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국문초록 

치과용 지르코니아의 입자크기가 

복합 레진 시멘트의 접착력에  

미치는 영향 

치과생체재료과학 전공 전지환  

(지도교수 이 상 훈) 

 

 

본 실험에선 치과용 지르코니아의 입자 크기가 복합레진 

시멘트(composite resin cement)의 접착력에 미치는 영향을 모델 

실험을 통해 연구하였다. 입자 크기가 작고 큰 두 가지 형태의 

지르코니아 디스크의 제작을 위해 가 소결(pre-sintered)된 치과용 

지르코니아를 1450 oC 에서 각각 0.5 시간 및 40 시간 동안 소결하였다. 

그 결과 소결 시간이 짧았던 지르코니아 시편의 평균 입자 크기는 1.37 

±0.15 ㎛였고, 소결 시간이 길었던 시편의 평균 입자 크기는 3.74 ± 

0.50 ㎛였다. 소결된 시편은 계면 자유에너지(interfacial free 

energy)와 복합 레진 시멘트의 접착 강도 측정을 위하여 다이아몬드 및 

알루미나 현탁액을 이용하여 균일하게 표면을 연마하였다. 탈 이온수의 

접촉각을 통해 측정한 계면 자유에너지는 작은 입자 크기를 갖는 
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지르코니아의 경우 63.5 ± 4.2 dyne/cm 를 보였지만, 큰 입자 크기를 

갖는 지르코니아 시편은 52.1 ± 5.5 dyne/cm 값을 보였다. 입자 

크기에 따른 레진 시멘트의 접착력 평가를 위해서는 전단 결합 강도 

실험 전 50 ㎛ 알루미나 분말로 접착 면을 샌드블라스트 처리한 원통형 

스테인리스강과 표면이 균일하게 연마된 지르코니아 디스크 사이에 복합 

레진 시멘트를 접착하였다. 이후 화학 경화 촉진을 위해 36.5 oC 의 

오븐에서 시편을 7 일 동안 보관하였다. 복합 레진 시멘트와 지르코니아 

사이의 전단 결합 강도는 입자 크기가 작은 지르코니아 시편의 경우 

23.0 ± 4.5 MPa, 입자 크기가 큰 지르코니아 시편의 경우 17.5 ± 4.6 

MPa 의 값을 보였다. 파괴 시험 후 입자 크기가 작은 지르코니아 표면에 

남아있는 복합 레진 시멘트의 면적비는 89.7%였고 입자 크기가 큰 

지르코니아 디스크 표면에 남아있는 복합 레진 시멘트의 면적비는 

61.6%였으며 두 샘플 모두 접착(adhesive) 및 응집(cohesive) 파괴가 

혼합된(mixed) 파괴 양상을 보였다. 이상의 모델 실험 결과와 같이 

치과용 지르코니아와 복합 레진 시멘트 간의 접착력은 간단히 

지르코니아 입자 크기를 줄임으로써 향상시킬 수 있었다. 이 방법은 다른 

접착력 증가 방법과 병용 시 상조적(synergistic)인 결과를 보일 수 

것으로 기대되고, 지르코니아를 치과용 크라운으로 사용할 때 문제가 

되는 복합 레진 시멘트의 낮은 결합력을 증가시킬 수 있는 또 다른 

방법이 될 수 있을 것이다. 

주요어: 치과용 지르코니아, 복합 레진 시멘트, 입자크기, 계면 

자유에너지, 전단 결합 강도 

학  번: 2015-31242 
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I. 서론 

지르코니아는 기계적 물성이 뛰어난 대표적인 구조 세라믹스 중 

하나이다. 지르코니아의 높은 파괴 강도와 인성은 상 변태 강화 

기구(phase transformation toughening mechanism)에 기인한다. 즉, 

지르코니아에 외부 힘이 가해져 균열이 발생할 때, 균열 주변부에 위치한 

지르코니아 입자들(grains)은 균열 전파 에너지를 흡수하여 

정방정상(cubic phase)에서 단사정상(monoclinic phase)으로 변환되며 

균열 선단에서의 응력 강도 계수(stress intensity factor)를 감소시킨다. 

