l−îng riªng cao hoÆc polypropylen 250 ml. Mçi phÐp thö ph¶i sö dông 

mét hép mÉu thö míi. Kh«ng dïng hép thuû tinh v× c¸c hép nµy cã thÓ nhiÔm c¸c dung dÞch thö. 

4.4.5.2   PhÔu Buchner 

Sö dông phÔu Buchner hoÆc lo¹i t−¬ng tù ®ñ ®Ó gi÷ l¹i c¸c h¹t kh«ng hoµ tan.  

4.4.6   Dung dÞch ®Öm axit xitric 

Dung dÞch ®Öm axit xitric võa míi chuÈn bÞ vµ cã ®é pH (3,0 ± 0,2) ë nhiÖt ®é (37 ± 1) oC. Dung dÞch 

ph¶i ®−îc chuÈn bÞ nh− sau: 

Hoµ tan 21 g axit xitric monohydrat trong 500 ml n−íc [TCVN 4851 (ISO 3696), lo¹i 2] trong b×nh thÓ 

tÝch 1000 ml. Thªm 200 ml dung dÞch natri hydroxit 1 mol/l vµ pha lo·ng b»ng n−íc [TCVN 4851  

(ISO 3696), lo¹i 2] ®Õn v¹ch møc. Trén 40,4 ml dung dÞch nµy víi 59,6 ml axit clohydric 1 mol/l ®Ó t¹o 

ra dung dÞch ®Öm axit xitric. 

4.4.7   Quy tr×nh thö 

4.4.7.1   C©n hép kh«ng n¾p. 

4.4.7.2   C©n hép vµ mÉu. TÝnh khèi l−îng mÉu b»ng c¸ch lÊy hiÖu sè khèi l−îng gi÷a hép cã mÉu vµ 

hép kh«ng mÉu. 

4.4.7.3   Thªm (100 ± 1) ml dung dÞch ®Öm axit xitric. Ph¶i cÈn thËn ®Ó ®¶m b¶o r»ng tÊt c¶ mÉu tiÕp 

xóc víi dung dÞch. 

4.4.7.4   §Æt hép cã mÉu trong mét m«i tr−êng ®−îc ®iÒu khiÓn nhiÖt ®é ë (37 ± 1) oC trong (120 ± 1) h. 

Hép ®−îc khuÊy ë 2 Hz sö dông chuyÓn ®éng vßng hoÆc theo chiÒu däc. NÕu mÉu thö bÞ hoµ tan hoµn 

toµn tr−íc 120 h th× kÕt thóc phÐp thö vµ ghi thêi gian trong b¸o c¸o thö. 

4.4.7.5   LÊy hép vµ mÉu ra råi lµm nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng. 
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4.4.7.6   C©n m«i tr−êng läc (vÝ dô giÊy läc) ®Ó x¸c ®Þnh khèi l−îng cña nã khi kh«ng cã chÊt thÈm tÝch. 

4.4.7.7   Lo¹i bá mÉu b»ng c¸ch läc vµ gi÷ l¹i dÞch läc ®Ó ph©n tÝch. Kh«ng ®−îc gi÷ dÞch läc trong b×nh 

thuû tinh. 

4.4.7.8   Röa m«i tr−êng läc vµ chÊt thÈm tÝch ba lÇn víi mét l−îng nhá n−íc [TCVN 4851 (ISO 3696) 

lo¹i 2] ®Ó lo¹i ®Öm axit xitric. 

4.4.7.9   SÊy mÉu vµ m«i tr−êng läc cïng chÊt thÈm tÝch ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi (xem 4.3.2). 

4.4.7.10   C©n m«i tr−êng läc cïng chÊt thÈm tÝch. HiÖu sè khèi l−îng gi÷a m«i tr−êng läc cã vµ kh«ng 

cã chÊt thÈm tÝch lµ khèi l−îng cña chÊt thÈm tÝch. 

4.4.7.11   HiÖu sè gi÷a khèi l−îng mÉu vµ khèi l−îng chÊt thÈm tÝch lµ khèi l−îng cña vËt liÖu ®· hoµ tan. 

4.5   PhÐp thö dung dÞch m« pháng 

4.5.1   Nguyªn t¾c 

PhÐp thö m« pháng dùa trªn mét dung dÞch ®Öm cã ®é pH (7,4 ± 0,1) nh− x¸c ®Þnh trong 4.5.6. PhÐp 

thö nµy sÏ m« pháng ®é pH th«ng th−êng cña c¬ thÓ. 

