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Аннотация
Предмет. При возбуждении ультрафиолетовым излучением естественные зубы флуоресцируют в синей спектральной 

области, поэтому в состав используемых в стоматологической практике композитных материалов и стеклокерамики добавляют 
флуоресцирующие компоненты. Керамика на основе диоксида циркония может флуоресцировать за счет нанесения глазурей, 
красителей или флуоресцентных паст. Однако методики количественного определения интенсивности флуоресценции зубо‑
протезных материалов на сегодняшний день отсутствуют.

Цель –– разработка методики количественного определения интенсивности флуоресценции зубопротезных материалов. 
Методология. Исследования проводились на физическом факультете МГУ. Спектры флуоресценции измерялись на специ‑

ально созданной экспериментальной установке на основе волоконно-оптического спектрофлуориметра Ocean Optics. Матема‑
тическая обработка экспериментальных данных выполнялась с помощью программного продукта Origin. В качестве образцов 
использовались керамические заготовки из диоксида циркония «Ziceram T» A2 отечественного производства без покрытия 
и  с  нанесением флуоресцентной глазури «Ivocolor fluo», а также натуральные зубы пациентов.

Результаты. Измерены спектры флуоресценции серии образцов натуральных зубов и зубных протезов из диоксида циркония 
с различным числом нанесенных слоев флуоресцентной глазури. Интенсивность флуоресценции образцов диоксида циркония 
линейно возрастает при увеличении числа слоев глазури.

Выводы. Предложена методика количественного определения интенсивности флуоресценции натуральных зубов и зубо‑
протезных материалов. Спектр флуоресценции образца может быть охарактеризован предложенным в работе параметром 
флуоресценции Ф. Интенсивность флуоресценции зубного протеза на основе диоксида циркония может быть увеличена 
до  значения, соответствующего натуральному зубу, путем нанесения на протез заданного числа слоев флуоресцентной глазури.
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Annotation
Subject. Ceramics based on zirconia can fluoresce through the additional application of fluorescent glazes, fluorescent dyes, as  well. 

To date, there are no methods for assessing the fluorescence of dental materials used in prosthetics.
The aim: development of a method for quantitative determination of the fluorescence intensity of dental prosthetic materials.
Methodology. The study was conducted in the laboratory of the Faculty of Physics of Moscow State University. Fluorescence 

was excited by an ultraviolet lamp. The fluorescence spectra of the samples were measured using the Ocean Optics fiber optic 
spectrofluorometer. Ceramic billets made of zirconia «Ziceram T» A2 of domestic production without and with the staining of fluorescent 
glaze «Ivocolor fluo», as well as natural teeth were used as samples for patients.

Results. Samples of domestic zirconia acquire fluorescent properties after applying and sintering the fluorescent glaze. The varied 
number of layers of the applied glaze explains why the fluorescence intensity increases. The authors compare the fluorescence spectra 
of two natural teeth with the spectra of zirconia samples with two and three layers of glaze. The spectra coincide well with each other 
in pairs. A fluorescence spectrum that is similar to one of the natural tooth samples can thus be achieved by varying the number of 
glaze layers.

Conclusions. The analysis of the fluorescence spectra of samples of zirconia from domestic production after application and 
sintering of fluorescent glaze shows a similar fluorescence spectrum to samples of natural teeth.

Keywords: Spectrofluorometry, fluorescence, fluorescence of teeth, zirconia fluorescence, fluorescent glaze
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Введение
В последние годы стало очень популярным 

