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ABSTRACT

Sintered properties and bioactivity improvement of

dental zirconia ceramic implant

HyunJung Park

Advisor : Prof. Jong Kook Lee

Dep. of Advanced Materials Engineering

Graduate School of Chosun University

In the past, titanium-based materials with excellent mechanical properties and

easy processing have been widely used as implant materials. Recently, the

improvement of mechanical and optical properties in the fields of ceramics-based

materials have been successfully developed by an advanced processing

technology. Zirconia ceramics are emerging as dental implant materials due to

their superior optical and mechanical properties as well as excellent biophysical

properties. Among them, 3Y-TZP(3 mol% yttria-stabilized tetragonal zirconia

polycrystals) ceramics have excellent mechanical, biological and optical properties

and are widely used as structural materials or biomaterials. In spite of high

biocompatibility of zirconia implant, low bioactivity(bioinertness) is pointed out as

a disadvantage for wide applications in dental and medical fields.

In this study, three kinds of experiment were performed to improve the

bioactivity and sintered properties of the zirconia implant. To enhance the

bioactivity of bioinert zirconia substrate, two bioactive ceramic materials were

coated on zirconia substrate by sol-gel/spin method. By the surface coating of

two silicate bioceramic materials(wollastonite, diopside), it is expected that the

bioactivity of zirconia substrate will be effectively improved. Finally, sintered

properties and microstructural chacteristics of zirconia implants were analyzed

for the optimization of processing parameters during ceramic injection molding

and post-HIP(Hot isostatic pressing) processing.
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From the first experiment, wollastonite layers were coated on zirconia

substrates by sol-gel method to improve the bioactivity of 3Y-TZP, a bioinert

material. Wollastonite-coated surface had a porous microstructure with high

surface roughness. Deposition area and layer thickness were proportionally

increased with the number of repeated coating cycles. Dense and thin coating

layer was obtained on the zirconia substrate by one or two coating cycles. On

the contrary, porous and thick coating layers were formed on zirconia

substrates from 3-4 coating cycles. Thickness of wollastonite-coated layer was

increased from 1.7 μm to 12.7 μm with increasing the coating cycle. Also,

surface roughness of wollastonite-coated layer was increased from 0.14 μm to

0.59 μm with coating cycles. From an in vitro test by the immersion of

wollastonite-coated specimen into SBF solution for 14 days, surface dissolution

and precipitation of hydroxyapatite particles on wollastonite-coated layer were

observed after 3 days immersion. After 7 days immersion, all surfaces were

covered with precipitated hydroxyapatite particles, indicating that

wollastonite-coated layer through the sol-gel coating was significantly

improved the bioactivity of zirconia substrate.

From the second experiment, diopside ceramics, an excellent bioactive silicate

ceramics, was coated on zirconia substrate by sol-gel/spin method. Also,

bioactivity enhancement of zirconia substrate was evaluated through an in vitro

test in SBF solution. With increasng the repeated coating cycle from 1 to 4

cycles, coating thickness of diopside layer on substrate was increased from 0.9

μm to 23.3 μm. From the results of in vitro test, diopside dissolution on coated

surface was observed in the beginning of in vitro test, and thereafter, new

hydroxyapatite particles were gradually precipitated on coated surface of

zirconia substrate, indicating the improvement of the bioactivity of bioinert

zirconia substrate, Diopside sol composition and coating thickness had great

effects on the bioactivity of coating layer through the variation of

microstructural parameter and chemical composition of coated layer.

In last experiment, sintered properties and structural defects of commercial

zirconia implants fabricated by injection molding were analyzed and evaluated
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to optimize the processing parameters. Sintered and microstructural parameters,

for examples, sintered density, grain size and phase composition of zirconia

implants fabricated by injection molding were dependent on the fixtute size and

implant type. With increasing the fixture diameter in 2-body zirconia ceramic

implant, sintered density was increased, but grain size was decreased.

Maximum sintered density of 99.2 % and minimum grain size of 0.3-0.4 μm

were obtained from large-scaled 2-body sample (diameter 7.5 mm). In the case

1-body ceramic implant, high sintered density of 99.5 % was obtained, but it

had a little monoclinic phase and wide grain size distribution of 0.3-0.7 μm,

influencing a factor of poor quality of implant.



- 1 -

제 1 장. 서론

현재 치과용 임플란트 소재로는 기계적 물성이 우수하고 가공이 용이한 티타늄

계열의 소재가 많이 사용되고 있으나, 티타늄 소재는 생체적합성이 떨어질 뿐만 아

니라 금속 알러지 유발 및 심미성이 나쁘기 때문에 지르코니아 세라믹계 임플란트

소재가 티타늄계 임플란트를 점차적으로 대체하는 추세에 있다. 생체용 세라믹스는

생체물성 면에서의 우수성 외에도 기계적 물성 향상과 가공기술의 발달에 힘입어

다양한 형태의 치과용 및 의과용 부품으로 활용되고 있으며, 그 중에서 지르코니아

세라믹스는 치과용 크라운 및 임플란트 소재로 널리 사용되고 있다.

지르코니아 세라믹스 중에서도 3 mol% 이트리아로 안정화된 정방정계 지르코니

아 다결정체(3Y-TZP, 3 mol% yttria-stabilized tetragonal zirconia polycrystals)

세라믹은 기계적, 생물학적 및 광학적 특성이 우수하여 기계구조 재료나 생체소재

로 널리 사용되고 있다. 또한 3Y-TZP 세라믹은 내식성, 심미성 및 생체적합성 등

이 우수하여 치아용 임플란트 재료로서 많은 장점을 가지고 있어 치과용 지주대,

고정체 및 크라운 소재로 활용되고 있다 [1-5]. 그러나 우수한 생체적합성에도 불

구하고 지르코니아 소재는 전반적으로 생체불활성 표면을 갖고 있어 직접적인 뼈

결합을 원하는 모든 치과용 임플란트 및 의료용 소재로 사용하는 데 한계가 있다

[6-8]. 따라서 임플란트 재료로 폭넓게 적용하기 위해서는 지르코니아 표면의 생체

활성을 향상시킬 필요가 있는데, 세라믹의 생체활성은 표면 특성 및 미세구조 형태

에 크게 의존하고 있다.

치과용 지르코니아 임플란트의 생체불활성을 개선하는 방법으로는 산 처리 및

샌드블라스팅에 의한 표면처리 방법과 생체활성 물질 코팅에 의한 표면 개질 방법

이 주로 연구되고 있다 [7,9]. 그러나 기계, 화학적 가공에 표면처리 방법은 표면

가공 과정에서 발생하는 표면결함과 불안정성에 따른 파단으로 이어질 수 있기 때

문에 수술 후, 지르코니아 임플란트의 파손과 탈락에 따른 수술 실패를 유발할 수

있다. 이에 비하여 생체활성 물질 코팅에 의한 표면 개질 방법은 표면균열이나 표

면결함 생성 없이 지르코니아의 생체불활성을 개선시킬 수 있는 방법인데, 코팅 소

재에 따른 코팅층의 결합도나 생체 반응성이 달라 각 소재에 대한 장단점 파악과

이에 따른 맞춤형 활용이 요구되고 있다.

지르코니아 세라믹 표면의 생체불활성을 개선시키는 대표적인 생체세라믹 표면
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코팅재로는 인산칼슘계 세라믹스인 하이드록시아파타이트(Hydroxyapatite)와 삼인

산칼슘(Tricalcium phosphate)이 주로 이용되어 왔지만, 최근에는 골 결합 속도를

높이거나 혈관생성 등 다기능성을 부여하는 실리케이트계 세라믹스가 많은 관심을

받고 있다 [10-12]. 일반적으로 인산칼슘계 세라믹스는 인체의 뼈와 성분이 유사하

여 골 결합성은 우수하지만 생체 내에서 용해 등 반응성이 느리고, 골 형성 능력이

떨어져 빠른 수복이 요구되는 곳에는 활용에 한계점을 가지고 있다 [13-15].

반면에, 울라스토나이트 및 다이옵사이드 등 칼슘, 마그네슘 함유 실리케이트계

생체세라믹은 우수한 생체활성과 골 전도성이 높을 뿐만 아니라 소재 내 인공 혈

관생성이나 항균 등의 다기능성을 동시에 부여할 수 있어 인공 뼈 제작을 위한 생

체활성 재료로 최근들어 부상되고 있다 [16-18]. 이들 소재들은 뼈 수복 및 치료,

조직 공학 및 약물 전달과 같은 의료 응용 분야에서 많은 관심을 끌고 있으며, 다

양한 형태로 연구되고 있다. 그러나 상대적으로 실리케이트계 생체소재는 대체로

높은 용출률로 인하여 인체에 이식된 후 뼈 결합 강도가 낮아지는 단점이 있으며,

이로 인하여 폭넓은 적용이 제한되고 있다. 따라서 골 수복재에 사용되는 생체불활

성 세라믹의 특성을 생체활성으로 개선하는데 사용될 것으로 예상된다 [19-21].

생체불활성 지르코니아 임플란트의 경우에도 울라스토나이트를 표면에 상온분

사 코팅하면 표면 생체활성과 뼈 결합 능력이 향상된 것으로 보고된 바 있다

[22,23]. 따라서 울라스토나이트 표면 코팅을 치과나 의과용 임플란트에 적용하면

다양한 임플란트의 생체활성 표면 개질에 적용될 수 있다 [24]. 이전 연구에서는

울라스토나이트 세라믹이 높은 생체활성과 생분해성을 나타낸다고 보고된 바 있는

데, 이러한 결과는 뼈 치료 및 재생에 사용될 수 있다. 또한 이들 소재들은 생체

내 환경에서 뼈 생성에 중요한 하이드록시아파타이트 입자의 석출을 유도하고 경

조직의 성장을 촉진하는 것으로 잘 알려져 있다 [25].