4.5.2   Kho¶ng øng dông 

PhÐp thö nµy cã thÓ ¸p dông cho tÊt c¶ c¸c dông cô gèm sø. 

Chó thÝch   C¬ chÕ ph©n huû trong phÐp thö nµy cã thÓ kh«ng gièng nh− trong phÐp thö cùc trÞ. 

4.5.3   H×nh d¹ng mÉu thö m« pháng 

4.5.3.1   Gèm sø phñ  

4.5.3.1.1   §Üa tr¾ng 

MÉu thö ®−îc chuÈn bÞ b»ng c¸ch phñ lªn c¸c ®Üa tr¾ng. 

C¸c ®Üa tr¾ng cã ®−êng kÝnh (36 ± 1) mm vµ ®é dµy (2 ± 0,1) mm sö dông cïng vËt liÖu nÒn vµ kü thuËt 

chuÈn bÞ nh− trong dông cô thµnh phÈm. 

4.5.3.1.2   §Üa cã líp phñ 

§Üa tr¾ng ®−îc phñ tÊt c¶ c¸c mÆt dïng kü thuËt phñ ®· sö dông trong s¶n xuÊt trang thiÕt bÞ thµnh 

phÈm. 

Chó thÝch   Do tû lÖ diÖn tÝch bÒ mÆt víi thÓ tÝch gi¶m nªn ®é nh¹y cña phÐp thö sÏ gi¶m khi sö dông ph−¬ng 

ph¸p nµy. 
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4.5.3.2   TÊt c¶ c¸c ®å gèm sø kh¸c 

MÉu thö ph¶i ®−îc nghiÒn thµnh h¹t sö dông ph−¬ng ph¸p m« t¶ trong 4.4.3.2 vµ 4.4.3.3 tõ mét mÉu 

®−îc t¹o b»ng c¸c ph−¬ng ph¸p ®· sö dông ®Ó s¶n xuÊt trang thiÕt bÞ thµnh phÈm. 

4.5.4   §Æc tr−ng mÉu thö m« pháng 

4.5.4.1   Quy ®Þnh chung 

§èi víi c¸c mÉu phñ, ph¶i ghi l¹i diÖn tÝch bÒ mÆt, vi cÊu tróc vµ ®Æc tr−ng tia X. §èi víi tÊt c¶ c¸c ®å 

gèm sø kh¸c ph¶i ghi l¹i khèi l−îng riªng, diÖn tÝch bÒ mÆt, vi cÊu tróc vµ ®Æc tr−ng tia X. 

4.5.4.2   Khèi l−îng riªng 

MÉu ®−îc ®Æc tr−ng khèi l−îng riªng theo ISO 5017. 

4.5.4.3   Vi cÊu tróc vµ ®Æc tr−ng tia X 

Sù nhiÔu x¹ tia X ph¶i ®−îc tiÕn hµnh b»ng m¸y ®o nhiÔu x¹ tia X. §é ph©n gi¶i vµ ®é t¸i lËp ph¶i lín 

h¬n 0,02o. Ph©n tÝch vi cÊu tróc ph¶i phï hîp víi ph©n tÝch quy ®Þnh trong ISO 6474. 

4.5.4.4   §Æc tr−ng diÖn tÝch bÒ mÆt 

MÉu ph¶i ®−îc ®Æc tr−ng b»ng hÊp phô khÝ theo mét ph−¬ng ph¸p phï hîp, vÝ dô c¸c ph−¬ng ph¸p nªu 

trong ASTM D4780. 

4.5.5  ThiÕt bÞ thö 

4.5.5.1   Hép thö  

Sö dông hép polyetylen khèi l−îng riªng cao hoÆc polypropylen 250 ml. Mçi phÐp thö ph¶i sö dông hép 

mÉu thö míi. Kh«ng sö dông hép thuû tinh v× c¸c hép nµy cã thÓ nhiÔm c¸c dung dÞch thö. 

4.5.5.2   B×nh Buchner 

Sö dông phÔu Buchner hoÆc lo¹i t−¬ng tù ®ñ ®Ó gi÷ l¹i c¸c h¹t kh«ng hoµ tan.  