использование цельнокерамических конструкций 
при протезировании зубов. К таким конструкциям 
относятся керамические протезы на основе дис‑
иликата лития, диоксида циркония или полевош‑
патной керамики. При изготовлении зубного протеза 
основное внимание уделяется форме, цвету (оттенку, 
хроматичности и яркости), транслюценции и опалес‑
ценции протеза. Кроме того, немаловажной особен‑
ностью естественного зуба является его флуорес‑
ценция  [10,  11]. Эффект флуоресценции состоит в 
свечении объекта в некоторой спектральной области 
при его облучении светом более коротких длин волн. 
Таким образом, флуоресценция зуба в видимой 
области спектра (длины волн 400–700  нм) будет 
наблюдаться при его облучении светом ультрафио‑
летового (УФ) диапазона (300–400 нм). В связи с этим 
в повседневной жизни флуоресценция зубов прак‑
тически не проявляется ввиду отсутствия УФ источ‑
ников света. Однако в развлекательных комплексах, 
игровых центрах и даже в парках отдыха все чаще 
применяются УФ лампы для достижения тех или 
иных визуальных эффектов. Например, большинство 
современной одежды содержит искусственные кра‑
сители, ярко флуоресцирующие в видимой области. 
Возбуждающего УФ излучения при этом глазом не 
видно, и создается впечатление, что одежда светится 
сама по себе. При облучении естественных зубов УФ 
свет проходит через эмаль и поглощается в пигмен‑
тированном слое между эмалью и дентином. Затем 
поглотившие излучение молекулы испускают свет, 
но уже в видимом спектральном интервале, то есть 
кажутся белыми. Так, по результатам работы [2], здо‑
ровые ткани дентина флуоресцируют с максимумом 
на длине волны 410 ± 10 нм при возбуждении УФ 
лампой с максимумом интенсивности излучения на 
длине волны ~365 нм. В статьях [13–24] измерено, 
что при возбуждении дентина на длинах волн 300, 
325, 380 и 410 нм спектры флуоресценции наблюда‑
ются с максимумами на длинах волн 350, 400, 450 
и  520 нм соответственно.

При УФ возбуждении керамических материалов 
из диоксида циркония флуоресценция практически не 
наблюдается, а изготовленные из них протезы в УФ 
свете кажутся темными, что эстетически неприем‑
лемо. Зубопротезный фарфор, в отличие от диоксида 
циркония, флуоресцирует, что придает конструкции 
флуоресцентные свойства натуральных зубов [5]. Для 
получения требуемого флуоресцентного свечения 
можно наносить на протез из диоксида циркония слой 
флуоресцентного фарфора [3].

Для достижения флуоресценции, сравнимой 
с  естественной, в диоксид циркония изначально 
добавляли уран в комбинации с оксидом церия. 
Впоследствии такая методика была запрещена по 

понятным причинам, а уран был заменен на такие 
редкоземельные элементы, как церий, европий, 
тербий и иттербий [4, 8, 9]. Например, в работе [3] 
в  качестве флуорофора был использован оксид тулия.

В работах [1, 5, 6] предложена методика окра‑
шивания диоксида циркония до спекания специ‑
альным красителем «Colour Liquid Fluoreszenz, 
zirkonzahn». Часто применяется также методика гла‑
зурования стоматологической керамики материалами 
на основе дисиликата лития [12]. После нанесения 
и спекания глазурей поверхность зубного протеза 
флуоресцирует, как и натуральные зубы. В России, 
к сожалению, такие глазури не производятся. Одна 
из глазурей, получивших сертификацию на терри‑
тории РФ, — «Ivocolor Fluo» 667691 фирмы «Ivoclar 
Vivadent», Лихтенштейн (регистрационное удостове‑
рение на медицинское изделие от 26.01.2016 No ФСЗ 
2011/09067 пункт 10.7).

Для измерения спектров флуоресценции обычно 
используются спектрофлуориметры (см., например, 
[26, 25, 7]). Эти приборы содержат источник УФ излу‑
чения, к примеру, ксеноновую лампу, монохроматор 
возбуждения, монохроматор регистрации испускания 
и детектор. Монохроматор выделяет из спектра попа‑
дающего в него излучения определенную длину 
волны или спектральную полосу. Так, монохроматор 
возбуждения вырезает из спектра источника только ту 
длину волны, которая необходима для возбуждения 
спектра флуоресценции. Монохроматор регистрации 
испускания перестраивает длину волны так, что 
детектор каждый раз измеряет интенсивность света 
на заданной длине волны. В результате получается 
зависимость интенсивности флуоресценции от длины 
волны испускаемого света при фиксированной длине 
волны возбуждения.