또한 균열 주변부 입자들은 상 변태 발생으로 인한 부피 팽창으로 

균열에 압축 응력을 가해 역시 균열의 전파를 방해하게 된다. 즉, 

지르코니아의 상 변태로 인한 균열 전파 시의 에너지의 소비와 그에 

따른 주변부 입자들의 부피 팽창은 지르코니아의 파괴 강도, 파괴 인성, 

및 와이블 계수(Weibull modulus)를 증가시킨다. 또한 지르코니아의 

색은 희토류 첨가제를 사용하였을 때 지르코니아 전자 준위(electron 

band)를 조절하여 다양하게 변화시킬 수 있다. 따라서 지르코니아의 

높은 기계적 물성과 심미성으로 인하여 치과용 크라운(crown),1 

브릿지(bridge),2-4 브래킷(bracket),5 및 지대주(abutment)6 등에 널리 

사용되고 있다.  

한편 치과용 소재로 사용할 때 지르코니아의 단점은 체내에서 장시간 

방치 시 저온 열화 현상으로 파괴 강도 저하가 급격히 발생할 수 있다는 

점과7,8 복합 레진 시멘트(composite resin cement)의 접착 시 충분한 

접착 강도가 보장되지 않는다는 것이다. 저온 열화 현상은 입자의 크기를 

작게 하거나 적절한 소결 조제(sintering aids)를 사용하여 상 변태 
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속도를 늦춰 저하시킬 수 있는 것으로 알려져 있다.9 하지만 지르코니아 

표면에서 복합 레진 시멘트의 낮은 접착 강도는 지르코니아를 치과용 

크라운으로 사용할 때 여전히 문제점으로 남아있다. 

치과용 지르코니아 표면에 복합 레진 시멘트의 접착 강도를 

증가시키고자 하는 연구는 매우 다양하게 진행되어왔다. 이는 복합 레진 

시멘트의 결합 유형에 따라 기계적 결합과10-15 화학적 결합10,12,16-21 두 

가지로 크게 분류할 수 있다. 이 중 기계적 결합을 이용하는 가장 

대표적인 방법은 지르코니아 표면을 샌드블라스트 처리하거나11,12,15 

연마하는(grinding)11,12 방법으로, 지르코니아의 표면 거칠기를 증가시켜 

복합 레진 시멘트의 기계적 결합력을 높이는 방법이다. 하지만 

지르코니아 표면을 샌드블라스트 처리하거나 연마할 경우 표면 결함이 

필연적으로 발생하는데, 이 표면 결함에 의해 지르코니아 자체의 기계적 

물성이 감소된다는 보고가 있다.11,22,23 하지만 이 보고와는 반대로 메타-

분석(meta analysis)에 기초한 결과에 의하면,24 지르코니아 표면을 

샌드블라스트 처리할 경우, 표면 부의 지르코니아 입자가 상 변태 되면서 

부피 팽창이 발생하고, 이에 의한 표면 잔류 압축 응력(surface residual 

compressive stress)에 의해 오히려 지르코니아의 파괴 강도가 

증가한다는 보고가 더 지배적으로 보고된다.25,26 따라서 샌드블라스트 

처리방법은 현재 지르코니아의 파괴 강도를 저하시키지 않는 것으로 

받아들여지기 때문에 복합 레진 시멘트의 결합력을 높이기 위해 가장 

많이 사용되고 있다.  

선택적 침투 및 엣칭(selective infiltration etching; SIE) 방법은18,21 

복합 레진 시멘트가 접착할 수 있는 지르코니아의 표면적을 크게 하여 



3 

결합력을 증가시키는 방법이다. 이는 제조 시 용융된 실리카 글라스를 

지르코니아 입자들 사이(입계)에 함침(selective infiltration)시킨 후 

나중에 이 부분만을 산으로 선택적 부식(etching)을 통해 지르코니아 

입계를 따라 많은 홈을 만든다. 이 표면에 복합 레진 시멘트를 도포하면 

복합 레진 시멘트가 지르코니아 표면뿐만 아니라 홈을 따라 접착하며 

접착량이 증가되어 접착력이 높아지게 되는 방법이다. 이 방법은 

샌드블라스트나 연마 처리 방법과 같이 복합 레진 시멘트가 결합되는 

비표면적을 증가시킨다는 목적은 동일하나 표면 조도를 증가시키는 

방법만이 상이하다.   

