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УДК 541.423

Ж .И. БУЛОЙЧИК. К.И. ЧЕРВЯКОВСКИЙ, Н.А. ЮДИНА

АНАЛИЗ ЗУБНЫХ ПАСТ
МЕТОДОМ АТОМНО-ЭМИССИОННОЙ СПЕКТРОСКОПИИ

Sample preparation methods for an analysis of tooth pastes have been developed. Quantitative 
determination of the content of particular heavy metals in them has been performed by the atomic- 
emission method.

Состояние окружающей среды является важным фактором, влияющим 
на здоровье населения. Огромную опасность представляют загрязнения ок
ружающей среды соединениями тяжелых элементов и радионуклидов. В 
последнее время определился новый источник поступления тяжелых эле
ментов в организм человека -  предметы санитарии и гигиены. Так, прове
денный нами качественный анализ 25 образцов гигиенических и лечебно
профилактических зубных паст показал наличие в некоторых из них ряда 
тяжелых металлов. Поэтому в современных условиях приобретают особую 
актуальность вопросы нормирования и санитарного контроля содержания 
вредных и токсичных элементов в различных предметах сангигиены, разра
ботки единых критериев оценки гигиенических средств и изучения соот
ветствия качества таких средств этим критериям.

Особо следует отметить, что и в настоящее время применяются санитар
ные нормы, в которых определяется суммарное количество тяжелых эле
ментов без указания на предельно допустимую величину содержания каж
дого в отдельности, в том числе и наиболее токсичных [1]. Разработка ме
тодик количественного экспресс-анализа тяжелых металлов в такого рода 
объектах является важной практической и научной проблемой.

Использование болыцинства современных универсальных методов ис
следования зубных паст на практике часто ограничено не только сложно
стью и даже уникальностью применяемой при этом аппаратуры, но и труд
ностями создания стандартных образцов. Не лишены недостатков и суще
ствующие в настоящее время визуально-колориметрический и электрофо
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тометрический методы, которые требуют длительной пробоподготовки и не 
отличаются высокой точностью [1].

Эмиссионный спектральный анализ, который мы использовали для про
ведения настоящих исследований, при простоте и доступности метода по
зволяет определять с достаточной чувствительностью и точностью эле
ментный состав исследуемого вещества.

В методическом отношении важно было решить две самостоятельные 
аналитические задачи: вначале -  качественный спектральный анализ изу
чаемых объектов, а затем -  количественное определение отдельных хими
ческих элементов в исследуемых пробах. При решении обеих задач исполь
зовали одни и те же методы пробоподготовки и экспериментальные средст
ва для возбуждения и регистрации спектров. Атомно-эмиссионный анализ 
проводили на установке, состоящей из источника возбуждения спектров 
UBI-1, монохроматора МДР-23, на выходе которого установлена фотодиод
ная линейка (1024 канала) для регистрации спектров (ширина области реги
страции 34 нм), системы предварительной обработки и пересылки получен
ной спектральной информации и ПЭВМ для обработки результатов. Уста
новка более подробно описана в работе [2].

Необходимой соихавной частью подготовки образцов зубных паст к ана
лизу является процедура минерализации проб. Для отработки метода мине
рализации были испытаны методики как сухого, так и мокрого озоления 
[3-5]. В первом случае образцы в кварцевых или фарфоровых тиглях по
мешали в муфельную печь с регулируемой температурой. Температуру по
степенно повышали до 500 0C для полного озоления пробы. Однако данная 
методика оказалась малопригодной для большинства современных паст из- 
за вспенивания всей массы образца даже при достаточно медленном повы
шении температуры, хотя эта методика рекомендована ГОСТ 7983-99. Та
кое поведение образцов зубных паст обусловлено их многокомпонентным 
составом: они содержат значительные количества органических добавок и 
карбонатов (доля наполнителей, отбеливающих, связующих, ароматизи
рующих и тому подобных веществ составляет 30-70 %), которые вспени
вают всю массу образца, даже если процесс предварительной подготовки 
продолжается несколько часов (табл. 1).