Согласно существующим литературным данным, 
сегодня отсутствует общепринятая лабораторно-
клиническая методика и специализированное зубо‑
техническое оборудование, позволяющие измерить 
интенсивность флуоресценции наносимых глазурей. 
В научных статьях используются разные длины волн 
возбуждения флуоресценции, разные типы спектроф‑
луориметров и разные методы обработки данных.

В статье [3] описана методика по проведению флу‑
ориметрии с помощью спектрофлуориметра JASCO 
FP-6500 при возбуждении на длине волны 365 нм. 
В  качестве образцов использованы три вида диоксида 
циркония фирмы Tosoh (Япония), стабилизированного 
иттрием: TZ-3Y-E, Zpex и Zpex Smile. Образец TZ-3Y-E 
представляет собой непрозрачный диоксид циркония, 
содержащий 0,25% оксида алюминия, а Zpex и Zpex 
Smile — полупрозрачные образцы без оксида алю‑
миния, но содержание иттрия в Zpex Smile больше, 
чем в других образцах. Ко всем образцам добавлялся 
порошок оксида тулия (Tm2O3) в массовых концентра‑
циях 0, 0,5, 0,8, 1,0, 1,2 и 1,5%. При воздействии УФ 
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излучения на образцы, не содержащие оксида тулия, 
флуоресценции не наблюдалось. При наличии оксида 
тулия образцы флуоресцировали в синей спектральной 
области. При возбуждении образцов, содержащих 0,8% 
оксида тулия, на длине волны 365 нм интенсивность 
флуоресценции максимальна, а ее максимум прихо‑
дится на длину волны 460 нм. При равных концен‑
трациях оксида тулия интенсивность флуоресценции 
полупрозрачных образцов Zpex оказалась в 1,8–2,7 
раза больше, чем у образцов TZ-3Y-E. Интенсивность 
флуоресценции Zpex Smile превысила интенсивность 
TZ-3Y-E в  1,4–2,1 раза.

В работе [27] проведено флуоресцентное исследо‑
вание полимера Lava Ultimate с керамическим нано‑
наполнителем, тетрагонального диоксида циркония 
Lava Plus с добавлением 3% Y2O3 (3Y-TZP) в каче‑
стве стабилизирующей добавки и диоксида циркония 
Lava Esthetic с добавлением 5% 3Y-TZP. Измерения 
проводились на спектрофлуориметре FluorologSpex, 
Horiba Jobin Yvon. Флуоресценция Lava Ultimate соот‑
ветствовала двум диапазонам излучения с максиму‑
мами при 482 нм (отвечавшим возбуждению 320  нм) 
и при 435 нм (отвечавшим возбуждению 380 нм). 
Материалы Lava Plus и Lava Esthetic имели только 
по одному диапазону излучения с максимумом при 
435  нм (отвечавшим возбуждению 310 нм). Наи‑
большей интенсивностью флуоресценции обладал 
материал Lava Esthetic.  

В источнике [28] проводились изучения флуорес‑
центных качеств стоматологических керамик раз‑
личных фирм и производителей: Vita VM9 feldspathic 
ceramic (A2; Vita Zahnfabrik, Bad Säckingen, Germany), 
IPS e.max (Ivoclar HT, A2; Ivoclar Vivadent, Schaan, 
Liechtenstein), zirconia (ZircoStar, A2; Kerox Dental 
Ltd., Diósd, Hungary) and Vita Enamic (A2; Vita 
Zahnfabrik, Bad Säckingen, Germany). Из каждого 
материала были изготовлены 12 образцов с диаметром 
10 мм с толщиной в 0,5 мм и 1 мм. Оценка максималь‑
ного возбуждения, была проведена с использованием 
фотолюминесцентного спектрометра (LS55; Perkin 
Elmer, USA). По данным источников [29–31] пик флу‑
оресценции стоматологических материалов достигает 
длины волны 430 нм, что, в свою очередь, послужило 
основанием для настроек датчика на данную длину 
волны. Возбуждение образцов проводилось в диапа‑
зоне 200–800 нм и измерялось на длине волны 430 нм. 
Максимальное возбуждение наблюдалось при длинах 
волн от 350 до 360 нм. В  ходе оценки максимального 
возбуждения было подтверждено отсутствие флуо‑
ресценции у керамики из диоксида циркония, что 
повлекло его исключение из исследования. 