한편 지르코니아 크라운 표면에 복합 레진 시멘트의 접착 강도를 

증가시키고자 하는 방법 중 화학적 방법은 대부분 실란 커플링제를 통해 

지르코니아 표면과 실란 커플링제 간의 화학결합을 유도하는 방법이다. 

이 방법은 지르코니아 표면에 다양한 방법으로 실라놀 기(silanol 

group)를 형성시키고 복합 레진 시멘트 중에 존재하는 실라놀 기의 

축합반응(condensation reaction)을 통해 실록세인 결합(siloxane 

bonding)을 유도하여 결합 강도를 증가시키는 기전을 근간으로 한다. 그 

중 한 가지 방법은 실리카나 실리카가 표면에 코팅된 알루미나 분말을 

지르코니아 표면에 마찰(abrasion)시켜 실리카 상을 지르코니아 표면에 

도포하는데,10,14,17 이는 전술한 것과 같이 지르코니아 표면에 도포된 

실리카 상의 실라놀 그룹과 복합 레진 시멘트 내에 존재하는 실란 

커플링제의 실라놀 그룹이 반응하여 실록세인 결합을 유도하는 방법 중 

하나이다.   

화학적 결합을 이용하는 다른 방법은, 실리카 글라스를 이용하지 않고 
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지르코니아 표면에 실란 처리를 직접 하는 방법이다. 이는 실란 처리 

방법에 따라 크게 두 가지로 나뉜다. 한 가지 방법은 실란 용액을 

지르코니아 표면에 직접 도포하는 방법이고12,16 다른 방법은 실란 가스를 

이용한 플라즈마 처리법16 혹은 플라즈마 처리 후 실란 용액을 도포하는 

방법이다.20 

화학적 결합을 이용하는 방법 중 가장 많이 사용되는 방법은 유기 

포스페이트 [O=P(OH)2(OR)] 프라이머(primer)나 포스페이트 

(phosphate) 작용기가 포함된 복합 레진 시멘트를 사용하여 

지르코니아와 복합 레진 시멘트의 화학결합을 유도하는 방법이다.27-30 그 

중 10 methacryloloxydecyl dihydrogen phosphate(MDP)로 알려진 

포스페이트 커플링제는 구조 중 음으로 하전된 포스페이트 작용기(P-

O- groups)가 지르코니아 표면에 노출돼 있고 양으로 하전된 금속 

지르코니아 이온과 이온결합을 하여 복합 레진 시멘트의 결합력을 

증가시키는 것으로 알려져 있다.30,31 또한 지르코니아 표면에 존재하는 

Zr-OH 그룹과 10-MDP 중의 P=O 그룹(oxo group)은 두 재료 

사이에서 수소결합을 야기하여 복합 레진 시멘트의 접착 강도를 역시 

증가시키는 것으로 보고되고 있다.30,32 

계면 자유에너지는 세라믹의 표면에 존재하는 파괴된 원자간 

결합(broken interatomic bonds)의 총량으로 해석된다. 따라서 재료의 

표면은 내부에 비해 열역학적으로 불안정한 상태이며 계면 자유에너지를 

감소시키기 위해 외부 물질과의 표면 반응이 발생한다.  

세라믹 물질에서 입자들(grains) 사이에 존재하는 입계(grain-

boundaries)와 삼중점(triple junctions)은 순수한 표면보다 원자간 
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결합의 파괴(broken bonds)가 더욱 많은 곳이고 이로 인해 이 부분은 

계면 자유에너지는 높다. 따라서 시편 크기가 일정하다고 가정할 때 

입자의 크기가 감소할수록 입계와 삼중점의 양(number density)은 

증가하게 되고 이로 인해 계면 자유에너지는 증가하게 된다. 따라서 시편 

크기 및 다른 조건이 일정하다고 가정할 때 치과용 지르코니아의 입자 

크기를 감소시키면 입자 크기가 클 때에 비해 더 높은 계면 

자유에너지를 갖는 지르코니아를 얻을 수 있고 이는 다시 복합 레진 

시멘트와의 화학적 결합력을 높일 수 있을 것으로 예상된다. 

