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Предисловие

Цели и принципы стандартизации в Российской Федерации установлены Федеральным законом от 
27 декабря 2002 г. N» 184-ФЗ «О техническом регулировании», а правила применения национальных 
стандартов Российской Федерации —  ГОСТ Р 1.0— 2004 «Стандартизация в Российской Федерации. 
Основные положения»

Сведения о стандарте

1 РАЗРАБОТАН Автономной некоммерческой организацией «Всероссийский научно-исследова
тельский и испытательный институт медицинской техники» (АНО «ВНИИИМТ») и Федеральным государ
ственным учреждением «Центральный научно-исследовательский институт травматологии и ортопе
дии им. Н.Н. Приорова»

2 ВНЕСЕН Техническим комитетом по стандартизации ТК 453 «Имплантаты в хирургии»

3 УТВЕРЖДЕН И ВВЕДЕН В ДЕЙСТВИЕ Приказом Федерального агентства по техническому регу
лированию и метрологии от 27 декабря 2006 г. № 406-ст

4 ВВЕДЕН ВПЕРВЫЕ

Информация об изменениях к настоящему стандарту публикуется в ежегодно издаваемом 
информационном указателе «Национальные стандарты», а т е к с т  изменений и поправок — в ежеме
сячно издаваемых информационных указателях «Национальные стандарты». В случав пересмотра 
(замены) или отмены настоящего стандарта  соответствую щ ее уведомление будет опубликовано 
в ежемесячно издаваемом информационном указателе «Национальные стандарты». С о о тве тств у 
ющая информация, уведомление и т е к с т ы  размещаются также в информационной системе общего 
пользования —  на официальном сайте  Федерального а ген тства  по техническому регулированию и 
метрологии в сети  И нтернет
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Настоящий стандарт не может быть полностью или частично воспроизведен, тиражирован и рас
пространен в качестве официального издания без разрешения Федерального агентства по техническо
му регулированию и метрологии
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Введение

В связи с развитием материаловедения увеличивается применение различных материалов в трав
матологии и ортопедии, поэтому всестороннее изучение их взаимодействия с биологическими тканями 
является актуальной задачей. Взаимодействие материалов с тканевой средой может привести к корро
зии материалов, появлению их частиц в окружающих тканях и удаленных органах. Поэтому необходимо 
изучать свойства частиц, образующихся при механическом изнашивании материалов, например в узлах 
трения эндопротезов, при накостном остеосинтезе и в других случаях. В условиях высоких давлений и 
температур, возникающих при соударении микронеровностей трущихся частей, может произойти раз
рыв химических связей и образование свободных радикалов на свежеобразованной поверхности и час
тицах износа материалов. Способность частиц износа имплантируемых материалов инициировать 
образование токсичных радикалов кислорода и их воздействие на биологические ткани является важ
ным фактором при использовании имплантатов. Эффективный отбор и создание перспективных и безо
пасных имплантируемых материалов требует применения методов, позволяющих адекватно и надежно 
оценить их радикалобразующую способность.
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Н А Ц И О Н А Л Ь Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т  Р О С С И Й С К О Й  Ф Е Д Е Р А Ц И И

ИМПЛАНТАТЫ ДЛЯ ХИРУРГИИ

Метод определения радикалобразующей активности частиц 
износа имплантируемых материалов

Im plants (or surgery.

M e thod  for de term ination  o f the rad ica l-fo rm ation  activ ity  o f w ea r p a rtic le s  o f o rtho ped ic  m a te ria ls

Д а та  в в е д е н и я  —  2008— 01— 01

1 О бласть распространения

Настоящий стандарт устанавливает метод определения окислительных свойств частиц износа 
имплантируемых материалов, в том числе ортопедических материалов, используемых для изготовле
ния эндопротезов суставов человека.

Стандарт предназначен для применения при проведении количественного анализа радикалобра- 
зующей способности частиц износа имплантируемых материалов по скорости инициирования ими окис
ления кумола в диапазоне от 10~п  до 10-7 моль/л с.