Более стабильные и воспроизводимые результаты получены при прове
дении процедуры мокрого озоления. Были апробированы варианты мокрого 
озоления проб с помощью различных кислот: а) азотной и хлорной, б) азот
ной, хлорной и серной. Наиболее оптимальной оказалась методика с ис
пользованием перекиси водорода. Образец пасты, примерно 500 мг, взве
шивали на аналитических весах в фарфоровом или кварцевом тигле, добав
ляли 2,0 мл концеьірйрованной азотной кислоты, 1,0 мл 30 %-й перекиси 
водорода и проводили минерализацию при температуре 160-180 °С в тече
ние 50 мин. Затем к минеральному остатку добавляли точно отмеренное
количество воды, смесь перемешивали. В результате приготовленная проба 
состоит из двух фракций: жидкой и твердой. В состав последней входят не
растворимые в воде оксиды кремния и алюминия.

Важно подчеркнуть, что количественный атомно-эмиссионный спек
тральный анализ является относительным методом, а поскольку проведен
ный на первой стадии качественный анализ образцов паст показал, что они 
очень разнородны по макроэлементам, особое внимание уделялось разра
ботке и изготовлению ыандартных образцов. Для корректного выполнения
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стандартных образцов, адекватных по составу исследуемым. В зависимости 
от агрегатного состояния анализируемого материала и соответственно ме
тодики анализа стандартные образцы изготавливали либо в виде порошков, 
либо в виде растворов.

Т а б л и ц а  1

Количественная оценка минерального остатка зубных паст после 
процедуры мокрого озоления

Зубная паста Масса 
навески.г

Масса 
остатка.г

Относительный 
выход, %

“Мечта” 0,5192 0,2745 52,9
“Мечта” (мята) 0,6286 0,3420 54,4
“Мечта” (персик) 0.3760 0.2183 58.1
“Витоша” 0,3418 0,0874 25,6
“Вита-F ’ 0,4750 0,2348 49,4
“Aquafresh” 0,5245 0,2693 51,3
“Amigo smokers” 0,4334 0,2168 50.0
“Amigo plus” 0,5146 0,4372 85,0
“Blend-a-med mild fresh” 0,5233 0,2910 55,6
“Blend-a-med complete” 0,5080 0,2680 52,8
“Colgate” (максимальная зашита) 0.6379 0.4574 71.7
“Colgate” (сенсационное отбеливание) 0,4620 0,2448 53,0
“Hitdent” 0,4187 0,3330 79,5
“Ftorodent” 0,4648 0,3454 74,3
“Gold” 0,3769 0,2437 64,7
“Pepsodent” 0.6518 0.3801 58.3
“Macleans” 0,4558 0,3336 73,2
“Radomed” 0,3779 0,2583 68,3
“Silver” 0,3986 0,2705 67,9
“Tropicana” 0,5914 0,4334 73,3

После оценки приближенного состава образцов усредненные стандарт
ные образцы для анализа жидкой фракции готовили смешиванием необхо
димых рассчитанных количеств растворимых в воде солей, стандартные 
порошки для анализа твердой фракции -  растиранием смеси окислов анали
зируемых металлов. Во всех случаях добивались максимального соответст
вия стандартных образцов химическому составу исследуемых.