우수한 생체활성을 얻기 위해서는 코팅재료의 선택도 중요하지만 같은 소재라도

매우 거친 표면 형태를 얻는 것이 중요한데, 이를 위해서는 코팅 시 솔 조성 및 코

팅 매개변수를 제어하는 기술이 요구된다. 따라서 울라스토나이트 코팅 표면의 하

이드록시아파타이트 형성 메커니즘을 규명하고 제어하는 것이 중요하다 [26-28].

울라스토나이트 세라믹스는 우수한 생체활성을 가지고 있지만, 분해속도가 너무 빨

라 반응열이 발생할 수 있으며, 인체 내에서의 기계적 강도가 다소 낮은 것으로 알

려져 있다 [29].

최근에 이에 대한 대체재로 휘석 광물 중 하나인 다이옵사이드 세라믹이 생체
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활성 소재로 연구되고 있는데, 다이옵사이드는 CaO-SiO2 기반광물에 Mg를 포함하

는 광물로 울라스토나이트에서 나타나는 빠른 생체반응성을 다소 개선할 수 있는

것으로 보고되고 있다 [30,31]. 이들 보고서에 의하면 다이옵사이드의 소결체는 하

이드록시아파타이트보다 빠르게 뼈 조직에 결합하면서도 분해속도는 상대적으로

느리고 [31,32], in vitro 조건 하에서 우수한 굽힘 강도 및 파괴 인성을 가지는 것

이 확인되었다.

울라스토나이트 및 다이옵사이드 코팅을 위한 많은 증착공정이 보고되고 있는데

[33-36], 그 중에서도 솔젤 공정은 분자 스케일의 혼합으로 물리적 및 화학적 균질

성이 매우 높고, 공정설비가 비교적 적게 필요하기 때문에 박막 연구에서 많은 각

광을 받고 있다 [37]. 특히, 솔젤 공정에서 스핀 코팅은 치과용 임플란트의 표면 개

질을 위한 간단하고 경제적인 방법으로 균질한 코팅층 및 복잡한 형상 부품의 표

면 코팅에 용이하며, 낮은 온도에서 복합 산화물을 합성하여 코팅층을 제작하는 것

이 가능하다 [38-41].

본 연구에서는 생체불활성 재료인 지르코니아 임플란트의 생체활성을 향상시키

기 위하여 솔젤법으로 코팅을 수행하였다. 본 연구에서는 울라스토나이트 및 다이

옵사이드 솔을 합성하고 스핀 코팅을 통하여 지르코니아 기판 위에 코팅층을 제작

하고, 실험 조건에 따라 코팅층의 미세구조 및 생체활성을 각각 비교하였다. 마지

막으로 사출성형으로 제작된 지르코니아 임플란트의 소결 물성을 분석하고 평가하

여 치과용 지르코니아 임플란트 제조를 위한 최적 가공 조건을 제시하고자 하였다.

첫 번째 실험에서는 지르코니아 기판에 스핀 코터를 이용하여 울라스토나이트

솔젤 코팅을 적용하고, 이에 따른 지르코니아 기판의 표면 생체활성 개선을 조사하

였다. 울라스토나이트 코팅층의 미세구조 변화와 화학조성을 관찰한 후, SBF 용액

에서 솔 조성과 코팅 횟수가 울라스토나이트 코팅의 표면 형태와 in vitro 내 생체

활성에 미치는 영향을 분석하였으며, 마지막으로 울라스토나이트 솔젤 코팅을 통해

지르코니아의 표면 생체활성 향상을 평가하였다.

두 번째 실험에서는 지르코니아 세라믹스의 생체활성을 증진시키기 위하여 생체

활성 다이옵사이드 솔을 제조한 후, 지르코니아 기판 위에 스핀 코팅으로 다이옵사

이드 솔의 증착층을 형성하고, 젤화 과정 및 열처리를 거쳐 부착능이 우수한 코팅

층을 형성시키고자 하였다. 또한 코팅층을 SBF 용액에 침적시켜 생체활성을 분석

하는 in vitro 시험을 통하여 지르코니아 기판의 생체불활성을 증진시키고자 하였

다. 마지막으로 다이옵사이드 코팅층의 생체활성에 대한 솔 조성 및 코팅층 두께에
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대한 영향을 분석하여 최적의 미세구조, 조성 및 코팅공정을 확보하고자 하였다.

마지막 실험에서는 치과용 지르코니아 임플란트 제조를 위한 최적의 가공 조건

을 분석하기 위하여 사출성형으로 제작된 지르코니아 소결 임플란트의 소결밀도와

입자크기, 상 조성의 분석을 통해 기계적 성질과 관련된 미세조직을 분석한 후 평

가하였다. 또한 2-body 임플란트와 1-body 임플란트의 소결 물성을 비교하여 지르

코니아 세라믹 임플란트의 형상 변형을 최소화하기 위한 최적 소결 공정 조건을

제시하고자 하였다.
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제 2 장. 이론적 배경

제 1 절. 지르코니아

지르코니아(Zirconia, ZrO2)는 지르코늄(Zirconium, Zr)의 산화물로 단사정 결정구

조를 나타낸다. 일반적으로 단사정(Monoclinic), 정방정(Tetragonal), 입방정(Cubic)

의 3 가지 동질이상(Polymorphism)을 가지는 것으로 알려져 있다. Fig. 1에 온도

에 따른 결정구조 및 상전이 형태를 나타내었다. 순수한 지르코니아는 상온에서

1170 ℃까지 단사정상으로 존재하며, 지르코늄 이온과 7개의 산소이온으로 결합되

어 있다. 정방정상은 1170∼2370 ℃의 온도에서 안정하며, 지르코늄 이온 주위로 8

개의 산소이온이 결합되어 있으며, 산소이온이 정 위치에서 벗어난 구조를 이루고

있다. 2370 ℃ 이상의 온도에서는 입방정상이 안정하며, 정방정상과 같은 이온이

결합되어 있다. 또한 산소이온들이 등간거리로 결합한 구조를 가지고 있다 [42,43].

승온 시 1170 ℃ 부근에서 단사정상으로부터 정방정상으로 상전이가 일어나는데,

고온에서 냉각하게 되면 950 ℃ 부근의 온도에서 정방정상으로부터 단사정상으로

의 상전이가 일어난다. 이때, 약 3∼4 %의 부피 팽창을 수반하는데, 이러한 부피

팽창은 소결체 내부에 균열을 발생시키고, 자기파괴를 유도하기 때문에 순수한 지

르코니아로는 활용이 제한된다 [44].

고온상인 정방정상과 입방정상을 상온에서 안정화 시키기 위한 대표적인 산화물

첨가제로는 CaO, MgO, Y2O3 등이 사용되고 있다 [45]. 지르코니아는 안정화제 종

류 및 첨가량에 따라 안정화 지르코니아(Fully stabilized zirconia, FSZ), 부분 안정

화 지르코니아(Partially stabilized zirconia, PSZ), 정방정상 지르코니아 다결정체

(Tetragonal zirconia polycrystals, TZP) 등 다양한 형태로 제조된다.

지르코니아는 낮은 온도에서 기계적 물성이 크게 저하되는 저온열화현상의 문제

점을 가지고 있다. 저온열화현상은 작은 입자 크기의 고밀도 소결체를 제조하거나

안정화제의 첨가량을 높여야만 억제된다고 알려져 있다 [46,47]. 고밀도, 고인성을

나타내면서도 열적으로 안정한 정방정상 지르코니아 세라믹스로 3Y-TZP(3 mol%

yttria-stabilized tetragonal zirconia polycrystals) 세라믹스가 가장 널리 사용되었

다. 3Y-TZP 소결체의 경우, 99.5 % 이상의 고밀도를 가지면서 입자크기가 0.3 μm

이하로 제어해야만 저온열화현상이 억제되는 것으로 보고된 바 있다 [48,49].
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Fig. 1. Crystal structure of zirconia [50].



- 7 -

제 2 절. 실리케이트계 세라믹스

1. 울라스토나이트

인산칼슘계 세라믹스는 인체의 뼈와 성분이 유사하여 골 결합성은 우수하지만

생체 내에서 용해 등 반응성이 느리고, 골 형성 능력이 떨어져 빠른 수복이 요구되

는 곳에는 활용에 한계점을 가지고 있다. 이에 비하여 Ca-Si 기판 실리케이트 세

라믹스는 Ca2+과 Si2+ 이온의 방출에 의하여 골아세포(Osteoblast)의 부착과 증식,

그리고 분화를 도울 뿐만 아니라 약물을 취입해 향균 특성을 부여할 수 있다는 장

점이 있다.