2 Нормативны е ссы лки

В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие стандарты:
ГОСТ 5072—79 Секундомеры механические. Технические условия
ГОСТ 6709— 72 Реактивы. Вода дистиллированная. Технические условия
ГОСТ 7995— 80 Краны соединительные стеклянные. Технические условия
ГОСТ 29227—91 (ИСО 835-1— 81) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. 

Часть 1. Общие требования
ГОСТ 24104— 2001 Весы лабораторные. Общие технические требования

П р и м е ч а н и е  —  П ри  п ользо вании  н а стоящ и м  стан д ар том  ц еле со о б р а зн о  проверить  д е й ств и е  с сы л о ч 
н ы х  с тан д ар то в  а и нф о рм ац ионной  си сте м е  общ его  пользо вания  —  на оф и ц и ал ьн о м  са й те  Ф ед ерал ьн о го  аген- 
ста а  по  те хни ческом у  регулированию  и м етрологии  в се ти  И н тернет  или  по  еж егодно  и зд а в а е м о м у  и н ф о рм ац и о н н о 
м у  ухаэателю  «Н аци он альн ы е  стан дарты » , которы й  опубликован  п о со сто ян и ю  на 1 ян варя  текущ его  года, и по с о о т 
ветствую щ им  е ж ем есяч но  и здавае м ы м  и нф о рм ац и онн ы м  ука за те лям , опубликованны м  в текущ ем  году. Е сли  
с сы л о ч ны й  с та н д а р т  за м е н е н  (изменен), то при пользо вании  н а стоящ и м  ста н д а р то м  сл ед уе т  р уководство ваться  
зам ененны м  (и зм ен ен ны м ) стан д ар том . Е сл и  ссы л очны й  с тан д ар т  о тм енен  без зам ены , то  п олож ение , в котором  
д ан а  ссы пка  на него , п ри м ен яется  в ч а сти , не за тра гиваю щ ей  эту  ссы лку .

3 Принцип метода

Ради кал образующую способность частиц износа ортопедических материалов оценивают по ско
рости инициирования ими окисления изопропилбензола (кумола). которое происходит по цепному сво
боднорадикальному механизму. Метод заключается в определении зависимости поглощенного 
молекулярного кислорода от времени процесса окисления кумола. инициированного частицами мате
риалов. По данному методу интенсивность реакции окисления кумола определяют в соответствии с

И зд а н и е  о ф и ц и а л ь н о е
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радикалобразующей способностью частиц износа анализируемого материала. Частицы износа вызыва
ют только зарождение цепей окисления. Обрыв целей окисления происходит в результате взаимодей
ствия радикалов между собой (квадратичный обрыв цепей). В этом случае скорость реакции окисления 
(поглощения кислорода) W. моль/л-с, и скорость инициирования радикалов W„ моль/л с, связаны соот
ношением

W = W,m K i IK"2[RH\, (1)

следовательно IV, определяют по следующей формуле

W, = W 2 Ke/Kj [RH]2, (2)

гдеКзИ/^ —  константы скоростей продолжения и обрыва цепей реакции окисления кумола соответ
ственно;

[RH] —  концентрация кумола. моль/л.
Константы скоростей К3 и Кь для кумола равны 1,75 105 л/мол ь - с; 1.84.105 л/моль с соответствен

но, а концентрация кумола [RH] — 6,9 моль/л.
Экспериментально определив скорость поглощения кислорода W по формуле (2) вычисляют ради- 

калобразующую способность (скорость инициирования) IV частиц износа анализируемых материалов 
в кумоле.

Отношение квадратов скоростей реакции окисления для частиц различных материалов равно 
отношению их скоростей инициирования:

W 2lW 2 = W ,JW b . (3,

Определив скорость окисления кумола. инициируемую различными частицами износа, с помощью 
этого соотношения можно также определить относительную радикалобразующую активность различ
ных имплантируемых материалов.