기계적이나 화학적인 방법을 사용하여 지르코니아 표면에서 복합 레진 

시멘트의 결합력을 증가시키고자 하는 많은 방법이 시도되었으나 

단순하게 지르코니아의 입자 크기만을 조정, 계면 자유에너지를 증가시켜 

접착력을 증가시키는 결과는 아직까지 보고된 적이 없다. 따라서 본 

실험에선 치과용 지르코니아의 입자 크기가 복합 레진 시멘트의 

접착력에 미치는 영향을 새로이 연구하였다.  

실험은 가 소결(pre-sintered)된 상용 치과용 지르코니아를 동일한 

소결 온도에서 소결 시간만을 달리하여 입자 크기가 작고 큰 두 가지 

시편을 제작한 후 계면 자유에너지와 전단 결합 강도를 비교하여 

지르코니아의 입자 크기가 복합 레진 시멘트의 결합력에 미치는 영향을 

분석하였다. 
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Ⅱ. 연구 재료 및 방법 

Ⅱ-1. 지르코니아 시편 준비 

가 소결된 상용 치과용 지르코니아(LAVA plus, 3M ESPE)를 1450 

oC에서 각각 0.5 시간과 40 시간 소결하여 작고 큰 두 가지 입자 

크기의 디스크형 지르코니아 시편(직경 12 mm, 높이 2 mm)을 

제작하였다. 그 후 동일한 표면조도 조건 실험을 위하여 자동 

연마장치(Tegrapol-35, Struers)를 이용해 서로 다른 지립 크기의 

다이아몬드(9, 3, and 1 ㎛, DiaPro, Struers) 슬러리로 연마 후 

알루미나(0.04 ㎛, OP-S, Struers) 슬러리로 최종 연마하였다. 연마가 

완료된 지르코니아 시편은 초음파 세척기(SH-2100, Saehan)를 

이용하여 탈 이온수(deionized water), 70% 에탄올, 99.8% 에탄올, 

99.8% 아세톤, 70% 에탄올로 20분씩 차례대로 세척하고 최종적으로 

역시 탈 이온수를 이용하여 세척 후 상대습도 10%의 자동 습도조절 

데시케이터(Super Dry Keeper, Sanplatec)에서 다음 실험 전까지 

보관하였다.   

 

Ⅱ-2. 분석 

시편의 미세조직을 관찰하기 위하여 방사 전계 주사전자현미경(FE-

SEM; S-4700, Hitachi)을 사용하였다. 소결 후 지르코니아 시편의 입자 

크기를 측정하기 위해서는 이미지 분석기(ImageJ, National Institutes 

of Health)를 사용하였으며 입자의 크기는 ASTME112-96(2004)e2의 
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규격에 따른 linear interceptive count 방법을 사용하여 측정하였다.  

소결 후 두 지르코니아 시편의 결정상(crystal phase) 평가는 X-선 

회절 분석기(XRD; D8 Discover, Bruker)를 이용하였으며 시편의 표면 

조도 측정은 공초점 레이저 현미경(LSM 5 Pascal, Carl Zeiss)을 

이용하였다. 이 때 각 실험에는 열 개의 서로 다른 시편을 사용하였다. 

한편 두 시편의 계면 자유에너지 측정은 접촉각 측정기(SEO 300A, 

SEO Optics)를 이용한 탈 이온수의 접촉각 측정값을 근거로 

계산하였으며33,34 실험에는 서로 다른 다섯 개의 시편을 이용하였다. 

 

Ⅱ-3. 복합 레진 시멘트의 전단 결합 강도 측정 

서로 다른 입자 크기를 갖는 두 가지 지르코니아 시편 위에서 복합 

레진 시멘트의 전단 접착 강도(shear bond strength)는 지르코니아 

디스크 표면에 복합 레진 시멘트를 접착 후 general-purpose testing 

machine(LFplus 1 kN, LLOYD Instruments)을 이용하여 측정하였다. 