При выполнении анализа использовали угольные электроды диаметром 
6 мм, причем при анализе жидкой фракции нижний электрод имел вогну
тую сферическую поверхность в верхней своей части, а верхний электрод -  
конусообразную поверхность в нижней части. На верхнюю поверхность 
нижнего электрода с помощью микропипетки наносили 25 мкл раствора, 
подсушивали теплом настольной лампы мощностью 40-60 Вт до полного 
высыхания жидкости с поверхности электродов. Для анализа твердую 
фракцию растирали с угольным порошком в соотношении 1:1, а затем этой 
смесью набивали отверстие цилиндрической формы нижнего электрода. 
Аналогично готовили и порошкообразные стандартные образцы. Условия 
регистрации спектров: ширина щели -  70 мкм, число накоплений -  15, вре
мя накопления одного спектра -  1 с, общее время -  15 с. Для проведения 
экспериментов использовали дугу переменного тока (10 А), так как в этом 
случае наблюдается наиболее равномерное уменьшение интенсивности в 
зависимости от времени возбуждения.
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Результаты анализа образцов паст -  усредненные данные трех-четырех 
параллельных опытов -  приведены в табл. 2. Средняя ошибка определения 
лежит в пределах 5-15% , нижний предел обнаружения концентраций -  
KT3-ICT5 мг/кг.

Т а б л и ц а  2

Содержание некоторых металлов в зубных пастах, мг/кг
Зубная паста Pb As Hg Cd Cu Zn Fe Al Ca EnAm

“ М ечта” 3,0 0,01 0,01 3,0 0.07 3,1 5,0 11.2 9,1 5,2 9,2 34,7
“М ечта” (м ята) 2,1 0.03 0.01 2,1 0.02 0,9 5,2 8,2 2,4 5,3 0,1 15,0
“ М ечта”  (персик) 0,5 0,03 0,01 0,5 0,03 2,0 2,3 4,8 2,4 5,2 2,4 14,8
“ В итош а” 3.1 0,03 0.01 3,1 2,02 0,2 4,1 9.4 2,5 3,3 2,5 17,7
“M acleans” 0.9 0,01 0,01 0,9 0,33 0,4 0,4 2,0 4.2 5.5 0,3 12,0
“A auafresh” 5.0 0,01 0,01 5,0 0,05 1,2 2,2 8,4 7,3 10 40 65,7
“A m igo d Ius” 3.0 0.01 0.01 3.0 0.06 0.06 2.1 5.2 4.4 2.6 3.4 15.6
“A m igo sm okers” 0,9 0,01 1.0 1.9 0,08 0,6 8,0 10,6 2,1 0,2 4,3 17,1
“TroDicana” 3.0 0.01 0.01 3,0 0,03 0,5 1,8 5,3 0,7 20 0,5 26,5
“H itdent” 3.1 0.01 0.01 3,1 0.03 1.4 2,1 6,6 10 20 0,5 37,1
“E urodent” 1.3 0.01 0.01 1.3 0.08 0.6 0.5 2,5 2,3 0,2 4,4 9,4
“S ilver” 1.2 0.01 0.01 1.2 0,03 1.1 0.7 3.0 4,2 6,0 0.2 13.4
“R adom ed” 4.1 0,01 0,01 4,1 0,03 0.4 0,1 4,6 2,1 2,0 0,2 8,9
“G old” 0,7 0,01 0,01 0.7 0,01 0,5 0,4 1,6 1,2 2,1 0,2 5,1
“PeDsodent” 9.1 0.01 0,01 9,1 0,03 2,4 90 101,5 0,7 3,2 1,5 106.9
“C olgate regular” 1.1 0.01 0.01 1,1 0.07 0,2 2.1 3,5 4,3 2,4 40 50,1
“C olgate total” 3.1 0.01 0.01 3.1 0.04 0.08 2.0 5.2 3.2 4.3 4.2 16.9
“C olgate  w hitening” 0.9 0.01 0.01 0.9 0.31 0.43 0.4 2.0 4.1 5.0 0.3 11.4
“B lend-a-m ed s o d a ...” 2.1 0.01 0,01 2.1 0.02 0.7 2.0 4,8 2.1 7,2 3.4 17.5
“B lend-a-m ed com plete” 9.0 0.01 0.01 9,0 0,03 0.8 1.1 10.9 2.2 6.1 4.2 23,4

П р и м е ч а н и е .  Z3-  сумма первых трех наиболее токсичных металлов; Z6 -  сумма шес
ти тяжелых элементов; Zo6u, -  общая сумма определяемых элементов.