4 Оборудование, реактивы, материалы

4.1 Оборудование
Жидкостный циркуляционный термостат с пределом регулирования от 0 °С до 100 ®С со стабиль

ностью регулирования температуры не ниже ± 0.02 °С.
Жидкостный циркуляционный термостат с пределом регулирования от 0 *С до 50 °С со стабильнос

тью регулирования температуры не ниже ±0.02 "С.
Термостатируемая жидкость — дистиллированная вода по ГОСТ 6709.
Трехходовый кран по ГОСТ 7995.
Измерительные пипетки вместимостью 2 или 5 мл по ГОСТ 29227.
Секундомер по ГОСТ 5072.
Лабораторные весы по ГОСТ 24104.
Встряхивающее устройство с частотой встряхивания 2— 10 циклов в секунду.
Реакционный сосуд с герметично закрывающейся горловиной вместимостью 5— 12 см3.
Газометрическая установка (рисунок 1).
Установка состоит из реакционного сосуда 1 вместимостью 5— 12см3. погружаемого при анализе 

в термостат 2. Термостатируемой жидкостью служит дистиллированная вода температурой 60 °С. Изме
рительную бюретку 3 термостатируют при 25 °С и соединяют с заполненным подкрашенной водой 
уравнительным сосудом 4 с помощью резиновой капиллярной трубки 5. Реакционный сосуд 1 соединен 
со стеклянным капилляром 6 и через резиновую капиллярную трубку 5 с трехходовым краном 7, пред
назначенным для заполнения атмосферным воздухом бюретки 3. окруженной термостатирующей 
рубашкой 8.

2
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1 — реакционный сосуд; 2 — tepMOCtat; 3 — измерительная бюретка. 4 —  ураонительный сосуд с подкрашенной аодой; 

5 — резиновая трубка; в  — стеклянный капилляр; 7 — трехходооой кран. 8 —  термостатируюшая рубашка

Р и суно к  1 —  Газом етри ческая  установка

4.2 Реактивы, материалы
Изопропилбензол (кумол) квалификации «Чистые вещества для хроматографии» используется 

без дополнительной очистки.
Искусственные частицы износа материалов с размером частиц от 100 до 600 нм. полученные при 

сухом трении образцов испытуемых материалов.
Вакуумная смазка.

5 М етод определения

5.1 Подготовка материалов и оборудования
Устанавливают режим работы термостата с реакционным сосудом при температуре 60 °С. В тер

мостате для термостатирования измерительной бюретки 3 поддерживают температуру 25 СС. Точность 
термостатирования реакционного сосуда и бюретки должна быть ±0.02 гС. В реакционный сосуд измери
тельной пипеткой вносят 2 мл кумола и навеску частиц износа испытуемого материала, равную 1 мг. 
Реакционный сосуд с помощью шлифа на вакуумной смазке соединяют со стеклянным капилляром. 
Измерительную бюретку и реакционный сосуд с помощью трехходового крана соединяют между собой и 
атмосферой.

5.2 Проведение измерений
Реакционный сосуд со смесью кумола и частиц испытуемого материала и часть стеклянного капил

ляра помещают в термостат, в котором установлена необходимая температура воды, и включают секун
домер. Сосуд встряхивают с частотой 3— 4 цикла в секунду для насыщения смеси кумола и частиц 
кислородом. Через 2 мин прогрева реакционного сосуда перекрывают с помощью трехходового крана 
сообщение бюретки и реакционного сосуда с атмосферой, оставляя их соединенными между собой. 
Выравнивают уровни жидкости в бюретке и уравнительном сосуде 4 и начинают измерение поглощения

з
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кислорода. При поглощении в измерительной бюретке определенного объема кислорода (20—50 мм3) 
выравнивают уровни жидкости в бюретке и уравнительном сосуде и фиксируют время. Измерение про
должают, фиксируя время следующих поглощений таких же объемов воздуха. Продолжительность 
измерения должна быть от 10 до 30 мин в зависимости от интенсивности поглощения кислорода.

