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!技术与方法!

氧化铝
6

氧化锆纳米复合渗透陶瓷基体烧成温度对其性能的影响

吴
!

恙'

!邓雨峰*

!辜向东'

$

"

'/

重庆市口腔疾病与生物医学研究中心#重庆医科大学附属口腔医院修复科
!

!)''!5

*

*/

重庆市妇幼保健院保健部
!

!)))'0

$

!!

摘
!

要$目的
!

研究不同基体烧成温度对氧化铝
6

氧化锆纳米复合渗透陶瓷性能的影响%方法
!

采用
'*()

&

'0))

&

'0()Y

的基体烧成温度制备氧化铝
6

氧化锆纳米复合渗透陶瓷!测试其基体堆积密度和线收缩率*扫描电镜观察其显微结构%结果
!

基

体烧成温度采用
'*()

&

'0))

&

'0()Y

所得复合渗透陶瓷的线收缩率分别为"

*/'+I)/('

$

p

&"

*/1*I)/15

$

p

&"

0/5+I)/5)

$

p

!

差异有统计学意义"

D

%

)/)(

$*其基本堆积密度分别为
5+/1!G

&

5"/++G

&

")/'+G

!基体堆积密度随温度增加逐渐增大!但差异无

统计学意义"

D

&

)/)(

$%结论
!

'*()Y

是较合适的氧化铝
6

氧化锆纳米复合渗透陶瓷基体烧成温度%

关键词$纳米技术*陶瓷制品*温度*相变*氧化锆
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陶瓷材料具有与天然牙相似的色泽和半透明性!耐腐蚀老

化和磨损!且生物相容性#绝热性好!故而在齿科临床有悠久的

应用历史)

'

*

"全瓷修复体因其独特的美观性能和良好的生物

学特性而备受青睐)

*

*

"全瓷修复也已成为当今口腔固定修复

的主要发展趋势之一)

0

*

"但是!全瓷材料的脆性大#强度较差!

影响固定桥的寿命!限制了全瓷固定桥在口腔修复中的广泛应

用)

!

*

"氧化铝
6

氧化锆$

96&:

*

%

0

6\B%

*

%纳米复合渗透陶瓷是依

据现代复相陶瓷的设计思想!从组分和结构上协同设计的一种

具有多种增强增韧机制的多元复合全瓷材料!是一种新型高强

度全瓷材料!具有良好的力学性能和临床适合性)

(6+

*

"陶瓷烧

成温度是决定陶瓷强度的重要因素!寻找合适的烧成温度是陶

瓷制作技术中关键之一"本研究旨在比较不同基体烧成温度

对氧化铝
6

氧化锆纳米复合渗透陶瓷的影响!从而找寻较合适

的基体烧成温度"

!

!

材料和方法

!/!

!

材料
!

氧氯化钴$

\B%F:

*

1

"H

*

%

%$为广东宁田实业有限

公司出品%&氧化钇$

h

*

%

0

%$为沈阳陶瓷厂出品%&氧化铈

$

F7%

*

%$由北京化学冶金研究所研制%&渗透用镧
6

硅
6

硼系玻璃

粉#氧化铝!纳米氧化锆超细粉体$由口腔疾病研究国家重点实

验室研制%"

!/"

!

方法

!/"/!

!

氧化铝
6

氧化锆纳米复合渗透陶瓷

!/"/!/!

!

生坯的制备
!

本实验使用混合稳定剂氧化钇

$

0A-:G

%和氧化铈$

(A-:G

%!采用液相包裹共沉淀法和湿法

球磨混合法相结合的工艺!将部分稳定纳米纳米锆引入微米级

的氧化铝基体中!制备均匀混合的氧化铝(氧化锆复合粉体"

采用粉液调拌比为
')

N

(

AU

!将复合粉体分
0

次加入专用调拌

液中!先将粉浆在
\_6"*&

型真空干燥箱$上海实验仪器总厂

生产%中
c)/)"E

L

9

的负压下静置
'(A.4

!然后放在震荡机上

机械震荡
(A.4

完成粉浆的制备"采用注浆成型法将制得的

粉浆立即浇注入内腔尺寸为
*(AAZ5AAZ!AA

的模具中!