При измерении флуоресценции авторы разра‑
ботали новый подход. Для  осуществления данной 
цели использовался спектродиометр (CS-2000; Konica 
Minolta, Japan). Сначала образцы освещались колли‑
мированным источником света накаливания и устрой‑

ство калибровалось с использованием белой плитки, 
затем была измерена отражательная способность 
образцов. После этого для возбуждения образцов был 
применен изготовленный на заказ источник ультра‑
фиолетового светодиода. Уф-светодиодный проектор 
был изготовлен с использованием 6 промышленных 
Уф-светодиодов мощностью 1 Вт и длиной волны 360 
нм. Система была еще раз откалибрована с исполь‑
зованием ламп накаливания и ультрафиолетового 
излучения. Затем с помощью спектрорадиометра 
измеряли коэффициент отражения возбужденных 
образцов. Чтобы в полной мере использовать поверх‑
ность образца, оптическая апертура спектрорадио‑
метра была установлена на 1°.

Таким образом, имеющиеся в литературе данные 
о флуоресценции зубов и зубопротезных материалах 
можно сравнивать друг с другом только по поло‑
жению максимумов флуоресценции. Сравнительный 
анализ интенсивности флуоресценции возможен 
только в  рамках одного исследования с использова‑
нием одной и той же экспериментальной установки.

Целью настоящей работы является разработка 
методики количественного определения интенсив‑
ности флуоресценции зубопротезных материалов.

Материалы и методы
В работе использованы керамические образцы 

из диоксида циркония Ziceram Т цвета А2 
(Циркон Керамика, Санкт-Петербург) размером 
(28,0 х 3,5 х 5,0) ± 0,2 мм, полученные методом CAD/
CAM в зуботехнической лаборатории «Дент Сервис» 
без покрытия и с нанесением от 1 до 3-х слоев флуо‑
ресцирующей зуботехнической глазури Ivocolor Fluo 
667691 (Ivoclar Vivadent, Лихтенштейн, регистраци‑
онное удостоверение на медицинское изделие No ФСЗ 
2011/09067 пункт 10.7 от 26.01.2016). Синтеризация 
керамических образцов проводилась при температуре 
1450 °С в течение 12 часов. Глазурь спекалась при 
температуре 850 °С в течение 15минут. Для сравнения 
были использованы удаленные естественные зубы 
человека с интактной коронковой частью цвета 2М2 
по шкале VITA 3D Master.

Для возбуждения флуоресценции использована 
лампа черного света DORS  115 с максимумом на 
длине волны около 370 нм. Лампа представляет собой 
две горизонтальные цилиндрические трубки диаме‑
тром 1 см и длиной 20 см каждая, расположенные 
параллельно друг другу на расстоянии 2 см между 
осями трубок. Образцы располагаются под лампой 
на расстоянии 10 см от ее центра на перпендикуляре 
к ее оси. Спектры флуоресценции образцов измеря‑
ются с помощью волоконно-оптического спектроф‑
луориметра Ocean Optics HR4000 со спектральным 
разрешением 0,5 нм. Торец волокна располагается на 
расстоянии ~1 см от поверхности образца. Волокно 
при этом ориентировано по углом 45° к вертикали 
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в  плоскости, перпендикулярной оси лампы. Диаметр 
торца волокна вместе с держателем составляет 2 мм. 
Таким образом, излучение лампы беспрепятственно 
попадает на образец, а рассеянное и испущенное 
образцом излучение собирается волокном.

Методика измерения и обработки спектров 
флуоресценции
На рис. 1 приведен спектр использованного источ‑

ника возбуждения за вычетом «темнового» спектра, 
измеренного с выключенной лампой. Время нако‑
пления спектра составляет 1 минуту.

Спектр лампы черного света состоит из одной 
относительно широкой линии (ширина на полу‑
высоте  ~18  нм) с максимумом вблизи 368  нм 

и  нескольких относительно узких линий (ширина на 
полувысоте ~1 нм) с максимумами на длинах волн 
365, 405, 408 и 436 нм. Других особенностей в интер‑
вале 200–700 нм лампа не имеет.