6 Обработка результатов

Скорость движения жидкости в бюретке пропорциональна скорости поглощения кислорода кумо- 
лом. Измеряя время и объем поглощенного кислорода, строят график зависимости количества погло
щенного кислорода от времени. Если скорость окисления постоянна, то определяемая зависимость 
будет представлять собой прямую линию. Скорость окисления кумола в любой момент времени опреде
ляют по отношению объема поглощенного кислорода и продолжительности измерения к данному 
моменту времени. Определяемую по этому методу скорость реакции выражают в кубических миллимет
рах в минуту или в единицах моль/л с помощью коэффициента

1 мм7мин = 6.81-10 7/V0 моль/л, 

где V0 —  количество реакционной смеси, мл.
Радикалобразующую способность частиц износа рассчитывают как скорость инициирования ими 

окисления кумола по формуле (2) и выражают в молях на литр в секунду.
Результаты оценки радикалобразующей способности некоторых материалов поданному методу 

приведены в приложении А.

4
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П р и л о ж е н и е  А  

( с п р а в о ч н о е )

Радикалобразующая активность ортопедических материалов

Кинетические кривы е поглощ ения  к и сло ро д а  при  окислении  кумола в при сутствии  ч астиц  и зно са  ряда орто 
п едич еских  м а те р и а л о в  изображ ены  на рисунке А . 1

Потащ ен» июпородв, нл

Р и суно к  А . 1 —  Кинетика оки сления  кумола в присутствии  ра зл ич ны х ч астиц  износа

С о гл а сн о  граф ику  по глощ ен и е  ки сло рода  в  присутствии  ч астиц  и зноса  в течение  и спы тания  я в л яется  п о с
тоянны м . В  то ж е врем я  ско р о сть  поглощ ения  кислорода  сущ естве нн о  зави си т  от м а те ри а ла  частиц . С ко р о с ть  ини 

циирования . вы чи слен ная  по  ф о р м ул е  (2). и о тн о си тел ьная  катали тическая  сп о со б н о сть  р азл ич ны х ч астиц  и зноса  
при  окислении  к ум ол а . вы чи сленная  по ф о р м ул е  (3). п риведены  в табл иц е  А .1 .

Т а б л и ц а  А.1 —  С корость  инициирования и о тноси тельная  каталитическая  сп о соб ность  различны х 
частиц  износа

Показатель
Литейный сплав на 

основе кобальта
Нержавеющая сталь Сплав на основе титана Корундовая керамика

IV., Л/С 3 .3 -1 0 " ' 5 ,8 -10 "* 6.9-10 '® 6.1 • 10"п

IV, IW ," 1.0 0.0176 0.0021 0.0002

П р и м е ч а н и е  —  IV,*—  скорость  инициирования частиц ам и  кобальтового  сплава в м олях  на литр в 
секунду.

П о д ан ны м  таблицы  А.1  видно , что  из и зученны х частиц  н аи б о л ее  активны м и  являю тся  частицы  кобальта , 
зн ач и тел ьн о  м е н е е  активны  ч астиц ы  других сплавов , а ч астицы  корундовой  керам ики  практически  и н ер тны 1*.

' 1 При определении  бы ли  и спользованы  частицы  износа , п олученны е  на трибом етре  O ptano l S R V  путем  с у 

хого трения ш ариков по д и скам , изготовленны м  из со ответствую щ их сплавов , при нагрузке 100 Н • м. ам плитуде  
движ ений  ш арика  1.65 м м  и ч асто те  движ ений  10 Гц. Д анны й  сп о со б  позволяет получить частицы  износа  различны х 
сплавов  разм еро м  4 40 — 560  нм . Ч астицы  износа  керамики изготовлены  путем  раздавливания  и и змельчения кусоч
ков керамики д о  р а зм ера  200— 300  нм на универсальной  и спы тательной  м аш ине  Zw tck-1464.
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