静置过夜!待生坯充分干燥后脱模"

!/"/!/"

!

基体的制备
!

生坯脱模
*!C

后!各材料样本随机分

为
(

#

'

#

2

0

个组!每组
')

个样本"置于高温坩埚实验炉$重

庆三峡实验电炉厂生产%中!分别采用
'*()

#

'0))

#

'0()Y

的

基体烧成温度进行预烧处理"

0

组样本的烧成制度'

(

组为

0(Y'C

!

'*)Y*C

!

'*() Y *C

!随炉自然冷却&

'

组为

0(Y'C

!

'*)Y*C

!

'0))Y*C

!随炉自然冷却&

2

组为
0(

Y'C

!

'*)Y*C

!

'0()Y*C

!随炉自然冷却"

!/"/!/#

!

氧化铝
6

氧化锆纳米复合渗透陶瓷的制备
!

将以上

制备的
(

#

'

#

2

组共
0)

个基体样本!用镧
6

硅
6

硼系玻璃粉进

行高温渗透!

'*))Y

保温
!C

!使熔融的玻璃充分渗透入基

5'5*

重庆医学
*)'*

年
1

月第
!'

卷第
*+

期



体!随炉冷却制得氧化铝
6

氧化锆纳米复合渗透陶瓷"

!/"/"

!

氧化铝
6

氧化锆纳米复合渗透陶瓷基体性能的测试

!/"/"/!

!

基体线收缩率的测定
!

各试件生坯脱模后!立即用

游标卡尺$精度'

)/)'AA

%测量试件长度$

U)

%&生坯预烧后!再

测其长度$

U'

%!按以下公式分别测试
(

#

'

#

2

组各试件"

基体的坯体线收缩率$

9

%

g

$

U)cU'

%(

U)Z'))G

!!

$

'

%

!/"/"/"

!

基体堆积密度的测定
!

$

'

%原理'阿基米德法则"

$

*

%仪器'德国
?9B8-B.K3'5))

型电子天平$精度'

)/)))'

N

%"

$

0

%样本'氧化锆含量为
0)Q8G

的复合粉体制备的基体"$

!

%

方法'用天平准确称量试件的干质量$

#

干%!然后将试件在蒸

馏水中浸透!此时预烧后的试件内部的气孔全部被水所充满"

从水中取出试件!用绸布拭去试件表面的水!即刻称量其湿质

量$

#

湿%"将
#

干 和
#

湿 代入公式求出
,

值"$

(

%计算公式'

,g

)

'c

$

#

湿
6#

干%(
4

水

$

#

湿
6#

干%(
4

水
V#

干(
4

&:

*

%

0

c\B%

*

*

Z'))G

!

$

*

%

式中!

,

为基体的堆积密度!

4

水 及
4

&:

*

%

0

c \B%

*

分别为

室温 下 蒸 馏 水 及 复 合 粉 体 的 密 度 值!本 实 验 取'

4

水
g

)/11"*0

N

(

DA

0

!

4

&:

*

%

0

g!/))

N

(

DA

0

!

4

\B%

*

g(/+)

N

(

DA

0

!

由
4

&:

*

%

0

c\B%

*

g &:

*

%

0

Q8G Z

4

&:

*

%

0

V \B%

*

Q8G Z

4

\B%

*

!复合粉体中氧化锆的含量$

Q8G

%是
0)G

!计算得

4

&:

*

%

0

c\B%

*

g!/!"

N

(

DA

0

"

!/"/#

!

扫描电镜$

?WE

%观察
!

选取氧化铝
6

氧化锆纳米复合

渗透陶瓷
*

个样本!对其中
'

个样本进行
')G

氢氟酸酸蚀

*A.4

!然后对样本的横断面进行表面喷金的横断面进行表面

喷金!采用中科院科仪公司
_

<

_

<

6*"))

电子扫描显微镜观察

其显微结构"

!/#

!