측정 전 복합 레진 시멘트가 접착되는 원통형 스테인리스 봉(직경 3 mm, 

높이 5mm)의 표면은 50 ㎛의 알루미나 분말을 이용하여 10 mm 

거리에서 수직 방향으로 15 초 동안 샌드블라스트 처리 후 사용하였다. 

이 때 샌드블라스트 처리의 목적은 강도 실험 시 파괴가 복합 레진 

시멘트와 지르코니아 표면 사이에서 발생하도록 하기 위함이었다.  

스테인리스 봉의 표면에는 한 방울의 금속 프라이머(Alloy Primer, 

Kuraray)를 마이크로 브러쉬를 이용하여 균일하게 도포한 후 30 초간 

유지하고 에어 시린지를 사용하여 건조하였다. 지르코니아 시편 표면에는 

MDP가 함유된 프라이머(Z prime plus, Bisco)를 도포했다. 그 후 복합 
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레진 시멘트(Panavia F 2.0, Kuraray America)를 제조사의 사용법에 

따라 혼합하고 금속 프라이머가 도포된 스테인리스 봉 표면 위에 바른 

후 1kg의 힘을 가해 복합 레진 시멘트가 균일한 두께가 되도록 접착 

시켰다. 이 때 흘러나온 복합 레진 시멘트는 마이크로 브러쉬를 이용하여 

신속히 닦아 냈다. 그 후 1000 mW/cm2의 LED curing light(Elipar™ 

FreeLight 2, 3M ESPE)를 이용하여 네 방향에서 20초 씩 광을 

조사하여 복합 레진 시멘트를 경화 시키고 Oxyguard®를 도포한 후 37 

oC의 오븐에 보관하여 화학 경화를 촉진시켰다.35,36 

전단 결합 강도 시험은 스테인리스 몰드를 사용하여 시편을 정확한 

각도로 고정한 후 universal testing machine을 사용하여 0.5 mm/min의 

헤드 스피드로 수행하였다. 파괴 시 최대값을 측정하였으며 전단 결합 

강도(σs)는 σs = F/A의 식을 이용하여 압력 단위(MPa)로 계산하였다. 

이 때 F는 파괴 시의 힘(Kgf), A는 복합 레진 시멘트의 결합 

면적(mm2)이었다. 전단 결합 강도 시험에 사용된 시편의 개수는 각 

조건 당 10개였다.  

전단 결합 강도 시험 후 지르코니아 표면에 남아 있는 복합 레진 

시멘트의 면적비(adhesion remnant index)는 실체 현미경(SMZ745T, 

Nikon)을 사용하여 사진을 쵤영한 후 이미지 분석기를 사용하여 

구하였다. 파괴모드의 평가는 파괴 단면을 관찰하여 지르코니아 표면 

위에 접착된 복합 레진의 양상을 응집(cohesive), 접착(adhesive), 및 

혼합(mixed) 파괴 모드로 분류하였다. 

실험데이터의 통계는 SPSS v.25 소프트웨어로 (SPSS/PCInc.) 
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처리하였다. 실험 데이터의 정규성(normality) 검증은 Kolmogorov–

Smirnov 시험법을 사용하였으며, 등 분산성(homoscedasticity) 검증은 

Levene의 시험법을 사용하였다. 데이터는 95%의 유의수준에서 Student 

t-test와 Mann Whitney U 시험법으로 평가하였다. 
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Ⅲ. 실험결과 

