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ABSTRACT

Acrylic acid plasma treatment of SLA surface treated titanium 

for improving the bone formation

Jin-Hong Park, D.D.S, M.S.D

Director : Prof. Yeong-Mu Ko, Ph.D., D.D.S

Department of Dental Science

Graduate School of Chosun University

   Titanium (Ti) and Ti alloys are used widely as a dental implant 

materials and an orthopedic in clinical dentistry. Plasma surface 

modification can be used to improve the surface properties of 

commercial pure Ti by coating functional groups to produce bioactive 

films with different surface topography.

   In this study, Ti surface treated with sandblast large grit acid 

etching(SLA) was modified with acrylic acid(AA) using a low temperature 

RF discharge plasma treatment and then investigated bone formation and 

pre-osteoblast cell proliferation and differentiation of the specimens. 

   SLA treated Ti and AA plasma polymerized SLA-Ti surface were 

characterized by X-ray photoelectron spectroscopy(XPS), Fourier 

transform infrared(FTIR), contact angle, X-ray diffraction(XRD) and 

field emission scanning electron microscopy(FE-SEM). The surface of 

untreated Ti, SLA treated Ti, and AA plasma polymerized SLA/Ti were 

also examined for their proliferation and differentiation of  

pre-osteoblast (MC3T3-E1) cells using MTT assay in vitro and ALP test 

and bone formation test was performed immersion in simulated body fluid 
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(SBF) for 7 days.

   The results of the various conditioned surface characteristics

showed that polyacrylic acid thin films was deposited on the SLA-Ti 

surface after AA plasma working for 15 min at a power of 30, 50, and 

70W. The changes of surface chemistry and surface topography of Ti with 

AA plasma surface modification played main roles in improving the bone 

formation and MC3T3E1 cell proliferation and  differentiation of them.  

   These results suggest that polymeric thin films on the SLA treated 

Ti surface has an effect on the proliferation and differentiation of 

MC3T3-E1 cells and potential to be useful for the osteo-conductive bone 

implants.
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제 1      

근 치과  란트에  연 는 다양  처 에 점  고 

, 골 착과 안정    란트  개 여 상적  

공  높 는 노  계 고 다.  들 , 란트  거칠

 가
1-3), 

4, 5), 또는 적 처
6, 7) 등  여 치근  란트  

골 착 안정  가시키  미  태  포 는 란트  태가 

란트  골 착에 상당   다8). 

 처  에는  티타늄 라  사(titanium plasma spray, TPS) 

또는 산 식(acid treatment), 샌드블라스트(sandblast) 과 같 , 란트 

적  가시키는  다9). 산칼슘 계  수산

(Ca10(PO4)6(OH)2)  상적  많  사 어 10), 연골 식과 사

게 생체친  높고,  치조골  여 치조골  복

에 과적  것  식 어 다11). 러  과는 에너  가  

제타포 (Zeta potentiaal)  , 그 고 접 각   어난다. 

러  사실 문에 단  료 에 착 시  짐   포

  생  것  측 다12). 게다가 러  물 적, 적 

과, 시그널전달에 탕   포적  생체 료 에 포  간

착, 단 간 착에 여 고  보여주었다.

근 상적  가  많  사 는 처   SLA(sandblasted 

large grit and acid etching), RBM(resobable blast media) 등 다. SLA 

처 식  산 알루미늄 (Al2O3) 또는 산 티타늄 (TiO2)  차적  

사처   차적  염산/ 산(HCl/H2SO4)  같  산  여 

란트   거칠게 는  말 다. 

러  개 술 에  라   개 술  포  

  착  시키   생체 료  적  시키는 술

  생체 공  야에 널  사 고 다13-15). 특히 라  

술  착  (카 복실 , 아민 , 드 실 , 술폰  등)는 

료 에 존  생체 물   단 과 공 결 에  고정 에 
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매   술  알 져 다. 