На верхней вставке к рис. 1 спектр лампы показан 
в более крупном масштабе в интервале, где спек‑
тральные линии отсутствуют. Видно, что в диа‑
пазоне 200–250 нм интенсивность флуоресценции 
принимает как положительные, так и отрицательные 
значения, что обусловлено вычтенным «темновым» 
спектром. Среднее значение сигнала при этом близко 
к нулю. На длинах волн больше 250 нм интенсив‑
ность начинает возрастать за счет крыла линии испу‑
скания лампы. Шумовая компонента в спектре не 
превышает 5  отсчетов в секунду при максимальной 
интенсивности излучения 5000 отсчетов в секунду. 
Таким образом, при времени накопления 1 мин спек‑
трометр позволяет проводить измерения с отноше‑
нием шум / сигнал порядка 0,1%.

В отсутствие спектральных фильтров в канале реги‑
страции измеряемый спектр представляет собой сумму 
спектра флуоресценции образца и спектра рэлеевского 
рассеяния света образцом. Интенсивность неупругого 
рассеяния, как правило, на несколько порядков меньше 
интенсивности флуоресценции, а потому ей можно 
пренебречь. Интенсивность и диаграмма направлен‑
ности рэлеевского рассеяния в первую очередь зависят 
от поляризации возбуждающего излучения, его длины 
волны и распределения по размерам частиц в облуча‑
емом образце. Поскольку для различных образцов мы 
используем одно и то же возбуждающее излучение и 
одинаковую геометрию светосбора, то при мало отли‑
чающихся размерах рассеивающих частиц в образцах 
можно говорить о близких интенсивностях рэлеев‑
ского рассеяния от разных зубов.

Рис. 1. Спектр испускания лампы черного света DORS 115. 
На панелях (а) и (б) показаны шумовая составляющая 

спектра и детали линии на длине волны 405 нм
Fig. 1. Black-light lamp emission spectrum of DORS 115. 

Panels (a) and (b) show the noise  component of the spectrum 
and the details of the line at a wavelength of 405 nm

Рис. 2. Характеристический спектр флуоресценции человеческого зуба при возбуждении лампой черного света 
DORS 115. Пунктиром отмечены интенсивности рэлеевского рассеяния (368 нм) и флуоресценции (490 нм)

Fig. 2. Characteristic fluorescence spectrum of a human tooth under excitation with a DORS 115 black light 
lamp. Dashed lines indicate the intensities of the Rayleigh scattering (368 nm) and fluorescence (490 nm)
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Таким образом, можно предложить следующую 
методику получения количественных данных об 
интенсивности флуоресценции в заданной геометрии 
проведения эксперимента. Спектр флуоресценции 
измеряется без использования фильтров и без вычи‑
тания сигнала рэлеевского рассеяния. После вычи‑
тания «темнового» спектра измеренный спектр нор‑
мируется на интенсивность линии возбуждения, что 
обеспечивает одновременную корректировку интен‑
сивности флуоресценции. Такой порядок обработки 
позволяет корректно сравнивать спектры флуорес‑
ценции не только по положению максимумов спек‑
тральных компонент, но и по интенсивностям.

Для определения количественного параметра, 
характеризующего интенсивность флуоресценции, 
рассмотрим характерный спектр флуоресценции зуба 
(рис. 2). В этом измерении интенсивность флуорес‑
ценции (на длине волны около 490 нм) равна при‑
близительно 160 отсчетов/с. Максимальное значение 
интенсивности рэлеевского рассеяния (на длине волны 
около 368 нм) составляет примерно 4700 отсчетов/с.

Для созданной экспериментальной установки отно‑
шение этих значений Ф = 160/4700 ≈ 0,034 ± 0,002 
(параметр флуоресценции) может быть использовано 
для количественного измерения интенсивности флу‑
оресценции.