여기서, 울라스토나이트(CaSiO3)는 격자 상수 a = 7.94 Å, b = 7.32 Å, c = 7.07

Å인 공간군 P1에서 삼사정계로 결정화된다 [51]. 울라스토나이트는 Si:O = 1:3의

비율을 초래하며, 이는 또한 화학식에 반영되었다. Fig. 2에서 울라스토나이트의 결

정구조를 나타내었다. 울라스토나이트는 출발원료인 CaO와 SiO2를 열처리 합성조

건에 의해 α상 울라스토나이트 및 β상 울라스토나이트로 나뉘게 된다. α상 울라스

토나이트의 경우 1300 ℃에서 합성되고 β상 울라스토나이트는 1050 ℃에서 합성된

다 [52,53]. 고온형인 α상 울라스토나이트는 고밀도를 갖는 소결체를 제작할 수 있

지만, 높은 용해도에 의해 체내 삽입 시 기계적 물성이 취약하다. 이에 비하여, 저

온형인 β상 울라스토나이트는 고밀도 소결체 제작이 어려우나 낮은 생체활성을 가

지고 있다. 따라서, 실리케이트계의 울라스토나이트 세라믹은 우수한 생체활성과

골 전도성으로 인해 인공 뼈 제작을 위한 유망한 생체활성 재료이다. 그러나 상대

적으로 높은 용출률로 인해 인체에 이식된 후 뼈 결합 강도가 낮아 적용이 제한되

고 있다. 또한, 울라스토나이트 세라믹스는 우수한 생체활성을 가지고 있지만, 분해

속도가 너무 빨라 반응열이 발생할 수 있으며, 인체 내에서의 기계적 강도가 다소

낮은 것으로 알려져 있다 [29].
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Fig. 2. Crystal structure of wollastonite [54].
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2. 다이옵사이드

다이옵사이드는 CaMgSi2O6 조성의 단사정계 휘석 광물이다. 다이옵사이드의 결

정들은 무색인 경우도 있지만 암녹색, 갈색을 띤 녹색 또는 밝은 녹색이 더 일반적

이다. 다이옵사이드의 단사정 구조로 세포 매개변수는 a = 9.76 Å, b = 8.899 Å, c

= 5.251 Å인 SiO4로 연결된 사면체의 단일 사슬을 가지고 있다. Fig. 3에서 다이옵

사이드 구조를 보여주고 있다 [55].

최근에 울라스토나이트의 대체재로 다이옵사이드 세라믹이 생체활성 소재로 연

구되고 있다. CaO-SiO2 기반 광물에 Mg를 포함하는 광물로 울라스토나이트에서

나타나는 빠른 생체 반응성을 다소 개선할 수 있는 것으로 보고되고 있다 [30,31].

다만 다이옵사이드의 결정들은 최근의 보고에 의하면 하이드록시아파타이트보다

빠르게 뼈 조직에 결합하면서도 분해속도는 상대적으로 느리며, 우수한 굽힘 강도

및 파괴 인성을 가지고 있는 것이 확인되었다 [31,32]. 또한, 다이옵사이드는 기계

적 강도가 상당히 높고 생물학적 친화도가 우수하다. 따라서 다이옵사이드는 인공

뼈 및 치아의 생체 재료로 잠재력이 있는 것으로 알려져 있다 [56-58].
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Fig. 3. Crystal structure of diopside [55].
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제 3 절. 치과용 지르코니아 임플란트

현재 치과용 임플란트는 티타늄이 주로 사용되고 있으나 골 유착 성능이 떨어질

뿐만 아니라 금속 알러지 유발 및 심미성이 나빠 지르코니아 세라믹계 임플란트

소재로 대체되고 있다. 치과용 지르코니아 임플란트는 원 피스(one piece) 또는 투

피스(two piece) 형태로 제작이 가능하며 생체적합성 및 심미성 면에서도 티타늄

임플란트보다 우수한 제품을 만드는 것이 가능하다. 다만 인체 이식 후 임플란트

표면 및 내부 결함에 의한 파단이 부분적으로 발생하는 문제점을 가지고 있어 인

체 삽입 후 파절 없이 장기간 보존 유지되도록 표면 및 내부 물성을 제어하는 것

이 가장 중요하다.

올 세라믹 지르코니아 임플란트의 경우, CAD/CAM으로 가공 중 표면에 많은 미

세균열이 형성된다. 표면 및 내부 결함을 줄이기 위하여 높은 온도로 장시간 소결

할 경우에는 표면 거칠기가 크게 감소하여 골 유착성을 떨어뜨린다. 이로 인하여

골 결합력과 세포 부착력이 저하되고 생체활성이 감소한다. Fig. 4와 같이 낮은 표

면 거칠기를 형성하며 표면에 미세균열이 형성되었다 [59].

세라믹스는 표면 가공이 클수록 균열 도입 가능성이 커지고, 이에 따라 강도 및

인성이 낮아진다. 따라서 지르코니아 임플란트는 표면 가공을 줄이는 net-shaping

제작방법 및 초기 골 결합 강도를 높이는 임플란트 표면 개질 방법의 개발이 요구

된다. Net-shaping 제작방법으로는 주입성형과 세라믹 사출성형 방법이 개발되고

있는데, 이 중 주입성형은 제작 기간이 길고, 스마트 생산이 어려워 경제성이 다소

떨어지는 단점이 있다. 반면에 세라믹 사출성형 방법은 스마트 생산이 가능하나 고

밀도 치밀화와 미세구조 균질성 확보가 어려워 높은 수준의 기술개발과 공정 확보

가 필요하다. 표면 개질 방법은 표면 거칠기를 높이는 방법과 생체활성 및 생체적

합성을 증진시키기 위한 코팅 방법이 주로 사용되고 있다.

지르코니아 임플란트의 표면 개질 방법으로는 샌드블라스팅 및 산 에칭의 표면

거칠기를 높이는 방법과 솔젤 코팅, 슬러리 코팅 및 상온분사 코팅이 주로 사용되

고 있으며, 이를 통하여 표면 손상 없이 표면 거칠기 향상 및 생체활성 향상에 대

한 연구가 많이 수행되고 있다 [60].
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Fig. 4. Surface defects of dental zirconia implant fabricated by CAD/CAM

process [59].



- 13 -

제 4 절. 솔젤법

솔젤법(Sol-gel process)법은 작은 분자로부터 제어된 고체 물질을 형성하는 과

정을 의미한다. 솔젤법은 높은 소결성을 갖는 미세 입자를 얻는 데 효과적이며, 밀

도가 높거나 다공성인 벌크 고체, 섬유 및 필름과 같은 다양한 모양과 형태의 다성

분 제품을 얻는 것도 가능하다 [31]. 또한 솔젤법은 분자 스케일의 혼합으로 인하

여 물리적 및 화학적인 균질성이 매우 높고, 공정설비가 비교적 적게 필요하여 실

험실 차원에서 많은 각광을 받고 있다. 또한 솔젤 공정을 통해 비교적 간단하며,

낮은 온도에서 매우 균질한 복합 비정질 및 결정질 제품을 제조할 수 있다는 장점

을 가지고 있다. 따라서, 솔젤 코팅법은 지르코니아 임플란트의 표면결함을 최소화

하면서 생체활성을 크게 향상시킬 수 있다. 그러나 이식 초기에만 골 결합 강도를

향상시키므로 장기간 임플란트 사용에는 제한적이다 [34,35]. Fig. 5에서 솔젤 공정

을 나타내었다 [61].
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Fig. 5. Schematic diagram of sol-gel coating method [61].
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제 5 절. 사출성형

사출성형(Injection molding)은 금형을 이용한 성형법 중 하나이다. 합성 수지(플

라스틱) 등의 재료를 가열해서 녹이고 금형에 주입한 뒤 냉각시켜 플라스틱 제품을

가공하고 생산해내는 플라스틱 가공방식이다. 주사기로 액체를 주입하는 모습과 유

사하다는 점에서 사출성형으로 불리게 되었다. 가공 과정은 재료를 녹이기-흘리기-

굳히기-꺼내기-마무리 가공의 순서로 이루어진다. 사출성형의 기술로 임플란트 형

상 디자인 구현을 위한 유연성이 우수하다.

분말사출성형(Powder injection molding: PIM)기술은 기존의 플라스틱 사출성형

기술과 분말공정을 결합하여 복잡한 형상의 금속 및 세라믹 부품을 대량 생산하기

위한 양산기술이다. 분말사출성형기술은 크게 금속 분말사출성형(Metal injection

molding: MIM)기술과 세라믹 분말사출성형(Ceramic injection molding: CIM)기술

로 나눌 수 있다 [62]. 세라믹 분말사출성형은 플라스틱 인서트 방식을 적용할 경

우, 나사산의 분리선(Parting line)이 없이 간편하게 대량생산이 가능한 세라믹 임

플란트를 제조하는 방법이다. 사출성형의 기술로 임플란트 형상 디자인 구현을 위

한 유연성이 우수하다. 치과용 지르코니아 임플란트를 대량생산할 경우, 생산성과

단가 면에서 매우 유리하다는 장점이 있다. Figs. 6, 7에 사출성형에 대한 공정 모

식도와 장치를 각각 나타내었다 [63,64].
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Fig. 6. Schematic diagram for ceramic injection molding [63].
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Fig. 7. Apparatus for ceramic injection molding [64].
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제 3 장. 울라스토나이트 솔젤 코팅에 의한

지르코니아 기판의 생체활성 향상

제 1 절. 서론

Y-TZP(Yttria-stabilized tetragonal zirconia polycrystals)는 높은 강도와 우수한

장기적 특성으로 인해 치과용 크라운 등 임플란트 소재로 개발되어 사용되고 있다.

Y-TZP는 생체불활성 및 비흡수성 세라믹인데, 내식성 및 내마모성이 우수하고 굴

곡 강도와 파절 저항성이 높으며 열전도율이 낮고 생체적합성 및 심미적 특성이

우수하다.

지르코니아 표면의 생체활성을 향상시키는 효과적인 방법은 생체활성 물질로 표

면을 코팅하는 것으로, 대표적인 물질로는 하이드록시아파타이트(Hydroxyapatite),

삼인삼칼슘(Tricalcium phosphate), 울라스토나이트(Wollastonite) 세라믹이 있다.

그 중 울라스토나이트 세라믹은 우수한 생체활성과 골 전도성으로 인해 인공 뼈

제작에 널리 사용되고 있다. 또한 울라스토나이트 소재는 생체활성이 뛰어나 골 수

복재에 사용되거나 생체불활성 세라믹의 생체활성 특성을 개선하는데 활용된다.