라  본 연 에 는 상에 가  많  사 는 SLA 처   라  

 여 아크 산(Poly Acrylic Acid: PAA)과 같  친수  카

복실 (-COOH)  다량 는 물  고, 그 에 골 능과 조

골 포 착에 미치는  연 다. 
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제 2   실험 료  

제 1 절. 티타늄 시

본 실험에 는 상업적  사 는 순수 티타늄 원  (NSC CP-Ti, grade 

2, Japan)  경 20 mm  가공 여 시료  사 고, 계적 연 는 

#100, #600, #800, #1200, #2000 grit SiC 연  단계적  습식 연

다. 연  시료는 아 과 에탄  1:1 비   액에 1시간동

안  척   3차 탈 수  정 여 건조 여 사 다. 



- 4 -

제 2 절. SLA-Ti  제조

SLA   여 연  척  끝난 티타늄 원  타  

블라스  비 (Pencil Blaster-Ⅲ, JAEMYUNG INC., Korea)내에  균  

50 ㎛크  갖는 알루미나 (Al2O3, Renfert, Swiss) 말  시 과  거  3 

cm 내에  0.6 MPa  압  사 다(Fig. 1). 블라스트 처  티타늄 

시  수  알  그 고 아  여  척  실시  

에, 산 (H2SO4, Samchon chem., Korea)과 염산(HCl, Samchon Chem. Korea) 

 비  5:5  액에 산 (HF, Samchon chem., Korea) 액  량 첨가

여 제조  산처 액에 블라스트 처  티타늄  60℃  5 동안 

침 여 산처  실시 다. 산처  시  3차 탈 수  정  다

  남아 는 산  제거  여 80 ℃  3차 탈 수에 48시간

동안 침  , 40℃  공 븐에  건조  실시 다.
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Fig. 1. Preparation using SLA treatment process. 
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제 3 절. 아크 산 처

라   시 노 는 아크 산 (Acrylic acid; 99.5%, 

Sigma-Aldrich, USA)  사 고, 라  치   Fig. 2에 

나타내었다. 라  개  처  전, SLA 처  티타늄  물제

거    여  여 전처  실시 다. 전처  과정  

아 곤 (Ar)가스  산  각각 25 sccm  챔  내   압  

200 mtorr   , 라  전  200W  10  동안 수 다. 

어   노  압과 25 sccm  Ar가스   챔  내

 압  200 mtorr   , 30 W, 50 W, 70 W  각각 15  동안 

시킨  3차 수   정 고, 공 븐에  60℃  24시간동

안 건조 다.  
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Fig. 2. Schematic diagram for plasma device.
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제 4 절. 

주사전 미경 (FE-SEM: field emission scanning electron microscopy, 

S-4800, Hitachi, Japan)  여 SLA처  티타늄 과 SLA처   

라  처  티타늄   찰 다. SLA처  티타늄 과 SLA처  

 라  개   티타늄  고  결   여 

퓨 에  적   (FT-IR, Fourier-transform infrared 

spectroscopy, FT/IR-4100, Jasco, Japan)  다.  결정 조  

찰  여 X-  절 치 (X-ray diffractometer, X′pert, 

Philips, Netherlands)  다.

#2000  티타늄, SLA처  티타늄 과 SLA처   라  처  

티타늄 시  각각 비 여 60℃에  24시간 건조   접 각  측정

다. 각 시  접 각  찰  여 수 약 5 ㎕  시 에 

어뜨  , 접 각 측정  (GSA, Surfacetech, Korea)  5  에 접 각  

측정 다. 

아크 산   SLA-Ti  카 복실  정량  Toluidine 

Blue O (TBO) 정량  다. 0.5 mM 농  TBO 액에 시료  침

여 30℃에  6시간 동안 TBO 염료  카 복실  시 다. Sodium 

hydroxide 액 (pH 9)에  30 간 50 rpm  척    Acetic acid 

50% 수 액에  12시간 동안 1000 rpm  TBO  탈착시킨 다   수 액  

620nm  흡  카 복실  정량 다.
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제 5절. 생체 사 액   골 능 가

본 실험에  사  생체 사 액 (simulated body fluid, SBF)  간  

무  농  같  농  갖게   다 과 같  제조 다

(Table 1).