소결 후 두 지르코니아 시편의 미세 조직은 다음 Fig. 1 과 같고 이 

시편의 평균 입자 크기와 입자 크기 분포는 Fig. 2 및 3 과 같다. 소결 

시간이 짧아서 입자 크기가 작았던 시편의 경우 (Fig. 1A) 평균 입자 

크기는 1.37 ± 0.15 ㎛였고 (Fig. 2) 입자는 1.0 에서 1.9 ㎛의 크기 

범위를 보였다 (Fig. 3). 소결 시간이 길어서 입자 크기가 컸던 시편의 

경우 (Fig. 1B) 평균 입자 크기는 3.74 ± 0.50 ㎛였고 (Fig. 2) 입자 

크기는 2.6 에서 5.1 ㎛의 범위를 보였다 (Fig. 3). 표면 연마 후, 입자 

크기가 작은 지르코니아 시편의 평균 표면 조도는 1.65 ± 0.76 ㎛였고 

입자 크기가 큰 지르코니아 시편의 평균 표면 조도는 1.50 ± 0.55 

㎛였다 (Fig 4). 두 시편의 표면 조도 값은 95% 수준에서 통계적으로 

유의한 차이를 보이지 않았다 (p >0.05). 

소결 후 입자 크기가 작고 큰 두 가지 지르코니아 시편에 대해 수행한 

상 분석(phase analysis) 결과는 Fig. 5 와 같다. 두 시편 모두 주 

상(main phase)은 이트륨 안정화 정방정계 지르코니아(yttrium 

stabilized tetragonal zirconia; t-ZrO2)였고 작은 양의 단사정계의 

지르코니아(monoclinic zirconia; m-ZrO2)가 같이 관찰되었다.   

소결 후 탈 이온수로 측정된 접촉각(wetting angle)은 입자 크기가 

작은 지르코니아 시편의 경우 44.0 ± 4.4 도였고 (Fig. 6a), 입자 크기가 

큰 시편은 58.5 ± 5.4 도였다 (Fig. 6b). 측정된 접촉각을 이용하여 

계산된 계면 자유에너지는 입자 크기가 작은 시편의 경우 63.5 ± 4.2 

dyne/cm 였고 입자 크기가 큰 시편의 경우는 52.1 ± 5.5 dyne/cm 였다 
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(Fig. 7). 이 때 두 시편 간의 계면 자유에너지 값의 차는 95% 수준에서 

통계적으로 유의하였다 (p = 0.013). 
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Fig. 1. Microstructures of dental zirconia samples after sintering 

at 1450 oC for (a) 0.5 h (small grains) and (b) 40 h(large 

grains), respectively. 

 

 



13 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 2. Average grain sizes of dental zirconia samples after 

sintering at 1450 oC for (a) 0.5 h (small grains) and (b) 40 h 

(large grains), respectively. * indicates statistical significance (p 

< 0.05). 
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Fig. 3. Grain size distributions of dental zirconia samples with 

small and large grains, respectively. 
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Fig. 4. Surface roughnesses of dental zirconia samples with small 

and large grains, respectively. 
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Fig. 5. XRD patterns of dental zirconia samples with small and 

large grains, respectively. 
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Fig. 6. Wetting angles of deionized water on zirconia samples 

with small and large grains, respectively. * indicates statistical 

significance (p < 0.05). 
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Fig. 7. Surface energies of dental zirconia samples with small and 

large grains, respectively. * indicates statistical significance (p < 

0.05). 
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지르코니아 시편 위에서 복합 레진 시멘트의 전단 결합 강도 값은 Fig. 

8 과 같다. 입자 크기가 작은 지르코니아 디스크 위에 접착된 복합 레진 

시멘트의 전단 결합 강도 값은 23.0± 4.5 MPa 였고, 입자 크기가 큰 

지르코니아 디스크 위에 접착된 복합 레진 시멘트의 전단 결합 강도 

값은 17.5 ± 4.6 MPa 였다. 이 때 두 전단 결합 강도 값의 차이는 95% 

수준에서 통계적으로 유의하였다 (p < 0.05). 

전단결합 강도 실험 후 지르코니아 시편 표면에 남아 있는 복합 레진 

시멘트의 양은 Fig. 9와 같다. 입자 크기가 작은 지르코니아 표면 위에 

남은 복합 레진 시멘트의 면적비는 약 89.7 ± 5.9 %였고 (Fig. 9a) 입자 

크기가 큰 지르코니아 시편 표면 위에 잔류된 복합 레진 시멘트의 면적

비는 약 61.6 ±5.5 %였다 (Fig. 9b). 이 때 두 시편 위의 잔류 시멘트 

면적비 간의 차이는 95% 수준에서 통계적으로 유의하였다 (p < 0.05). 