울라스토나이트 표면 코팅에는 다양한 합성방법이 사용되는데, 그 중 솔젤법은

생체활성이 높은 울라스토나이트를 복잡한 형상에 코팅하기 위한 방법으로 널리

사용되어 왔다 [38-41]. 특히, 솔젤 및 스핀 코팅을 동시에 사용하면 치과용 임플란

트와 같은 복잡한 형상의 표면 개질에 용이하며, 낮은 단가로 균질한 코팅층 및 생

체활성이 우수한 표면 코팅을 얻을 수 있다.

본 연구에서는 지르코니아 기판에 스핀 코터를 이용하여 울라스토나이트 솔젤/스

핀 코팅을 수행하고, 이에 따른 지르코니아 기판의 표면 특성 및 생체활성 개선을

분석하였다. 울라스토나이트 코팅층의 미세구조 변화와 화학조성을 관찰한 후,

SBF 용액 내 솔 조성과 코팅 횟수가 울라스토나이트 코팅의 표면 형태와 생체활

성에 미치는 영향을 분석하였으며, 마지막으로 울라스토나이트 솔젤 코팅을 통해

지르코니아의 표면 생체활성 향상을 평가하였다.



- 19 -

제 2 절. 실험방법

디스크형 지르코니아 기판은 상용화된 3 mol% Y2O3 안정화 지르코니아(TZ-3Y,

Tosoh co.) 분말을 사용하여 일축 가압 성형한 후, 200 MPa의 압력에서 10분 동안

정수압 성형(Cold isostatic pressing, CIP)을 통해 제작하였다. 균질한 3Y-TZP 기

판은 1450 ℃에서 2시간 소결하여 얻었다. Tetraethyl orthosilicate(C8H20O4Si,

TEOS)와 Calcium nitrate tetrahydrate(Ca(NO3)2·4H2O)를 울라스토나이트 솔의 제

조를 위한 솔 전구체로 사용하였다. 울라스토나이트는 SiO2와 CaO의 1:1 몰비로

구성되며, 11.92g의 Ca(NO3)2·4H2O를 25mL 에탄올에 용해시켜 농도를 2mol/L로

조절하고 11.36mL의 TEOS를 동일한 농도로 용해시켰다. 이후, 두 용액을 교반기

를 사용하여 실온 24 ℃에서 24시간 동안 혼합하였다.

3Y-TZP 기판에 울라스토나이트 코팅은 스핀 코터를 사용하여 솔젤법으로 60초

동안 회전시켜 진행하였다. 울라스토나이트가 코팅된 지르코니아 기판은 70 ℃에서

10분 건조하였다. 건조 후 동일한 코팅 주기를 1∼4회 반복하여 두꺼운 울라스토나

이트 코팅층을 얻었다. 치밀하고 결정화된 울라스토나이트 코팅층은 전기로에서

1350 ℃에서 2시간 동안 열처리하여 얻었는데, 전체적인 실험 공정도는 Fig. 8에

나타내었다.

소결된 3Y-TZP 기판의 표면 형태 및 미세구조는 원자현미경(AFM) 및 전계방

사형 주사전자현미경(FE-SEM)을 사용하여 관찰하였다. 열처리 후 지르코니아 기

판과 울라스토나이트 코팅층의 상 조성을 X-선 회절분석기(XRD)를 이용하여 분석

하였다. FE-SEM, 에너지 분산형 분광기(EDS), XRD를 사용하여 반복적인 코팅

횟수에 따른 울라스토나이트 코팅 표면의 미세구조 및 화학조성의 변화를 분석하

였다. 또한 AFM을 이용하여 울라스토나이트 코팅막의 표면 형태를 관찰하였고,

AFM 사진에서 코팅 횟수를 반복하여 표면 거칠기를 평가하였다.

마지막으로 울라스토나이트 코팅된 시편을 36.5 ℃의 항온조에 넣은 SBF 용액에

침적하여 in vitro 시험을 통해 울라스토나이트 코팅층의 생체활성을 분석하고 평

가하였다. 최대 14일 동안 침적한 후 울라스토나이트의 용해와 새로운 하이드록시

아파타이트 입자를 SEM 및 XRD 분석을 통하여 확인하였으며, 최종적으로는 울라

스토나이트 솔젤/스핀 코팅을 통한 지르코니아 기판의 생체활성 개선을 평가하였

다.
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Fig. 8. Experimental procedure of the wollastonite coating process by

sol-gel/spin method.
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제 3 절. 결과 및 고찰

소결된 지르코니아 기판의 상 조성, 표면 미세구조 및 형태는 Fig. 9에 나타내었

다. 3Y-TZP 기판은 모든 입자가 정방정상을 갖는 조밀하고 균질한 미세구조이며,

6.03 g/cm3의 높은 소결밀도 및 0.3 μm 미만의 작은 입자크기를 가지고 있었다.

AFM 분석으로 3Y-TZP 기판을 분석한 결과, 평균 표면 거칠기(Ra)는 0.04 μm를

나타내었다.

Fig. 10에 코팅 횟수에 따른 울라스토나이트 코팅층의 미세구조를 나타내었다.

지르코니아 기판과 달리 솔젤/스핀 코팅을 통해 제조된 모든 울라스토나이트 코팅

표면은 코팅 횟수에 관계없이 매우 거친 표면을 나타내었다. 그러나 코팅된 울라스

토나이트 입자의 양, 입자의 연결성, 코팅의 표면 미세구조 및 거칠기는 코팅 횟수

에 의존하였다. 1회 코팅으로 지르코니아 기판 위에 형성된 울라스토나이트 코팅층

에서는 울라스토나이트 조성이 섬 형상으로 흩어져 코팅된 것이 관찰되었으며, 동

시에 울라스토나이트가 없는 코팅 시편의 표면에서는 기판인 지르코니아 입자가

노출되었다. 코팅 횟수가 증가함에 따라 코팅된 표면에서 울라스토나이트 입자의

연결성이 증가하고 코팅층에 수많은 둥근 기공이 형성되었다.

Fig. 11에는 지르코니아 기판에 형성된 울라스토나이트 코팅층의 수직 미세구조

를 나타내었다. 모든 울라스토나이트 코팅층은 균일한 두께로 지르코니아 기판 위

에 형성되었으며, 코팅 횟수를 반복할수록 두께가 증가하였다. 반면에 1회 코팅한

시편에서는 작은 입자로 구성된 얇고 조밀한 울라스토나이트 코팅층이 형성되었다.

이와는 대조적으로, 4회 코팅한 시편에서는 두껍고 다공성인 울라스토나이트 코팅

층이 Fig. 11(d)과 같이 형성되었다. 전체적으로 울라스토나이트의 코팅층의 두께와

입자크기는 코팅 횟수에 따라 점차 증가하였으나, 울라스토나이트 코팅층의 입자

간 치밀도는 감소하였다. 반복된 코팅 횟수에 따른 미세구조의 형태 변화는 울라스

토나이트 젤 전구체의 두께와 열분해와 관련이 있는 것으로 알려져 있다 [65]. 젤

전구체를 건조시킨 후 1350 ℃에서 2시간 동안 최종 열처리하는 동안 젤 전구체가

열분해되어 울라스토나이트 입자로 전환되는데, 이때 열분해에 의해 코팅층 내부에

여러 종류의 기체상이 형성되고, 기공을 형성하면서 공기 중으로 증발하게 된다.

따라서 얇고 조밀한 울라스토나이트 코팅층은 열처리 동안 신속한 가스 증발을 통
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Fig. 9. Sintered characteristics of the 3Y-TZP substrate; (a) phase composition,

(b) surface microstructure and (c) surface morphology.
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Fig. 10. Surface microstructure of wollastonite-coated layer with repeated

coating cycle; (a) 1 cycle, (b) 2 cycles, (c) 3 cycles and (d) 4 cycles.



- 24 -

Fig. 11. Perpendicular microstructure of wollastonite-coated layer with repeated

coating cycle; (a) 1 cycle, (b) 2 cycles, (c) 3 cycles and (d) 4 cycles.
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하여 얇은 코팅층을 형성하게 된다. 반면에 두꺼운 전구체 코팅층에서는 1350 ℃에

서 2시간 동안 열분해가 일어나면서 많은 가스가 발생하고, 이들 가스들이 코팅층

을 통과하여 밖으로 증발하는 과정에서 다공성 미세구조를 형성하는 것으로 판단

된다.

Fig. 12에는 AFM을 통하여 관찰된 표면 형상을 및 표면 거칠기를 나타내었다.

거친 형태의 표면이 울라스토나이트 코팅층에 의하여 지르코니아 기판 위에 형성

되었으며 코팅 횟수에 따라 표면 거칠기가 변화하였다. 다공성 미세구조를 갖는 4

회 코팅층에서 높은 거칠기의 표면이 얻어졌는데, 코팅 횟수에 따른 코팅층 두께

및 표면 거칠기의 변화를 Fig. 13에 나타내었다. 울라스토나이트 코팅층 두께는 코

팅 횟수가 증가함에 따라 1.7 μm에서 12.7 μm로 점차 증가하였고, 울라스토나이트

코팅층의 표면 거칠기도 코팅 횟수가 증가함에 따라 0.14 μm에서 0.59 μm로 점차

증가하였다. 일반적으로 높은 표면 거칠기는 임플란트 표면의 골 전도성과 세포 증

식에 기여하기 때문에 생체활성 개선에 기여한다고 알려져 있다 [67].

울라스토나이트로 코팅된 3Y-TZP 기판의 상 조성을 Fig. 14에 나타내었다. 반복

적인 코팅 횟수 증가에 의해 울라스토나이트 코팅층이 두꺼워지는데, 상 분석 결과

코팅층 증가에 따라 α-울라스토나이트 피크 강도는 증가하고, 반면에 정방정 지르

코니아의 피크 강도는 감소하였다.