 생체 사 액 제조에 사 는 든 는 1N-HCl 액  척  

,  제  닦아내고 다시 수  척 여 건조   사 다. 

조(water bath)  36.5℃  시키  800㎖  수  1ℓ  

폴비 커에 넣  , SBF  제조에 NaCl(ER, Junsei, Japan), NaHCO3(ER, 

Junsei, Japan), KCl(ER, Junsei, Japan), K2HPO4・3H2O(ER, Junsei, Japan), 

MgCl2・6H2O(ER, Junsei, Japan), (ER, Junsei, Japan), CaCl2(ER, Junsei, 

Japan), Na2SO4(ER, Junsei, Japan)  시약 순  넣  magnetic 

stirrer  다. 종적  비 커  액  pH가 36.5℃에  7.4

가  tris-buffer Solution (Tris(hydroxymethyl) aminomethane, 

(CH2OH)3CNH2, ER, Junsei, Japan)과 1N-HCl 액  첨가 여 조절 다.

조  연  티타늄과, SLA처  티타늄, 그 고 실험  SLA처  

 라  처  티타늄 시  담  비 커  겨 넣  , 각각 4 과 

7  에 에  수산  주사전 미경과 X-  절

치  여  여 골 능  가 다. 
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Na+ K+ Mg2+ Ca+ Cl- HCO3
- HPO4

2- SO4
2-

Human 

body fluid
142.0 5.0 1.5 2.5 103.0 4.2 1.0 0.5

SBF 142.0 5.0 1.5 2.5 148.0 4.2 1.0 0.5

Table 1. Ion concentrations of human body fluid and simulated body 

fluid(SBF) (unit: mM)
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제 6 절. 조골  포 양

포 양  α-MEM(Alpha Minimum Essential Medium with 

ribonucleosides, deoxyribonucleosides, 2 mM L-glutamine and 1 mM sodium 

pyruvate, but without ascorbic acid/GIBCO, Custom Product, Catalog No. 

A1049001) 에 growth factor  제공 는 10% (w/v) fetal bovine 

sereum(PAA Laboratoris.inc A15-751)과 생제  amphotericin(Lonza 

walkersville MD USA 0719)  여 5% CO2가 공 는 37℃, CO2 

incubator에  48시간 양 다. 그 고 계 양   얻어  4

포  incubator에  1  동안 양 여 실험에 사 다.
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제 7 절. 생체적  가  

양  포는   제거   PBS  여 척  

trpsin/EDTA  량 첨가 여 양접시  시 다.  포에 

FBS가 포   첨가 여  정 시킨  원심  여 

포  수집 다. 포에  첨가 여 다시  시킨  비  샘

 첨가  12-well plate에 각각 1 × 105 cells/well  종 다. 포는 

37℃, 5% CO2 양 에  각각 1 , 2 , 3  동안 양   MTT  첨가

여 청 색  결정  생 는 것    알 (Isopropyl 

alcohol, Sigma)  여 다. 흡  측정   액  

96-well plate에 각각 200 ㎕씩 주   ELISA reader(Thermal Fisher 

SCIENTIFIC)  여 540 ㎚에  흡  측정 다.
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제 3  실험결과  고찰 

제 1 절. 

Fig. 3  SLA 처 전  연  Ti  SLA 처 , 라  처  과 미

조  찰  것 , SLA 처 전과 SLA 처   라  에 라 

티타늄 시  색  다  것   수 었다. 