4.5.6   Dung dÞch ®Öm 

Dung dÞch lµ ®Öm TRIS−HCl míi chuÈn bÞ. Dung dÞch nµy ®−îc chuÈn bÞ b»ng c¸ch hoµ tan 13,25 g  

tris (hydroxymetyl) aminometan trong 500 ml n−íc [TCVN 4851 (ISO 3696) lo¹i 2]. §iÒu chØnh ®é pH 

b»ng mét l−îng thÝch hîp axit clohydric 1 mol/l ®Õn pH (7,4 ± 0,1) ë nhiÖt ®é (37 ± 1) oC. Pha ®Õn  

1000 ml b»ng n−íc [TCVN 4851 (ISO 3696) lo¹i 2]. 
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4.5.7   Quy tr×nh thö ®Üa cã líp phñ  

4.5.7.1   Quy ®Þnh chung 

C¶ hai ®Üa cã phñ vµ kh«ng phñ ®−îc tiÕp xóc víi dung dÞch thö m« pháng ®Ó x¸c ®Þnh liÖu c¸c s¶n 

phÈm ph©n huû ®−îc t¹o ra trong c¸c ®iÒu kiÖn thö m« pháng hay kh«ng. 

4.5.7.2   PhÐp thö ®Üa tr¾ng 

4.5.7.2.1   §Æt ®Üa tr¾ng trong hép thö ®Ó thö tiÕp xóc. 

4.5.7.2.2   Thªm (100 ± 1) ml dung dÞch ®Öm vµo hép cã ®Üa tr¾ng. Ph¶i cÈn thËn b¶o ®¶m r»ng toµn bé 

®Üa tr¾ng tiÕp xóc víi dung dÞch. 

4.5.7.2.3   Duy tr× hép thö cã ®Üa tr¾ng ë (37 ± 1) oC trong mét khoang ®iÒu khiÓn nhiÖt ®é trong         

(120 ± 1) h. B×nh chøa ®−îc khuÊy ë 2 Hz sö dông chuyÓn ®éng theo chiÒu däc hoÆc chuyÓn          

®éng quay. 

4.5.7.2.4   LÊy hép cã mÉu ra vµ ®Ó cho chóng ®¹t ®Õn nhiÖt ®é phßng. 

4.5.7.2.5   Läc dung dÞch vµ gi÷ dÞch läc ®Ó ph©n tÝch (xem ®iÒu 5). 

4.5.7.3   PhÐp thö ®Üa phñ 

4.5.7.3.1   X¸c ®Þnh khèi l−îng gèm sø phñ b»ng c¸ch trõ khèi l−îng ®Üa ®· phñ cho khèi l−îng ®Üa 

tr¾ng cña mçi mÉu thö. 

Mçi ®Üa ph¶i ®−îc c©n tr−íc vµ sau khi phñ ®Ó x¸c ®Þnh khèi l−îng phñ. 

4.5.7.3.2   §Æt ®Üa phñ trong hép thö ®Ó thö tiÕp xóc. 

4.5.7.3.3   Thªm (100 ± 1) ml dung dÞch ®Öm vµo hép cã ®Üa phñ. Ph¶i cÈn thËn ®¶m b¶o r»ng toµn bé 

®Üa phñ ®· tiÕp xóc víi dung dÞch. 

4.5.7.3.4   Duy tr× hép cã ®Üa phñ ë (37 ± 1) oC trong mét khoang ®iÒu khiÓn nhiÖt ®é trong (120 ± 1) h. 

B×nh chøa ®−îc khuÊy ë 2 Hz sö dông chuyÓn ®éng theo chiÒu däc hoÆc chuyÓn ®éng vßng. 

4.5.7.3.5   LÊy hép cã mÉu ra vµ ®Ó chóng nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng. 

4.5.7.3.6   C©n m«i tr−êng läc (vÝ dô giÊy läc). 

4.5.7.3.7   Läc dung dÞch vµ gi÷ l¹i dÞch läc ®Ó ph©n tÝch (xem ®iÒu 5). 

4.5.7.3.8   Röa m«i tr−êng läc vµ chÊt thÈm tÝch 3 lÇn víi mét l−îng nhá n−íc [TCVN 4851 (ISO 3696) 

lo¹i 2]. 
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4.5.7.3.9   SÊy ®Üa phñ vµ m«i tr−êng läc víi chÊt thÈm tÝch ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi. 

4.5.7.3.10   C©n m«i tr−êng läc víi chÊt thÈm tÝch. HiÖu sè khèi l−îng gi÷a m«i tr−êng läc cã vµ kh«ng 

cã chÊt thÈm tÝch lµ khèi l−îng cña chÊt thÈm tÝch. 