울라스토나이트 코팅층 형성에 따른 지르코니아 기판의 생체활성 개선을 알아보

기 위해 in vitro 시험을 수행하였다. 4회 울라스토나이트 코팅한 시편을 SBF 용액

에 14일 동안 침적하여 in vitro 시험을 수행하였는데, 침적 후 SEM 및 XRD로 분

석한 미세구조 및 상 변화를 각각 Fig. 15 및 16에 나타내었다. 1일 침적 시편에서

는 울라스토나이트 용해만 일어난 입자 표면이 관찰되었고 상 분석 결과 α-울라스

토나이트 피크만 관찰되었다. 그러나 SBF 용액에 3일 침적한 후의 시편 표면에서

는 울라스토나이트 입자 표면 여러 개의 새로운 입자가 석출된 것이 관찰되었는데,

XRD 분석을 통해 하이드록시아파타이트 입자임을 확인하였다. 또한, 침적 기간이

7일로 증가함에 따라 모든 울라스토나이트 표면은 작은 크기의 하이드록시아파타

이트 석출 입자로 덮였으며, 이는 XRD 분석에서 하이드록시아파타이트 피크의 증

가를 통해 확인하였다.

SBF 용액에 14일 동안 침적 후, XRD 분석에서는 울라스토나이트의 모든 피크

가 사라지고 하이드록시아파타이트 피크만 검출되었는데, 이는 울라스토나이트 코

팅층의 지속적인 용해와 새로 석출된 하이드록시아파타이트 입자가 급격히 증가되
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Fig. 12. Surface morphology and roughness of wollastonite-coated layer with

repeated coating cycle; (a) 1 cycle, (b) 2 cycles, (c) 3 cycles and (d) 4 cycles.
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Fig. 13. Increment of (a) coating thickness and (b) surface roughness with

repeated coating cycle.
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Fig. 14. Phase composition of wollastonite-coated zirconia substrate with

repeated coating cycle.
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Fig. 15. Microstructural change of wollastonite-coated layer by in vitro test

during the immersion into SBF solution; (a) 1 day, (b) 3 days, (c) 7 days

and (d) 14 days.
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Fig. 16. Phase change of wollastonite-coated layer during the immersion

from 1 to 14 days in SBF solution.
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기 때문인 것으로 보인다. 생체활성 울라스토나이트 코팅층 형성은 SBF 용액에서

지르코니아 기판에 두꺼운 하이드록시아파타이트 막을 형성하는 데 매우 중요한

역할을 수행하게 된다. SBF 용액에 생체활성 세라믹을 침적하면 세라믹과 SBF 용

액 사이에 이온 교환이 일어나 최종적으로 세라믹 표면에 하이드록시아파타이트층

을 생성하게 된다. 바이오 세라믹의 하이드록시아파타이트 형성 능력은 화학조성

및 용해에 직접적으로 의존하며, 울라스토나이트 기반 세라믹은 SBF 용액에서 우

수한 하이드록시아파타이트 형성 능력을 갖는 것으로 평가된다. 4회 반복으로 제작

된 지르코니아 기판의 두꺼운 울라스토나이트 코팅층은 용해에 의하여 SBF 용액

으로 방출되어 풍부한 Ca2+ 이온을 공급할 수 있으며, 이 결과 기판에 비정질

Ca-P 증착을 형성시켜 결정화된 하이드록시아파타이트 형성을 유도한다. 결과적으

로 솔젤/스핀 공정을 통한 두꺼운 울라스토나이트 코팅층 형성이 생체불활성 지르

코니아 기판의 생체활성 개선에 효과적인 것을 확인하였다.
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제 4 절. 결론

균질한 울라스토나이트 코팅층을 솔젤/스핀 코팅을 통하여 지르코니아 기판 위에

형성하였다. 울라스토나이트 코팅층의 미세구조, 밀도, 다공성 정도는 코팅 횟수와

코팅층의 두께에 의존하였다. 기판 위에 형성된 울라스토나이트 코팅층의 면적과

두께는 코팅 횟수가 증가함에 따라 점차 증가하였고, 표면 거칠기도 코팅 횟수 및

코팅 두께에 따라 점차 증가하였다. 울라스토나이트가 코팅된 시편을 SBF 용액에

침적시켜 in vitro 실험을 수행한 결과, 일정 기간 침적 후에는 울라스토나이트 입

자의 표면에 새로운 하이드록시아파타이트 입자가 석출하였고, 그 양 및 두께가 침

적 기간에 따라 증가되었다. 솔젤/스핀 코팅을 통해 형성된 울라스토나이트 코팅층

이 지르코니아 기판의 생체불활성 표면을 생체활성 표면으로 개질시켰는데, 그 정

도는 코팅층의 두께, 미세구조, 형태 및 화학조성에 의존하였다.
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제 4 장. 다이옵사이드 sol-gel 코팅에 의한

지르코니아 기판의 생체활성 향상

제 1 절. 서론

3 mol% 이트리아로 안정화된 정방정계 지르코니아 다결정체(3Y-TZP, 3 mol%

yttria-stabilized tetragonal zirconia polycrystals) 세라믹은 기계적, 생물학적 및 광

학적 특성이 우수하여 기계구조 재료나 생체소재로 널리 사용되고 있다. 지르코니

아 세라믹의 생체불활성을 개선시키는 생체활성 코팅재로는 하이드록시아파타이트

(Hydroxyapatite) 및 삼인산칼슘(Tricalcium phosphate)과 같은 인산칼슘계 세라믹

스와 울라스토나이트(Wollastonite) 및 다이옵사이드(Diopside)와 같은 실리케이트

계 세라믹스가 있다.

울라스토나이트 등 실리케이트계 세라믹스는 우수한 생체활성을 가지고 있지만,

분해속도가 너무 빨라 반응열이 발생할 수 있으며, 인체 내에서의 기계적 강도가

다소 낮은 것으로 알려져 있다. 최근에 이에 대한 대체재로 휘석 광물 중 하나인

다이옵사이드 세라믹이 생체활성 소재로 연구되고 있다.

인공 뼈 및 치아용 임플란트의 코팅재료로 다이옵사이드 생체 세라믹스의 장점

이 높은 것으로 인식되고 있는 가운데, 다이옵사이드 코팅을 위한 많은 증착 공정

이 보고되고 있다. 그 중에서도 솔젤 공정에 스핀 코팅을 활용하는 방법은 복잡한

형상 부품의 표면 코팅 및 균일한 코팅층을 형성하는 데 매우 용이하며, 낮은 온도

에서도 합성하여 코팅층을 제작하는 것이 가능하다.

본 연구에서는 지르코니아 세라믹스의 생체활성을 증진시키기 위하여 생체활성

다이옵사이드 솔을 제조한 후, 지르코니아 기판 위에 스핀 코팅으로 다이옵사이드

솔의 증착층을 형성하고, 젤화 과정 및 열처리를 거쳐 부착능이 우수한 코팅층을

형성시키고자 하였다. 또한 코팅층을 SBF 용액에 침적시켜 생체활성을 분석하는

in vitro 시험을 통하여 지르코니아 기판의 생체불활성을 증진시키고자 하였다. 마

지막으로 다이옵사이드 코팅층의 생체활성에 대한 솔 조성 및 코팅층 두께에 대한

영향을 분석하여 최적의 미세구조, 조성 및 코팅공정을 확보하고자 하였다.
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제 2 절. 실험방법

디스크 형태의 코팅용 지르코니아 기판의 출발원료로는 3 mol% Y2O3 안정화 지

르코니아(TZ-3Y, Tosoh co.) 분말을 사용하였다. 이 분말을 몰드에 넣고, 일축 가

압하여 성형체 디스크를 만든 후, 200 MPa의 압력으로 10분간 정수압 성형하여 치

밀한 성형체를 제작하였다. 최종적인 기판은 성형체를 1450 ℃에서 2시간 동안 소

결하여 얻었는데, 밀도가 매우 높고 미세구조적으로 균질하였다.

코팅용 다이옵사이드 솔은 Ca(NO3)2·4H2O, MgCl2·6H2O 및 C8H20O4Si(TEOS,

Tetraethyl orthosilicate)를 출발원료로 사용하여 제작하였다. 먼저 Ca(NO3)2·4H2O,

MgCl2·6H2O를 주어진 몰비로 용매인 에탄올 150 mL에 각각 녹여 농도를 0.25

mol/L로 조절한 다음, 혼합과 함께 격렬하게 교반하였다. 균질하게 혼합된 용액에

0.5 mol/L 농도인 TEOS를 주어진 몰비로 첨가한 후, 상온에서 24시간 동안 교반

하여 최종 코팅용 다이옵사이드 솔을 제조하였다.

지르코니아 기판 위 다이옵사이드 표면코팅은 스핀 코터를 사용하여 제작하였는

데, 솔로 코팅한 후 젤화시켜 고상의 코팅층을 형성시켰다. 코팅된 다이옵사이드

솔은 지르코니아 기판과 함께 70 ℃에서 10분 동안 건조하였는데, 코팅층의 두께를

제어하기 위해 건조 후 코팅 횟수를 2, 3, 4회 각각 반복하여 수행하였다. 지르코니

아 기판에 대한 코팅층의 치밀한 부착과 조밀한 코팅층 형성을 위하여 전기로 내

에서 900 ℃에서 2시간 동안 열처리를 진행하였다. 다이옵사이드 코팅층 제작을 위

한 상세한 실험 공정도는 Fig. 17에 나타내었다.