Fig. 4는 주사전 미경  여 연  Ti과 균 가 50 ㎛  알

루미나  여 블라스트 처  Ti, 블라스트 처  Ti  산 처  

, 그 고 SLA 처  Ti 에 아크 산  라  처   

찰  결과 다. 블라스트 처   크  크  거친 태가 찰

 (Fig. 4-b), 산 처  에는 균 5 ㎛ 정   태  는 

것  찰  수 었다 (Fig. 4-c). 아크 산    SLA 처  

Ti과 비  볼  큰 는 찰  수 없었다. 

Fig. 5는 RF 라  에  아크 산   SLA-Ti  wide 

scan(400-4000cm-1) FTIR 스 트럼 다. 1700cm-1 근에  카 복실  존

   수 는 강  C=O결  크  찰  수 었고, 라  

가 가 수  크  강 가  뚜 게 나타난 것   수 었다. 

것  아크 산  라    적  고   보

다는 가 높  네트워킹  태  어나  문에 강  크가 나

타난 것  사료 다. 라  적  특징   상 사슬

태  루어 는 것  아니라 복  3차원 네트워킹 태  어난다.

Fig. 6는 70 W  라   아크  산   SLA-Ti  XPS 

 스 트럼  C1s  O1s 크만 나타났고,  결과는 FTIR결과  

치 다. 러  결과들  SLA-Ti 에 라   여 카

복실 (-COOH)   공적  루어졌    수 었다. 

Fig. 7  RF 라  워에  티타늄 에 존 는 카 복실 량  

TBO  여 정량  결과  폴 아크 산  께  주사전 미경

 여 찰  결과 ,  그래  시 다. RF 라  
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가 가 에 라 카 복실 량과  께가  가 다. 

Fig. 8  연  Ti  SLA-Ti, 그 고 RF 라  에  아크 산

  SLA-Ti  접 각  측정  결과 다. 아크 산   

SLA-Ti  조  연  Ti, SLA-Ti 보다 낮  접 각  나타내었고, RF 

라  가 가 수  접 각  낮아짐   수 었다.  낮  접

각    cell과  접  시 포 착과 매  접   

 적  친수  가 는 료  포  착  수 여 

란트  같  생체 료  사 는  다고 보고 었다16).
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Fig. 3. Photo images of the various treated Ti surface.
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Fig. 4. FE-SEM images of (a) polished Ti, (b) blasted Ti, (c) SLA-Ti, and 

(d) plasma treated SLA-Ti. 
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Fig. 5. FTIR spectrum of plasma polymerized SLA-Ti surfaces (a) 30 W, (b) 

50 W, and (c) 70 W. 
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Fig. 6. XPS spectra of -COOH coated SLA-Ti surface (70 W).
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Fig. 7. The -COOH concentration of the surface and thickness of 

polyacrylic acid films According to the RF plasma powers
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Fig. 8. Contact angle values of water droplets measured on the different 

modified Ti surfaces.



- 21 -

제 2 절. 골 능 가

Fig. 9는 생체 사 액에 처   시료  4 간 침  , 주사전

미경  여 찰  결과 다. 조  연  Ti과 SLA-Ti  알

맹  태  들  적  어 는 것  찰  수 었고 

(Fig. 9-a, b), 아크 산   SLA-Ti  에   

는 것  찰  수 었다 (Fig. 9-c~e). 

Fig. 10  생체 사 액에 처   시료  7 간 침  , X-  절

 여 시료  결정상  찰  결과 다. 연  Ti  제 고 

 수산  결정상  찰 었다.  여 Fig. 9-c~e에  

찰    수산   수 었 , 아크 산   

SLA-Ti  수  골 능  갖는 것   수 었다. 

Fig. 11  FTIR  여 아크 산   SLA-Ti  (Fig. 11-a)과 

생체 사 액에 7  동안 침 시킨 아크 산   SLA-Ti (Fig. 