4.5.7.3.11   HiÖu sè gi÷a khèi l−îng ban ®Çu cña líp phñ vµ khèi l−îng cña chÊt thÈm tÝch lµ khèi l−îng 

cña vËt liÖu ®· hoµ tan. 

4.5.8   Quy tr×nh thö (tÊt c¶ ®å gèm sø kh¸c). 

4.5.8.1   C©n hép kh«ng n¾p. 

4.5.8.2   C©n hép vµ mÉu. TÝnh khèi l−îng mÉu b»ng c¸ch lÊy hiÖu sè khèi l−îng gi÷a hép cã mÉu vµ 

hép kh«ng mÉu. 

4.5.8.3   Thªm (100 ± 1) ml dung dÞch ®Öm. Ph¶i cÈn thËn ®Ó ®¶m b¶o r»ng toµn bé mÉu tiÕp xóc víi 

dung dÞch. 

4.5.8.4   §Æt hép cã mÉu trong mét m«i tr−êng ®iÒu khiÓn nhiÖt ®é ë (37 ± 1) oC trong (120 ± 1) h. Hép 

®−îc khuÊy ë 2 Hz sö dông chuyÓn ®éng theo chiÒu däc hoÆc chuyÓn ®éng vßng. NÕu mÉu thö ®−îc 

hoµ tan hoµn toµn tr−íc 120 h, th× kÕt thóc phÐp thö vµ ghi thêi gian trong b¸o c¸o thö. 

4.5.8.5   LÊy hép vµ mÉu ra råi lµm nguéi ë nhiÖt ®é phßng. 

4.5.8.6   C©n m«i tr−êng läc (vÝ dô giÊy läc) ®Ó x¸c ®Þnh khèi l−îng cña nã kh«ng cã chÊt thÈm tÝch. 

4.5.8.7   Lo¹i bá mÉu b»ng c¸ch läc vµ gi÷ l¹i dÞch läc ®Ó ph©n tÝch. Kh«ng ®−îc gi÷ dÞch läc trong b×nh 

thuû tinh. 

4.5.8.8   Röa m«i tr−êng läc vµ chÊt thÈm tÝch ba lÇn víi mét l−îng nhá n−íc [TCVN 4851 (ISO 3696) 

lo¹i 2]. 

4.5.8.9   SÊy mÉu vµ m«i tr−êng läc cïng chÊt thÈm tÝch ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi (xem 4.3.2). 

4.5.8.10   C©n m«i tr−êng läc cïng chÊt thÈm tÝch. HiÖu sè khèi l−îng gi÷a m«i tr−êng läc cã vµ kh«ng 

cã chÊt thÈm tÝch lµ khèi l−îng cña chÊt thÈm tÝch. 

4.5.8.11   HiÖu sè gi÷a khèi l−îng mÉu vµ khèi l−îng chÊt thÈm tÝch lµ khèi l−îng cña vËt liÖu ®· hoµ tan. 

5   Ph©n tÝch dÞch läc 

5.1   Quy ®Þnh chung 

Sau mçi thùc nghiÖm ph©n tÝch ®Þnh tÝnh vµ ®Þnh l−îng dung dÞch ph¶i ®−îc tiÕn hµnh víi ba lÇn. 
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Sè l−îng c¸c ph−¬ng ph¸p thö, kü thuËt, ®é chÝnh x¸c vµ sai sè c¸c kü thuËt ph©n tÝch lµ lín vµ cã thÓ 

thay ®æi. MÉu ph¶i ®−îc ph©n tÝch dïng quang phæ plasma ®óp c¶m øng (ICP) nÕu cã thÓ. C¸c phÐp 

thö kh¸c, vÝ dô quang phæ hÊp thô nguyªn tö (AAS), Ýt cã Ých h¬n, l¹i cã thÓ cung cÊp th«ng tin ë c¸c 

møc ®é nång ®é mong muèn. 

5.2   Lùa chän ho¸ chÊt hoÆc nguyªn tè ph©n tÝch 

Ho¸ chÊt hoÆc nguyªn tè ®−îc ph©n tÝch trong dÞch läc ph¶i bao gåm c¶ thµnh phÇn ho¸ häc ®−îc biÕt 

tån t¹i trong vËt liÖu vµ cã thÓ kh«ng tinh khiÕt, ch¼ng h¹n nh− l−îng nhá c¸c nguyªn tè do sù thay thÕ 

phæ biÕn trong vËt liÖu th« vµ sù bæ sung cã thÓ vµo vËt liÖu trong qu¸ tr×nh xö lý. ThÓ tÝch cña dÞch 

chiÕt ph¶i ®−îc ®−a lªn mét thÓ tÝch cè ®Þnh 125 ml hoÆc 250 ml, phô thuéc vµo thÓ tÝch khëi ®iÓm. ThÓ 

tÝch lín h¬n ph¶i ®−îc gi¶i thÝch. 