열처리가 끝난 후, 지르코니아 기판 위에 형성된 다이옵사이드 코팅층은 고분해

능 X-선 회절분석기(XRD) 및 전계방사형 주사전자현미경(FE-SEM) 분석을 통하

여 상 조성 및 미세구조 변화를 관찰하였다. 또한 반복적인 코팅 횟수에 따른 다양

한 두께의 다이옵사이드 코팅층의 표면 미세구조, 코팅층 두께, 화학적 조성변화를

에너지 분산형 분광기(EDS) 및 XRD를 사용하여 분석하였다. 생체활성을 분석하기

위한 코팅층의 in vitro 시험은 pH 7.4의 SBF 용액 내에 침적하여 진행하였는데,

코팅 시편을 SBF 용액에 침적시킨 후 36.5 ℃의 항온기에 넣고, 침적 시간에 따른

상 분석 및 미세구조 분석을 통하여 다이옵사이드 코팅층의 생체활성을 조사하였

다. 침적 기간은 최대 14일 동안으로 하였으며, 침적한 후 다이옵사이드 코팅층의

표면용해와 새로운 하이드록시아파타이트 입자의 석출로 생체활성을 분석하였다.
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Fig. 17. Experimental procedure for the diopside coating on zirconia substrate

by sol-gel method.
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제 3 절. 결과 및 고찰

소결된 지르코니아 기판의 표면 미세구조 및 상 조성을 Fig. 18에 나타내었다.

1450 ℃로 2시간 소결된 3Y-TZP 지르코니아 기판은 치밀하고 균질한 구형의 입

자로 구성되어 있는데, 분석 결과 99%의 소결밀도와 0.3 µm 크기의 입자크기를

가지고 있다. 상 분석 결과 지르코니아 기판은 모든 입자가 정방정상으로 구성되

어 있으며, 단사정상이나 입방정상은 관찰되지 않았다.

솔젤/스핀 코팅으로 지르코니아 기판 위에 형성시킨 후, 열처리한 다이옵사이드

코팅층의 미세구조를 코팅 횟수에 따라 Fig. 19에 나타내었다. 1회 코팅한 시편의

경우, 지르코니아 기판의 전체 면적 중 일부분만 다이옵사이드 코팅층으로 덮여

있으며, 코팅층 형성이 안된 오목한 부분에서는 지르코니아 입자들이 일부 관찰되

었다. 코팅 횟수가 증가할수록 지르코니아의 기판에 형성된 다이옵사이드 코팅층

의 피복 면적은 점차적으로 증가하였는데, 코팅 횟수가 많은 4회 코팅 시편에서는

다이옵사이드 코팅층이 지르코니아 기판의 모든 면적을 덮고 있었다. 따라서, 코팅

횟수가 반복하여 증가할수록 지르코니아 기판 상에 코팅된 다이옵사이드의 적층

면적이 증가하고, 코팅층의 피복도도 증가하는 것으로 분석되었다.

코팅 횟수에 따른 다이옵사이드 코팅층의 미세구조 및 두께를 Fig. 20에 나타내

었다. 기판 위에 적층된 다이옵사이드의 코팅층은 비교적 균질한 두께와 미세조직

을 나타내었지만, 높은 횟수의 반복 코팅으로 형성된 두꺼운 코팅층에서는 코팅층

내부와 기판과의 경계면에서 일부 큰 기공이 관찰되었으며, 이에 따라 1, 2회 코팅

한 시편의 코팅 단면층은 비교적 치밀한 구조를 나타낸 반면에 4회 코팅한 시편의

코팅 단면층을 살펴보면 적층에 대한 부착성이 떨어지면서 전체적인 치밀도나 균

질성이 낮은 미세구조를 형성하였다. 반복적 코팅 횟수에 따른 코팅층의 두께를

측정한 결과 코팅 횟수 증가에 따라 급격히 증가하였는데, 1회 코팅에서의 0.9 µm

두께가 4회 코팅에서는 23.3 µm의 두께로 크게 증가하였다. 아마도 평활한 지르코

니아 기판이 코팅에 의하여 표면 거칠기가 점차 증가하고, 이로 인하여 스핀 코팅

시 다이옵사이드 솔의 유동성 감소가 나타나기 때문에 상대적으로 코팅층 두께가

크게 증가하는 것으로 보인다.

3Y-TZP 기판 위에 형성된 다이옵사이드 코팅층의 상 조성을 XRD로 분석하였

는데, 코팅 횟수에 따른 상 분석 결과를 Fig. 21에 나타내었다. 1회 코팅한 시편의
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Fig. 18. Sintered characteristics of the 3Y-TZP substrate; (a) surface

microstructure and (c) phase composition.
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Fig. 19. Surface microstructure of diopside-coated layer on 3Y-substrate with

repeated-coating cycle; (a) 1 cycle, (b) 2 cycles, (c) 3 cycles and (d) 4 cycles.
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Fig. 20. Perpendicular microstructure of diopside-coated layer with

repeated-coating cycle; (a) 1 cycle, (b) 2 cycles, (c) 3 cycles and (d) 4 cycles.
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Fig. 21. Phase composition of diopside-coated layer on zirconia substrate with

repeated-coating cycle.
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경우, 코팅된 다이옵사이드의 층이 얇아 대부분의 피크가 지르코니아 상 만을 나

타내고 있으며, 미세조직 사진과는 달리 XRD 분석에서는 다이옵사이드 상이 관찰

되지 않았다. 코팅 횟수가 2회 이상으로 증가하면서 다이옵사이드의 피크가 점차

관찰되었는데, 코팅 횟수가 증가할수록 다이옵사이드의 피크도 점차적으로 증가하

였다. 그림에서 보듯이, 4회 코팅한 시편에서는 뚜렷한 다이옵사이드 피크가 가장

크게 관찰되었고, 대부분의 다이옵사이드 피크가 확인되었다. 1회와 4회 코팅된 지

르코니아 기판의 표면을 EDS로 상 분석한 결과를 Fig. 22에 나타내었는데, 코팅층

의 두께 차이에 따라 1회 코팅 시편에서는 대부분의 Zr 피크와 함께 미세한 Ca,

Mg, Si 피크가 관찰된 반면에 4회 코팅 시편에서는 Zr 피크는 사라지고 Ca, Mg,

Si 피크만 관찰되었다.

Fig. 23에는 1회 및 4회씩 다이옵사이드로 코팅된 지르코니아 기판을 사용, SBF

용액에서 14일 동안 침적시킨 후, 전자현미경으로 시편의 표면 미세구조를 관찰한

결과를 나타내었다. 생체소재 연구에서 SBF 용액 내에 시료를 침적하여 수행하는

in vitro 시험은 생체소재의 생체활성 및 생체적합성 평가에서 매우 중요하며, 시

험결과는 생체소재의 적합성을 판단하는 근거나 지표가 되기도 한다.

사진에서 보듯이, in vitro 시험 후 미세구조 변화는 코팅층의 두께 및 침적 시

간의 증가에 따라 크게 변화하였다. 1회 코팅한 시편의 경우 in vitro 시험 1-3일

간 SBF 용액에 침적한 초기에서는 주로 코팅층 입자들의 표면용해만 관찰된 반면

에, 침적을 7, 14일 처리한 시편에서는 다이옵사이드 코팅층 표면에 새로운 입자들

이 석출하는 것을 관찰할 수 있었다. 이러한 입자들은 EDS 분석 결과, SBF 용액

에서 형성되어 석출된 하이드록시아파타이트 입자인 것을 확인하였다. 침적 후 14

일이 지난 시편의 코팅층 표면에는 수 nm 크기의 막대상 입자들이 스폰지 형상으

로 시편 면적 전체를 균질하게 덮고 있었다. 반면에 4회 코팅으로 두꺼우면서도

다공성 구조를 형성한 다이옵사이드 코팅 시편에서는 1회 코팅 시편에 비하여 하

이드록시아파타이트 입자 석출에 필요한 침적 시간이 더 긴 것으로 관찰되었다. 4

회 코팅한 시편의 경우 사진에서 보듯이 열처리 시 빠른 입성장으로 입자크기가

대체적으로 크고, 코팅 형성층의 비표면적도 낮아져 SBF 용액 내 용해속도가 낮

아지고 이로 인하여 하이드록시아파타이트 입자의 재석출에 더 많은 시간이 필요

한 것으로 판단되었다. 결과적으로 1회 다이옵사이드 솔을 코팅한 지르코니아 시

편의 표면에서 in vitro 시험 시 짧은 시간 내 하이드록시아파타이트 입자의 석출

이 가장 많이 관찰되었다.
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Fig. 22. Element composition of diopside-coated layer with repeated-coating

cycle; (a) 1 cycle and (b) 4 cycles.
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Fig. 23. Microstructural change of diopside-coated layer after in vitro test in

SBF solution in specimens fabricated by 1 and 4 repeated-coating cycle.

Immersion period in SBF solution was (a) 1 day, (b) 3 days, (c) 7 days and (d)

14 days, respectively.
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SBF 용액 내 in vitro 시험 후 침적 시간에 따른 XRD 상 분석 결과, 전자현미

경 사진에서는 다량의 하이드록시아파타이트가 관찰되었지만 XRD 분석에서는 새

로운 상의 피크가 관찰되지 않아 EDS 분석을 통해 새로운 상의 존재를 확인하였

다. 지르코니아 기판 위에 다이옵사이드 솔을 1회 및 4회 코팅한 시편으로 in

vitro 시험을 진행하면서 침적 시간별로 상 조성 변화를 EDS 분석으로 관찰하였

는데, 그 결과를 Fig. 24에 나타내었다. 1회 코팅한 시편의 경우 1, 3일 침적 후에

는 다이옵사이드와 지르코니아 성분만 분석된 반면에 7, 14일 침적에서는 P 성분

피크가 확인되었다. 따라서 전자현미경 사진에서 보았듯이 in vitro 시험 초기에서

는 지르코니아 기판에 코팅된 다이옵사이드 코팅층의 용해가 주로 일어나고, 이후

에는 새로운 하이드록시아파타이트 입자가 점차적으로 석출되어 코팅층 표면에 부

착된 것으로 분석되었다. 반면에, 4회 다이옵사이드 솔을 코팅한 시편에서는 14일

침적한 경우에만 미량의 P 성분 피크가 관찰되었는데, 전자현미경으로 분석한 결

과와 유사하였다.
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Fig. 24. Element composition of diopside-coated layer after in vitro test in SBF

solution in specimens fabricated by 1 and 4 repeated-coating cycle.