统计学处理
!

采用
?@??')/)

统计软件进行分析!对测

试结果进行单因素方差分析$

&d%T&

%和
?

检验!计量数据采

用
CI:

表示!以
D

%

)/)(

为差异有统计学意义"

"

!

结
!!

果

"/!

!

氧化铝
6

氧化锆纳米复合渗透陶瓷基体堆积密度及线收

缩率的测定
!

基体烧成温度
'*()

#

'0))

#

'0()Y

的堆积密度

分别为
5+/1!G

#

5"/++G

#

")/'+G

!差异无统计学意义$

D

&

)/)(

%&

'*()

#

'0))

#

'0()Y

试件的基体线收缩率差异有统计

学意义$

D

%

)/)(

%!各组两两间线收缩率比较差异有统计学意

义$

D

%

)/)(

%!见表
'

"

表
'

!!

氧化铝
6

氧化锆纳米复合渗透陶瓷基体的

!!!!

堆积密度及线收缩率

组别 温度$

Y

% 堆积密度$

G

% 线收缩率$

CI:

!

p

%

(

组
'*() 5+/1! */'+I)/('

#

'

组
'0)) 5"/++ */1*I)/15

$

2

组
'0() ")/'+ 0/5+I)/5)

!!

#

'

D

%

)/)(

!与
'

#

2

组比较&

$

'

D

%

)/)(

!与
2

组比较"

"/"

!

氧化铝
6

氧化锆纳米复合渗透陶瓷
?WE

观察
!

氧化铝颗

粒相互熔接作为骨架!颗粒之间的孔隙被渗透玻璃充盈和占

据!二者相互锁结形成典型的连续相互渗透相复合体结构$插

'

图
'

%"氧化铝
6

氧化锆纳米复合渗透陶瓷断面经过酸蚀后!

渗透玻璃已全部酸蚀掉!只剩下基体结构!可见大颗粒之间呈现

紧密而广泛的颈部熔接状态!较多微细颗粒熔接在大颗粒之间

的颈部!彼此粘连为一体!造成大颗粒轮廓模糊!见插
'

图
*

"

#

!

讨
!!

论

本课题的研究对象是氧化铝
6

氧化锆纳米复合渗透陶瓷"

烧成温度与升温速度#保温时间及冷却制度同样都是陶瓷烧成

制度的重要环节)

5

*

"在烧结过程中陶瓷粉末颗粒相互靠近桥

接!能够形成具有一定强度的多孔烧结体)

"

*

"在此基础上进行

玻璃渗透!得到复合渗透陶瓷"本研究有针对性地选择了对烧

结体性能影响最大的烧成温度作为考察因素!确定
'*()

#

'0))

#

'0()Y

这
0

个温度点主要基于以下原因'$

'

%由于单斜

相氧化锆转变为四方相氧化锆的相变温度为
''5)Y

!低于此

温度单斜相氧化锆不能发生相变)

1

*

&$

*

%烧成温度过高必然导

致陶瓷材料的高度致密化!这样又可能造成线收缩率增大!且

不利于下一阶段玻璃的渗透!因此不能像工业生产中采用高温

烧结)

')

*

"结合以上两方面考虑!在寻找高于相变温度!但又能

够维持可允许的尺寸变化的温度点确定为实验温度"结合本

研究的实验结果和相关文献!就不同的基体烧成温度对基体和

复合体的影响进行以下的探讨'由实验结果可以看出随着基体

烧成温度的升高!基体的堆积密度也逐渐升高!结果都高于

5(G

"采用渗透陶瓷制作技术!其力学性能受基体堆积密度的

影响很大!一般要求基体的堆积密度应达到
5)G

以上!故从基

体堆积密度的角度预示本材料具有良好的力学性能&随着基体

烧成温度的升高!基体的线收缩率也逐渐增大!但其增长幅度

较小!仍保持在
0p

左右 !故从基体线收缩率的角度预示本材

料具有良好的适合性"