Анализ содержания тяжелых металлов в 20 зубных пастах показал, что 
общее количество особо токсичных металлов (свинец, мышьяк, ртуть) не 
превышало 9,0 мг/кг ни в одной из исследованных паст. Содержание свин
ца, мышьяка и ртути в зубных пастах “Мечта” (персик), “Macleans”, 
“Eurodent”, “Silver”, “Gold”, “Colgate regular”, “Colgate whitening” колеба
лось от 0,7 до 1,3 мг/кг, в зубных пастах “Мечта”, “Мечта” (мята), 
“Витоша”, “Amigo plus”, “Tropicana”, “Hitdent”, “Colgate total”, “Blend-a-med 
soda bicarbonate” -  2,1-3,1 мг/кг, “Aquafresh”, “Radomed” -  4,1-5,0 мг/кг, 
“Pepsodent” и “Blend-a-med complete” -  до 9,0 мг/кг этих металлов.

В зубной пасте “Amigo smokers” отмечено значительное количество рту
ти -  1,0 мг/кг (по данным Госстандарта России, оно не должно превышать 
0,01 мг/кг, международный стандарт ISO 5993 от 1991 г. устанавливает 
предел 1,0 мг/кг).

При оценке содержания ряда других металлов (меди, цинка, кадмия, 
алюминия, железа) общая их сумма не превышала 20,0 мг/кг в подавляю
щем большинстве исследованных паст. Концентрация этих металлов коле
балась в пределах 25,0-25,5 мг/кг в зубных пастах “Мечта”, “Aquafresh”, 
“Tropicana”, в “Hitdent” она составила 36,6 мг/кг, возможно, за счет того, 
что эти четыре пасты находились в металлических тубах. Общее содержа
ние металлов в зубной пасте “Pepsodent” достигало 106,9 мг/кг. В ней же 
обнаружен бериллий (0,01+0,003 мг/кг), который, как известно, относится к 
высокотоксичным элементам (ПДК в воде сравним с органическими соеди
нениями ртути) [6].
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Установлено, что нерастворимая в воде фракция содержит незначитель
ные количества вредных для организма тяжелых металлов, что практически 
не влияет на суммарное количество тяжелых металлов в пастах.

Таким образом, атомно-эмиссионный анализ может быть эффективно 
использован при количественном определении токсичных элементов в 
предмсіах санитарии и гигиены. Полученные нами данные, а также прове
денные автором работы [7] исследования микробиологических показателей 
этих же зубных паст могут быть использованы органами сертификации при 
совершены вовании нормативной документации.
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В.И. ПОПЕЧИЦ

СПЕКТРАЛЬНО-ЛЮМИНЕСЦЕНТНЫЕ ХАРАКТЕРИСТИКИ  
ГАММА-ОБЛУЧЕННЫХ РАСТВОРОВ 

ТРИКАРБОЦИАНИНОВЫХ КРАСИТЕЛЕЙ

Radiation stability of threecarbocyanine dyes solutions is investigated with spectral methods.

После аварии на Чернобыльской атомной электростанции значительно 
возрос интерес к исследованиям воздействия жестких излучений на различ
ные объекты живой и неживой природы. При их проведении используются 
различные источники жестких излучений [1-3], методы и приборы совре
менной радиационной физики и радиационной химии [1-6].

Растворы органических красителей в этом случае являются удобными 
модельными объектами, так как обладают интенсивными полосами погло
щения и люминесценции в видимой области спектра, имеют достаточно 
высокий квантовый выход люминесценции, хорошо растворяются в раз
личных органических и неорганических растворителях, доступны для ис
следователей. В последние годы в квантовой электронике и лазерной тех
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