Immersion period in SBF solution was (a) 1 day, (b) 3 days, (c) 7 days and (d)

14 days, respectively.
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제 4 절. 결론

생체불활성인 지르코니아 기판의 생체활성을 증진시키고자 생체활성이 우수하여

인공 뼈 소재로 개발 중인 실리케이트계 다이옵사이드 세라믹을 솔젤법으로 표면

코팅한 후, in vitro 실험을 통하여 생체활성도 증진을 확인하였다. 코팅용 다이옵

사이드 솔을 제작한 후 솔젤/스핀 코팅으로 지르코니아 기판 위에 증착한 결과, 기

판 위에 형성된 다이옵사이드 코팅층의 미세구조, 적층 면적, 치밀도 및 두께는 코

팅 횟수에 크게 의존하였다. 코팅 두께는 1회 코팅 0.9 µm에서 4회 코팅 시 최대

23.3 µm까지 증가하였는데, 상 조성, 미세구조 및 in vitro 시험에서의 생체활성도

평가에 가장 큰 의존도를 나타내었다. 반복되는 코팅 횟수가 증가할수록 코팅층의

피복도, 두께, 입자크기는 점차 증가한 반면에, 코팅층 치밀도는 다소 감소하였다.

SBF 용액 내 in vitro 시험 결과 다이옵사이드가 코팅된 모든 지르코니아 시편에

서 표면용해와 하이드록시아파타이트의 석출을 관찰하였는데, 석출 시기 및 양은

코팅 횟수에 따라 변화하였다. 전반적으로 다이옵사이드를 두껍게 코팅한 시편보다

는 얇고 치밀하게 1회 코팅한 시편에서 하이드록시아파타이트 입자의 표면 석출이

활발하게 진행되었다. 본 연구에서는 다이옵사이드의 표면 코팅을 통하여 생체불활

성 지르코니아 기판의 생체활성도가 증진하는 결과를 확인하였으며, 이러한 결과는

지르코니아 소재를 이용한 치아용 임플란트 및 인공 뼈의 성능을 향상시키고 그

활용성을 크게 넓힐 것으로 사료되었다.
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제 5 장. 사출성형으로 제작된 지르코니아 임플란트

의 소결 물성 분석

제 1 절. 서론

최근 치과용 임플란트 소재인 금속 티타늄을 대체할 수 있는 재료로서 세라믹인

지르코니아가 많이 연구되고 있다. 지르코니아는 인체에 삽입되었을 때 독성 반응

을 일으키지 않고 부식과 마모에 대한 저항이 뛰어나며, 심미적으로 우수하고 생체

적합성이 우수하다. 현재 연구되고 있는 지르코니아 임플란트의 경우, 전체적으로

연삭 가공 방식으로 제조되어 있어 대량생산이 어렵고 제조 단가가 매우 높다. 또

한 가공에 의한 표면 미세균열 등 많은 결함을 가지고 있어 임플란트가 장기간 인

체 내에서 유지되는 경우 임플란트가 파단되거나 탈락하는 문제가 종종 발생하고

있다. 이러한 문제점을 개선하고 경제적인 단가에 대량으로 세라믹 임플란트 제품

을 생산하고자 사출성형공정이 제품 생산에 도입하려는 연구가 시도되고 있는데,

나사형 치과용 지르코니아 임플란트의 경우 소형이고 모양이 복잡하기 때문에 사

출성형공정으로 생산하기 좋은 조건을 가지고 있다.

일반적으로 사출성형공정은 일정한 품질의 제품을 얻을 수 있고 대량생산이 가

능하며, CAD/CAM 가공 공정으로 구현하기 어려운 세라믹 임플란트의 다양한 형

상 구현이 가능하다. 반면에 사출성형 과정 중 결함제어에 대한 높은 기술 능력이

요구되고 공정이 긴 단점이 있다. 최근에는 사출성형법으로 제작한 지르코니아 세

라믹 임플란트를 좀 더 고밀도로 치밀화시키고, 입자크기를 줄여 저온열화를 최소

화시키기 위한 방법으로 후 열처리 공정에 HIP 공정을 도입하고 있다 [65]. 그러나

사출성형공정에 필요한 분말의 물성, 첨가제 및 탈지공정 개발, HIP 열처리 조건

등 공정 인자가 아직 최적화에 이르지 못하고, 특히 상용 지르코니아 임플란트의

경우 제작 조건에 따른 기계적 물성이나 결함 분석 등이 다소 미진한 실정이다.

본 연구에서는 형상 디자인적으로는 큰 문제점이 없으나 식립 과정 및 수술 후

파절되어 부러짐으로 인하여 활용이 제한되고 있는 사출성형 제작 치과용 지르코

니아 임플란트 시제품의 물성을 분석하여 평가하고자 하였으며, 이를 통하여 최적

의 성형 및 열처리, 가공 조건을 확보하고자 하였다. 물성 분석 인자로는 기계 및
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광학 물성에 가장 큰 영향을 끼치는 소결밀도, 경도, 입자크기, 상 조성을 선정하였

는데, 분석 결과를 바탕으로 이들 인자가 임플란트의 기계적 성질, 미세조직, 결함

구조 형성에 미치는 영향을 살펴보았다. 마지막으로 2-body 세라믹 임플란트와

1-body 세라믹 임플란트의 소결 물성을 분석하여 비교하였는데, 이를 통하여 지르

코니아 세라믹 임플란트의 형상을 최적화하기 위한 공정조건을 제시하고자 하였다.
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제 2 절. 재료 및 실험방법

실험에 사용된 지르코니아 임플란트는 TZ-3YE 분말을 사용, 플라스틱 인서트

방식을 적용하여 사출성형공정으로 제작된 시제품이었다. 이 시제품은 사출성형 후

1450 ℃에서 2시간 열처리하여 선 치밀화를 이룬 후, 최종 고밀도화를 위해서 1400

℃에서 1200 bar의 압력으로 2시간 동안 HIP 처리를 진행하여 제작되었는데, 이

공정은 개발사인 ㈜ 메세텍에서 진행하였고, 본 연구에서는 개발사에서 제공한 시

제품을 받아 연구를 수행하였다. 사출성형공정 및 실험에 사용된 지르코니아 임플

란트의 형태를 Fig. 25에 비교하여 나타내었다.

본 연구에서 사용된 지르코니아 임플란트는 1-body 세라믹 임플란트와 2-body

세라믹 임플란트 두 가지이며, 2-body 세라믹 임플란트의 경우 치아 위치에 대응

한 4가지 크기의 시편을 이용하여 소결 물성과 특성을 각각 분석하였다. 먼저 소결

밀도는 아르키메데스법으로 측정하였는데, 정밀 저울을 이용하여 1-body, 2-body

세라믹 임플란트의 중량과 현수무게, 함수무게를 각각 측정하여 소결밀도 및 흡수

율을 계산하였다. 이후 각각의 시편들을 적당한 크기로 다이아몬드 톱에 의하여 절

단하고 #220, #400, #800번의 다이아몬드 연마판과 #1200의 탄화규소 사포를 사용하

여 차례로 연마하였다. 지르코니아 임플란트로서 적합한 시편은 우선 소결밀도

6.05 g/cm3 이상 시편인데, 소결밀도 분석 결과로부터 2-body 세라믹 임플란트 중

직경 7.5 mm인 시제품과 1-body 세라믹 임플란트 등 두 가지를 선택하였고, 적절

한 연마 후 비커스 경도 시험을 수행하였다. 경도 시험은 300kgf의 하중으로 5개의

압흔 자국을 측정한 후 최소, 최대를 제외한 3개의 압흔 자국 평균을 통해 비커스

경도 값을 구할 수 있었다. 마지막으로 SEM을 이용한 미세구조 및 XRD를 통한

상 분석으로 입자크기 및 미세구조, 상 조성을 분석할 수 있었다. 수행된 실험방법

은 Fig. 26에 정리하여 나타내었다.
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Fig. 25. Processing of ceramic injection molding(CIM), and zirconia implant

samples manufactured by CIM method.
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Fig. 26. Analysis of sintered properties and microstructural investigation in

zirconia implant fabricated by injection molding.
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제 3 절. 결과 및 고찰

Table 1에는 사출성형으로 제작된 1-body 세라믹 임플란트와 2-body 세라믹 임

플란트의 소결 물성을 분석한 후, 비교하여 나타내었다. 인공치근(Fixture)의 길이

는 10 mm로 모두 동일하며, 치아 위치 및 크기에 대응하여 크기가 다른 직경

4.5-7.5 mm의 2-body 세라믹 임플란트를 적용할 수 있다. 사출성형으로 제작한 치

과용 임플란트 인공치근은 직경이 증가함에 따라 소결밀도가 5.89 g/cm3 (직경 4.5

mm)에서 6.05 g/cm3 (직경 7.5 mm)까지 증가하였으며, 반대로 소결 후 입자크기

는 0.5-0.7 µm에서 0.3-0.4 µm로 감소하였다.

2-body 세라믹 임플란트와는 달리 1-body 세라믹 임플란트의 경우 최상단에 지대

주(Abutment)가 붙어 있는데, 이 시편의 경우 6.07 g/cm3 (99.5 %)의 높은 소결밀

도를 나타내었다. 따라서 소결밀도만으로 임플란트 적합성을 평가하였을때 지르코

니아 임플란트 요구 특성 6.05 g/cm3 이상 소결밀도는 2-body 세라믹 임플란트 중

직경 7.5 mm 시편과 1-body 세라믹 임플란트만이 적합한 것을 확인하였다.

