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引    言

    口腔含氟材料的特点是能在口腔中释放氟，游离的氟与牙齿结构中的羟基磷灰石结合，达到防龋的

目的。本标准采用氟离子选择电极法测定材料中溶出的氟离子含量，并推荐了对口腔含氟材料的三种

处理方法，以提取其中的氟离子。

    方法一：测定直接溶解在水里材料释放的氟离子。由于各种口腔含氟材料在口腔的环境下，释放氟
的量和释放时间有很大关系，经历了释放高潮到逐渐衰减至释放结束这样一个过程。因此，在释放期的

不同时间，所测的氟的浓度有很大差异。此方法可以模拟在口腔温度条件下，经过一定的时间后，测定
释放出的氟离子，具有防龋应用的现实意义。选择该方法时，厂家应根据产品的特性选择产品在水中放
置的时间。

    方法二：将溶于水的氟化物经过酸处理，转化为离子型氟，测其含量。

    方法三：将溶于水的氟化物与碳酸钠灼烧处理后，生成氟化钠，转化为离子型氟，测其含量。



    牙科材料可溶出氟的测定方法

1  范围

    本标准规定了口腔材料中可溶出氟的测定方法。本标准中所指的可溶出氟，包括了材料直接溶于

水中释放的氟和经过不同方法处理后，溶于水中的氟。

    本标准适用于口腔修复、粘接、预防保健材料中可溶出氟含量的测定。

2方法

2．1  设备

2．1．1酸度计(电位仪)。

2．1．2复合氟电极。
2．1．3电子天平(O．000 1 g)。

2．2试剂

2．2．1  氟化钠(优级纯或分析纯)。

2．2．2环己二胺四乙酸，CDTA(分析纯)。
2．2．3氯化钠(分析纯)。

2．2．4冰乙酸(分析纯)。

2．2．5 6 tool／L氢氧化钠。
2．2．6 5 tool／L盐酸。

2．2．7 10％碳酸钠。

2．2．8水：试验用水应符合GB 6682中三级水的规格。
2．3检测环境

    检测环境为23℃士2℃。
2．4  配制溶液

2．4．1  总离子强度调节缓冲液(TISABⅡ)
    取1 000 mL烧杯，加入约600 mL去离子水，4．O g环己二胺四乙酸(CDTA)，57 mL冰乙酸和58 g

氯化钠，经磁力搅拌溶解后，置烧杯于冷水浴中，慢慢搅拌加入6 tool／L NaOH，调节pH为5．O～5．5，

转入1 000 mL容量瓶中，加去离子水稀释至刻度。

2．4．2配制100 Ilg／mL氟标准原液
    将氟化钠于110℃烘箱内干燥4 h，置保干器中冷却至室温，精确称取o．222 g于1 000 mL容量瓶

中，加入去离子水溶解并稀释至刻度转入聚乙烯塑料瓶中。此溶液含氟浓度为100 pg／mL。
2．4．3配制校准溶液及绘制校准工作曲线

    移液管分别量取上述溶液O．1 mL、0．5 mL、1 mL、5 mL、10 mL、20 mL、50 mL移入100 mL容量
瓶中，每个容量瓶中加入20 mL的总离子强度调节缓冲液(TISABⅡ)，加入去离子水稀释至刻度。所

得溶液含氟浓度分别为0．1 pg／mL、0．5 pg／mL、1 tLg／mL、5 Pg／mL、10 pg／mL、20卜g／mL、50严g／mL
(也可根据需要配制校准溶液，使被测样品氟含量在校准溶液的浓度之内)。将上述溶液分别置于
150 mL聚乙烯塑料杯中，在磁力搅拌器上搅拌，用电位仪与复合氟电极从低浓度到高浓度依次测其电

位值，每个电位值都要在数值稳定后读取。在半对数坐标纸上绘制氟浓度一电位值的工作曲线。x轴为

电位值(单位：mV)；y轴为氟浓度(单位：肛g／mL)。并得出回归方程。



2．4．4供试液的制备

2．4．4．1  方法一

    称取O．5 g～1．0 g的样品(也可视样品氟含量而定，精确至O．000 1 g，若为固化类材料，按说明书
固化后破碎，碎块大小可以进入容量瓶)于100 mL容量瓶中，加入20 mL的总离子强度调节缓冲液

(TISABⅡ)，加去离子水稀释至刻度。可在(37土1)℃水中放置一段时间(生产厂家根据产品特点自己

规定)。

2．4．4．2方法二

    精确称取2 g样品(也可视样品氟含量而定。精确至O．000 1 g)于50 mL塑料杯中，加入30 mL
去离子水，磁力搅拌使之充分溶解。离心(3 000 r／min，15 min)，转入100 mL容量瓶中，去离子水稀释

至刻度。

    取上清液4 mL(视样品氟含量而定)于10 mL容量瓶中，加1 mL 5 mol／L HCl，混匀，密闭，于
45℃水浴中加热10 min，转入100 mL容量瓶中，加入6 mol／L NaOH中和，再加入20 mL的总离子强

度调节缓冲液(TISABⅡ)，加去离子水稀释至刻度。

2．4．4．3  方法三

    称取5 g样品(精确至0．000 1 g)于150 mL的烧杯中，加50 mL去离子水，40℃士1℃条件下磁力

搅拌30 min，待冷却至室温，离心(3 000 r／min，15 min)，去离子水清洗离心管，收集上清液于100 mL
容量瓶中并加去离子水至刻度，存于塑料瓶中。取5 mL上清液加入到25 mL铂金坩埚中，加1 mL碳

酸钠溶液，加热坩埚使溶液干燥。将坩埚放入到茂福炉中加热到600℃。放人保干器中冷却，加入

20 mL的总离子强度调节缓冲液(TISABⅡ)，并煮沸数分钟，冷却后转入到100 mL容量瓶中(必要时
将溶液过滤)，并加去离子水至刻度。

2．5样品可溶出氟及含量计算

2．5．1  可溶出氟的测定
    取经上述处理的适量供试液于聚乙烯杯中，在磁力搅拌器上搅拌，电位仪检测并记录稳定后的电位

值，在标准曲线上查出相应电位值的氟浓度log a。也可根据回归方程计算。
2．5．2计算样品可溶出氟含量
    三种方法测得可溶出氟含量分别以式(1)、式(2)、式(3)表示如下：

    式中：
    C——样品的可溶出氟含量，％；

a，、a：、Q'3——从校准工作陷线中查得的样品氟浓度，单位为微克每毫升(vg／mL)；
    m——样品的质量，单位为克(g)。
2．6结果处理
    每种样品按上述步骤检测2次，取其平均值作为检测结果。
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