5.3   §é nh¹y cña ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch 

C¸c ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch ®· ¸p dông ph¶i cã ®é nh¹y thÝch hîp (vÝ dô Ýt nhÊt lµ 10–6 víi quang phæ 

hÊp thô nguyªn tö hoÆc quang phæ khèi l−îng). ChØ ghi l¹i c¸c thµnh phÇn ®−îc ph¸t hiÖn trªn giíi h¹n 

®Þnh l−îng. C¸c vËt liÖu ®éc h¹i ph¶i ®−îc ghi l¹i theo tiªu chuÈn phï hîp nÕu cã s½n. 

6   B¸o c¸o thö nghiÖm 

B¸o c¸o thö nghiÖm ph¶i bao gåm tÊt c¶ c¸c sè liÖu theo tiªu chuÈn nµy trong qu¸ tr×nh ph©n tÝch,  

thö nghiÖm: 

a) thÓ chÕ thö nghiÖm; 

b) ngµy ®o; 

c) c«ng bè phÐp thö nµy ®−îc tiÕn hµnh theo TCVN 7391–14 (ISO 10993–14) vµ m« t¶ bÊt kú ®é lÖch 

tõ c¸c ph−¬ng ph¸p thö chuÈn, víi c¸c gi¶i thÝch; 

d) m« t¶ vËt liÖu thö bao gåm sè mÎ hoÆc sè l« s¶n phÈm; 

e) lo¹i phÐp thö: 

1) ®é hoµ tan cao, 

2) ®é hoµ tan thÊp, 

3) cùc trÞ (trong miÖng), 

4) cùc trÞ [TCVN 7391−14 (10993–14)], 

5) m« pháng; 
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f) diÖn tÝch bÒ mÆt vµ ph−¬ng ph¸p 

g) khèi l−îng riªng mÉu, vi cÊu tróc vµ d¹ng nhiÔu x¹ tia X; 

h) kho¶ng thêi gian thö; 

i) kÕt qu¶ thö: 

1) khèi l−îng mÉu, 

2) thÓ tÝch dung dÞch thªm, 

3) thêi gian sÊy, 

4) khèi l−îng chÊt thÈm tÝch, 

5) khèi l−îng vËt liÖu ®· hoµ tan, 

6) thÓ tÝch dÞch läc, 

7) ph−¬ng ph¸p vµ phÐp ph©n tÝch ho¸ häc (cho c¸c mÉu phñ, c¸c s¶n phÈm ph©n huû tõ gèm sø 

®· ph©n biÖt tõ chÊt nÒn b»ng c¸ch so s¸nh ph©n tÝch dÞch läc cña ®Üa tr¾ng víi ph©n tÝch dÞch 

läc tõ ®Üa phñ), 

8) ®èi víi mçi nguyªn tè x¸c ®Þnh trong dÞch läc, tÝnh khèi l−îng ®· hoµ tan trªn diÖn tÝch bÒ mÆt 

tæng sè. 
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Th− môc tµi liÖu tham kh¶o 

 

[1]   ISO 9393  Metal–ceramic dental restorative systems (C¸c hÖ thèng phôc chÕ r¨ng gèm kim lo¹i) 

[2]   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 

[3]   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 

[4]   TCVN 7391–17 (ISO 10993–17)  §¸nh gi¸ sinh häc ®èi víi trang thiÕt bÞ y tÕ – PhÇn 17: ThiÕt lËp 

giíi h¹n cho phÐp cña chÊt ng©m chiÕt 

[5]   ASTM C92 Standard test methods for sieve analysis and water content of refractory materials (C¸c 

ph−¬ng ph¸p thö tiªu chuÈn ®èi víi ph©n tÝch sµng läc vµ hµm l−îng n−íc cña c¸c vËt liÖu chÞu löa) 

[6]  ASTM D4780 Standard test methods for detemination of low surface area of catalysts by myltipoint 

Krypton adsorption (C¸c ph−¬ng ph¸p thö chuÈn ®èi víi viÖc x¸c ®Þnh vïng bÒ mÆt thÊp ph©n tÝch 

bëi hÊp phô Kryton ®a ®iÓm). 

 

______________________________ 

 

 

 

 