사출성형으로 제작한 지르코니아 세라믹 임플란트 중 직경 7.5 mm와 1-body 세

라믹 임플란트의 비커스 경도를 측정한 결과, 두 시편 모두 세라믹 임플란트 요구

값인 평균 1200 Hv 이상의 비커스 경도 값을 나타내었다. 경도 측정 후 압입자 흔

적을 전자현미경으로 관찰하였는데, 그림 Fig. 27에 그 결과를 나타내었다. 그림에

서 보듯이 일정한 대각선의 길이와 뚜렷한 다이아몬드 압흔자국을 확인할 수 있는

데, 압흔 주위에 균열이나 파단된 흔적은 나타나지 않았다.

1-body 세라믹 임플란트와 2-body 세라믹 임플란트의 상 조성을 XRD 분석으로

확인하였는데, 그 결과를 Fig. 28에 나타내었다. 2-body 세라믹 임플란트는 모든

상이 정방정상으로만 구성되어 있는 반면에, 1-body 세라믹 임플란트의 경우 주상

은 정방정상이지만 2차상으로 약간의 단사정상이 혼재하는 것으로 나타났다.

지르코니아 세라믹 임플란트의 미세구조 관찰과 분석을 통하여 입자크기를 측정

하였는데, 그 크기를 비교하여 Fig. 29에 나타내었다. 1-body 시편과 2-body의 시

편에서 입자크기, 입도 분포가 다르게 나타나는데, 2-body 세라믹 임플란트의 경

우, 직경이 커질수록 입자크기가 감소하였으며, 1-body 세라믹 임플란트의 경우 입

도 분포는 더 넓은 것을 확인하였다.

2-body 세라믹 임플란트의 미세구조 및 결함의 형태를 임플란트 크기와 위치에
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Table 1. Sintered properties of zirconia implant with fixture diameter and

implant type.
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Fig. 27. Vickers’ hardness of 2-body type (Φ 7.5 mm) and 1-body type zirconia

ceramic implant.
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Fig. 28. Phase composition of zirconia implants; (a) 2-body type and (b) 1-body

type.
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Fig. 29. Microstructure and grain size of 2-body type and 1-body type zi

rconia implant as functions of fixture diameter.
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따라 Fig. 30에 나타내었다. 동일한 임플란트에서 위치에 따른 미세구조적 차이는

크게 나타나지 않았다. 소결밀도가 낮은 직경 4.5 mm 시편에서는 크고 불규칙한

내부기공과 균열이 관찰되었는데, 이러한 결함들은 기계적 성질 및 광학적 물성을

크게 떨어뜨리게 된다. 이러한 기공과 결함들은 사출성형 후 burn-out 공정 중 고

분자의 분해로 생긴 가스 발생으로 형성되거나 고분자의 불균질한 분산으로 생기

는 것으로 보이는데, 대부분 긴 형태이거나 불규칙한 모양으로 존재하였다. 반면에

소결밀도가 높은 직경 7.5 mm 시편의 경우, 큰 기공이나 균열은 거의 보이지 않았

으며, 낮은 결함 농도로 인하여 경도 등 기계적 물성이 우수하였다. 1-body 세라믹

임플란트의 미세구조 및 결함의 변화는 Fig. 31에 나타내었는데, 미세구조가 전체

적으로 균질하였지만 지대주 부분의 표면에 일부 미세균열이 관찰되었다. 1-body

형태의 세라믹 임플란트는 사출성형과 HIP 처리로 미세구조가 대체로 우수한 시제

품이 제작되었지만 상용 임플란트로의 적용을 위해서는 개선할 부분이 다수 발견

되었다. 소결 및 기계적 물성의 최적화를 위해서는 작은 입자크기와 입도의 균질성

을 확보할 필요가 있으며, 단사정상 형성의 억제, 표면 미세결함 제어 등이 요구되

며, 결과적으로 제작과정에서의 엄밀한 공정제어가 필요한 것으로 판단되었다.
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Fig. 30. Microstructure and cracks in 2-body ceramic implant as functions of

fixture diameter and location.
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Fig. 31. Microstructure and microcracks of 1-body type ceramic implant.
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제 4 절. 결론

사출성형으로 제작된 1-body 세라믹 임플란트와 2-body 세라믹 임플란트의 소

결밀도, 경도, 미세구조, 상 조성 및 결함 구조를 분석하여 치과용 지르코니아 임플

란트 제조를 위한 최적화 공정과 물성 조건을 분석하였다. 임플란트 크기와 형태에

따른 소결밀도, 미세구조, 상 조성 및 비커스 경도를 측정한 결과, 직경이 커질수록

소결밀도가 6.05 g/cm3 이상으로 증가하지만 입도크기는 감소하였으며, 평균 1200

Hv 이상의 비커스 경도 값을 확인하였다. 이에 따라 2-body 세라믹 임플란트 중

직경 7.5 mm 시편과 1-body 세라믹 임플란트는 높은 소결밀도 및 경도를 가지며,

낮은 결함 농도로 우수한 기계적 물성을 나타내는 것으로 평가되었다. 반면에

1-body 세라믹 임플란트의 경우, 99.5 %의 높은 소결밀도 및 높은 경도를 갖지만

입도 분포가 넓고 단사정상이 존재하며, 작은 표면결함이 내부에 존재하기 때문에

임플란트의 물성 개선이 필요한 것으로 나타났다. 결론적으로 사출성형 시 분말의

물성, 성형방법, burn-out 및 HIP 후 가공 등을 최적화 조건으로 제어해야만 치과

용 임플란트 요구 특성을 충족할 것으로 사료되었다.
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제 6 장. 종합 결론

본 연구에서는 생체불활성 소재인 지르코니아의 생체활성 및 골 결합 성능을 개

선하기 위하여 솔젤 코팅에 의한 표면 개질을 시도하였고, 이 과정에서 울라스토나

이트, 다이옵사이드 코팅층을 형성하여 코팅층 표면 미세구조 및 상 변화가 생체물

성에 미치는 영향을 고찰하였다. 또한 지르코니아 임플란트의 요구 물성을 충족하

기 위한 소결물성과 미세구조를 분석하였으며, 실험결과로 도출된 결론은 다음과

같다.

1. 균질한 울라스토나이트 층은 솔젤/스핀 코팅을 통해 지르코니아 기판에 증착

되었다. 울라스토나이트 코팅층의 표면 미세구조와 코팅 두께는 코팅 횟수에 의존

하였는데, 코팅 횟수가 증가함에 따라 울라스토나이트 코팅층의 두께는 1.7 µm에서

12.7 µm로, 코팅층의 표면 거칠기는 0.14 µm에서 0.59 µm로 점차 증가하였다. 시편

을 SBF 용액에 침적하는 동안 울라스토나이트 입자의 지속적인 용해와 하이드록

시아파타이트 입자의 석출이 관찰되었으며, 침적 14일 후 최종적으로 지르코니아

기판에 두꺼운 하이드록시아파타이트 코팅층이 형성되었다. 이는 솔젤/스핀 코팅을

통해 형성된 울라스토나이트 피막이 미세구조, 형태 및 화학적 조성의 변화를 통해

지르코니아 기판의 생체활성을 효과적으로 향상시킴을 확인하였다.

2. 생체불활성인 지르코니아 기판의 생체활성을 증진시키고자 다이옵사이드 세라

믹을 솔젤법으로 표면 코팅한 후, in vitro 실험을 통하여 생체활성도 증진을 확인

하였다. 다이옵사이드 코팅층의 미세구조, 적층 면적, 치밀도 및 두께는 코팅 횟수

에 크게 의존하였다. 코팅 두께는 1회 코팅 0.9 µm에서 4회 코팅 시 최대 23.3 µm

까지 증가하였다. 반복되는 코팅 횟수가 증가할수록 코팅층의 피복도, 두께, 입자크

기는 점차 증가한 반면에, 코팅층의 치밀도는 다소 감소하였다. 전반적으로 다이옵

사이드를 두껍게 코팅한 시편보다는 얇고 치밀하게 1회 코팅한 시편에서 하이드록

시아파타이트 입자의 표면 석출이 활발하게 진행되는 것으로 분석되었다. 따라서

다이옵사이드 표면 코팅을 통하여 생체불활성 지르코니아 기판의 생체활성도가 증

진하는 결과를 확인하였다.
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3. 사출성형으로 제작된 1-body 세라믹 임플란트와 2-body 세라믹 임플란트의

소결밀도, 경도, 미세구조, 상 조성 및 결함 구조를 확인하여 치과용 지르코니아 임

플란트 제조를 위한 최적의 가공 조건을 분석하였다. 각각의 종류에 따라 소결 물

성을 분석한 결과, 2-body 세라믹 임플란트의 직경 7.5 mm와 1-body 세라믹 임플

란트는 높은 소결밀도 및 경도를 가지고 있어 우수한 기계적 물성을 나타내었다.

하지만 1-body 세라믹 임플란트는 99.5 %의 높은 소결밀도 및 경도를 가져 기계

적 물성은 우수하나 입자크기, 상 조성의 표면균열 등으로 보아 임플란트 물성 최

적화를 위해서 제작공정의 엄밀한 제어가 요구되었다. 본 연구에서는 1-body 세라

믹 임플란트와 2-body 세라믹 임플란트의 소결밀도, 경도, 미세구조, 상 조성 및

결함 구조를 확인하였으며, 시편의 크기 및 제작 조건에 의존하였다. 결론적으로

사출성형 시 분말의 물성, 성형방법, burn-out 및 HIP 후 가공 등을 최적화로 제어

해야만 임플란트 요구 특성을 충족할 것으로 사료되었다.
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