Результаты и их обсуждение
На рис. 3а показаны нормированные спектры флу‑

оресценции четырех образцов естественных зубов 
человека. Спектры хорошо согласуются с литератур‑
ными данными [4]. Максимум флуоресценции лежит 
в интервале 480–500 нм в зависимости от конкрет‑

ного образца естественного зуба. Видно, что для 
некоторых образцов линия флуоресценции состоит 
из нескольких спектральных компонент. Параметр 
флуоресценции для рассмотренных образцов состав‑
ляет Ф = 0,045, 0,032, 0,024 и 0,034. Отметим, что 
в пределах ошибки измерений все полученные зна‑
чения отличаются друг от друга. Узкие пики пред‑
ставляют собой низкоинтенсивное паразитное излу‑
чение в спектре возбуждения.

На рис. 3б приведены спектры флуоресценции 
образцов отечественного диоксида циркония после 
нанесения и спекания одного, двух и трех слоев флуо‑
ресцентной глазури. Видно, что при увеличении числа 
слоев параметр флуоресценции Ф возрастает и при‑
нимает значения 0,013, 0,023 и 0,034, соответственно. 
На вставке к рис. 3б показана зависимость параметра 
флуоресценции Ф от числа нанесенных слоев глазури 
(флуоресценция диоксида циркония в отсутствие гла‑
зури практически отсутствует). Для  приведенного 
числа слоев зависимость с хорошей степенью точ‑
ности линейная, что говорит об одинаковом вкладе 
каждого слоя во флуоресцентный сигнал и может 
быть использовано для оценки параметра флуорес‑
ценции Ф при большем числе слоев.

На рис. 4 проведено сравнение спектров флуорес‑
ценции двух натуральных зубов (треугольники и  пун‑
ктирная линия на рис. 3а) со спектрами образцов из 
диоксида циркония с двумя и тремя слоями глазури 
(сплошная линия и кружки на рис. 3б) соответственно. 
Спектры попарно хорошо совпадают друг с другом. 
Значения параметра флуоресценции Ф для спектров 
в каждой паре практически совпадают: 0,024 и 0,034 
для двух естественных зубов и 0,023 и 0,034 для про‑

Рис. 3. Спектры флуоресценции (а) четырех образцов естественных зубов человека и (б) образцов 
диоксида циркония после нанесения и спекания (пунктир) одного, (сплошная линия) двух и (кружки) 

трех слоев флуоресцентной глазури Ivocolor Fluo 667691. На вставке показана зависимость 
параметра флуоресценции Ф образцов в зависимости от числа нанесенных слоев

Fig. 3. Fluorescence spectra of (a) four natural human tooth samples and (b) zirconia dioxide samples after application 
and firing (dotted line) of one, (solid line) two, and (circles) three layers of Ivocolor Fluo 667691 fluorescent glaze. 
The  insert shows the dependence of the fluorescence parameter F of the samples on the number of applied layers
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тезов с глазурью. Таким образом, варьирование числа 
слоев флуоресцентной глазури позволяет получить 
спектр флуоресценции протеза, сходный с заданным 
спектром натурального зуба.

Заключение
В работе предложена методика количествен‑

ного определения интенсивности флуоресценции 
натуральных зубов и зубопротезных материалов. 
Методика основана на измерении спектров в строго 
определенной геометрии на специально созданной 
экспериментальной установке и последующей стан‑
дартизованной математической обработке данных. 
В  результате спектр флуоресценции образца может 
быть охарактеризован предложенным в работе пара‑
метром флуоресценции Ф. Показано, что значения 
этого параметра отличаются для разных образцов 
натуральных зубов. При этом значение Ф для зубного 
протеза на основе диоксида циркония может быть при‑
ведено к соответствующему значению для натураль‑
ного зуба путем нанесения на протез определенного 
числа слоев флуоресцентной глазури «Ivocolor fluo».

Рис. 4. Спектры флуоресценции (сплошные линии) двух образцов 
естественных зубов человека и образцов диоксида циркония 

после нанесения и спекания (кружки) двух и (квадратики) 
трех слоев флуоресцентной глазури Ivocolor Fluo 667691

Fig. 4. Fluorescence spectra of (solid lines) two natural 
human tooth samples and zirconia dioxide samples after 
application and firing of (circles) two and (squares) three 

layers of Ivocolor Fluo 667691 fluorescent glaze
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