11-b)  찰  결과 다. 1060cm-1 근에  강  P-O결  크  찰  수 

었고, 1700cm-1 근에  C=O결  크  감  찰  수 었다. 는 

시료 에  수산   수산  내  PO4
3-에  결

 미 , C=O결  크  감 는 수산 내  양  아크 산

 카 복실  결 에  결과 다. 카 복실산  경  생체 사 액

내에  어 수 가 고 그 빈  양  결  쉽게 루어

다고 보고 었다17).
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Fig. 9. FE-SEM images of the precipitated deposited on the surface (a) 

CP-Ti, (b) SLA-Ti, (c) COOH/SLA-Ti (30 W), (d) COOH/SLA-Ti (50 W), and 

(e) COOH/SLA-Ti (70 W).
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Fig. 10. Thin film XRD patterns of different Ti surface immersed in SBF    

 for 7days. (a) untreated Ti, (b）CP-Ti, (c) SLA-Ti, (d) COOH/SLA-Ti (30 

W), (e) COOH/SLA-Ti (50 W), and (f) COOH/SLA-Ti (70 W).
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Fig. 11. ATR-FTIR spectrum of (a) COOH/SLA-Ti (70 W) and (b) COOH/SLA-Ti 

immersed 7 days in SBF.
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제 3 절. 조골  포(MC3T3-E1) 식  

SLA-Ti 에 라   착  아크 산 에 존

는 카 복실 가 MC3T3-E1 포 생존 에 미치는  가  여 

MTT  여 찰 다. MTT  포  미 드 아 

과 접연  는  포  생존  측정   적  널  

사 는 다.  실험에  조  무처  Ti과 SLA-Ti  사

고, RF 라  에  아크 산   SLA-Ti  실험

 사 다. MC3T3-E1 포생존  측정  여  조 과 실험  

 1 , 4  동안 양 고, 생존 (%)계산  1  동안 양  조  

생 포수  100%    실험  생 포수  비  나타낸 것 다 

(Fig. 12). 포 양 간  가  실험  포생존  가  알 

수 었다. 1  양  경 에는 50 W  가 여  SLA-Ti 

 포 식에 가  큰  미쳤다. 4 째가  조 과 실험  

포 식  크게 차 가 나  시 고, 아크 산   SLA-Ti  

포 식  조 에 비 여 높  것   수 었다. 결 적  본 

실험  경 ,  에 존 는 카 복실 가 MC3T3-E1 포  식에 가

 큰  미치고 다는 사실  알 수 었다. 

Fig. 13  SLA-Ti 에 라   착  아크 산  

 에 MC3T3-E1 포  여 ALP  찰  결과 다. 

찰결과 4 에 비  7 에   뚜  ALP  찰  수 었고, 아크

산    연  Ti 과 SLA-Ti 보다 월등히 높  ALP

 갖는 것  찰  수 었다.
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Fig. 12. Cell proliferation of the MC3T3-E1 cell cultured on the modified 

Ti surface for 1 day and 4 days. 
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Fig. 13. ALP activity of the MC3T3-E1 cell cultured on the modified Ti 

surface for 4 days and 7 days. 
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제 4   결

SLA처  티타늄 에 라  개  여 폴  아크 산 

고       찰 고, 제조  시  생체 사 액

에 침 여 골 능  찰 , MC3T3-E1 포  여 포 식

과  조사 여 다 과 같  결과  얻었다.

 

1) 친수  갖는 균  카 복실  다량  고  층  

   수 었다.

2) SBF   골 능 가 결과, 고    4  만

에 수산   찰 고, 7  에는 결정  수산

  찰  수 었다.

3) MC3T3-E1 포 식  에 미치는  찰  결과, 고  

  무 처  에 비 여 수  생체  나타내었다. 

상과 같  결과   시   SLA처  란트  에 라

 개 술  여 고   란트는 상적  

골 생  수  것  사료 다.  동물실험  여 실제  신생골

 생능  어느 정  는 연 가 시 어야  것  사료

다.   
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