以上实验结果表明!从根本上来说!是与粉体粒度搭配的

合理性密切相关的"柴枫等)

''

*对本粉体粒度分布测定结果表

明!氧化铝
6

氧化锆纳米复合粉体粒径具有一定的分布范围!细

小颗粒可以充填大颗粒间的间隙!堆积密度可以增高"最大颗

粒尺寸接近平均粒径的两倍左右!已可构成坯体的最佳骨架结

构!维持较好的尺寸稳定性!因此在一定范围内烧成温度的提

高也不会产生过大的收缩"且在这种类型的坯体结构中!粉体

颗粒间的间隙小且分布均匀!颗粒的配位数目较高!从而导致

较好的烧结活性和低收缩率"张晓南等)

(

*对基体烧成温度采

用
'*()

#

'0))

#

'0()Y

所得复合渗透陶瓷的三点弯曲强度测

定平均值分别达到了$

("(/()I0*/0"

%#$

(1)/!0I0)/"0

%#

$

+)0/*"I**/)"

%

E

L

9

&而其断裂韧性测定的平均值也分别达

到了$

+/05)I)/10'

%#$

+/!"*I)/110

%#$

5/0(!I'/*))

%

E@9

1

A

)/(

"从统计学角度来看!以上力学测试结果差异无统

计学意义!但从测试值可以推测随着基体温度的升高!其力学

性能也随着增强"从氧化铝
6

氧化锆纳米复合渗透陶瓷的

?WE

照片中可以见到典型的连续相互渗透相复合体结构!反

映了其良好的机械性能"

综上所述!从基体和复合渗透陶瓷的性能测试结果来看!

'*()Y

的基体线收缩率最小!此组力学测试结果和其他两组

比较差异无统计学意义!故
'*()Y

是较合适的基体烧成温度"
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此外!不同教育程度和医疗费用支付方式的患者对口腔门

诊医疗服务总满意度差异有统计学意义$

D

%

)/)(

%"其中!小

学或初中患者对口腔门诊医疗服务总满意度显著低于不识字

患者#大专或大学患者#研究生患者"课题项目组深入访谈证

实不识字患者更注重医疗结果!对医疗服务过程在意度较低&

大专或大学患者#研究生组等文化程度较高者相对注重医疗服

务品质!对于服务的认知较为敏感与严苛!沟通理解能力较强!

也能和医生建立较信任的医患关系"商业医疗保险者对口腔

门诊医疗服务总满意度显著高于社会基本医疗保险#自费者

$

D

%

)/)(

%"相对而言!商业医疗保险者更关注身体健康!自

费者大多认为医疗费用过高"

相关调查发现!与医疗服务满意度相关的方面主要包括医

疗设备环境#方便性#医疗费用#技术#人际互动因素等)

')6''

*

"

本研究经
?

L

79BA94

相关分析和多元回归分析发现!就医环境#

门诊时间可配合患者需要方面#专业技术能力#收费的合理性#

各项医疗收费的透明度#医护人员服务态度#就医时是否信任

医务人员等方面与口腔门诊医疗服务总评价相关性强"这与

其他学者调查结果基本一致)

'*6'0
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!提示各级口腔医疗机构应

加强这些方面的服务持续改进!更好地提高患者满意度"特别

是
0))

例成年人患者接受深入访谈后也对口腔门诊医疗服务

满意度提出了更高的要求!值得各级口腔医疗门诊机构关注"

综上所述!随着医疗保险制度的覆盖面不断扩大!口腔医

疗服务环境的逐渐改善!市场化竞争的加强!使患者对口腔门

诊医疗服务提供方有更多的选择)

'!

*

"各级口腔医疗机构面对

制度和环境变化的双重考验!必须重视品牌战略#扩大经营规

模#提供优质服务#注重人才战略)

'(

*

!才可能实现持续快速

发展"
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