이 때 입자 크기가 작은 지르코니아 시편 표면에선 대부분 복합 레진 시

멘트 자체에서 파괴가 발생하였고 (cohesive failure), 약 10%의 부분에

서만 지르코니아와 복합 레진 시멘트 간의 계면에서 파괴가 (adhesive 

failure) 발생하였다 (Fig. 9a). 반대로 입자 크기가 큰 지르코니아 시편 

표면에서는 약 40%의 면적에서 지르코니아와 복합 레진 시멘트 간의 계

면에서 파괴(adhesive failure)가 발생하였다 (Fig. 9b). 
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 Fig. 8. Shear bond strength of composite resin cement on dental 

zirconia samples with small and large grains, respectively. * 

indicates statistical significance (p < 0.05). 
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Fig.9. Photographic images of composite resin cements 

remaining on zirconia samples with (a) small and (b) large grains 

after the shear bond test. The zirconia sample with small grains 

showed less composite resin cement loss compared with zirconia 

sample with large grains. The composite resin cements were 

assumed to be bonded in a round shape (white arrow) at the 

center of the zirconia (white triangle). The composite resin 

cement remained on zirconia was marked with white square and 

the composite resin cement loss was marked with white asterisk. 
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Ⅳ. 고찰 

본 실험에서는 치과용 지르코니아의 입자 크기가 복합 레진 시멘트의 

접착력에 미치는 영향에 대해 연구하였다. 입자 크기가 서로 다른 두 

치과용 지르코니아 시편은 동일한 소결 온도에서 소결 시간을 달리하여 

제작하였다.  

소결 후 두 지르코니아 시편 간의 결정상은 동일하였는데 주된 상은 

입방정계 지르코니아였고 보조 상은 단사정계 지르코니아였다 (Fig. 3). 

연마 후 표면조도 또한 95% 수준에서 두 시편 간의 차이가 없었다. 

한편 소결 시간이 짧아서 작은 입자 크기를 보였던 지르코니아 시편의 

평균 입자 크기는 1.37 ± 0.15 ㎛였고 소결 시간이 길어서 큰 입자 

크기를 보였던 지르코니아 시편의 평균 입자 크기는 3.74 ± 0.50 ㎛여서 

작은 입자 크기의 지르코니아 시편의 평균 입자 크기는 큰 입자 크기의 

시편에 비해 약 63% 작은 값을 보였다 (Figs. 1과 2). 따라서 본 

실험에 사용된 두 지르코니아 시편은 입자 크기 이외의 조건은 모두 

동일한 것으로 간주하고 실험하였다. 

동일한 지르코니아 면적 안의 입계와 삼중점의 수는 작은 입자 크기의 

지르코니아 시편의 경우 큰 입자 크기의 지르코니아 시편에 비해 많은 

양을 보였다 (Fig. 1). 이는 다시 두 시편 간의 계면 자유에너지 차이를 

야기했는데 (Fig. 7), 실제 작은 입자 크기를 갖는 지르코니아 시편의 

계면 자유에너지 값은 63.5 ± 4.2 dyne/cm였고, 큰 입자 크기를 갖는 

지르코니아 시편의 계면 자유에너지 값은 52.1 ± 5.5 dyne/cm로 작은 

입자 크기를 갖는 지르코니아 시편이 약 21% 높은 값을 보였다.  
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입자의 크기 차에 따라 계면 자유에너지 차가 발생했던 두 시편 간의 

복합 레진 시멘트의 전단 결합 강도는 서로 다른 값을 보였다. 작은 입자 

크기를 갖는 지르코니아 표면에 접착된 복합 레진 시멘트의 전단 결합 

강도는 23.0 ± 4.5 MPa였고, 큰 입자 크기를 갖는 지르코니아 표면에 

접착됐던 복합 레진 시멘트의 전단 결합 강도는 17.5 ± 4.6 MPa로서 

작은 입자 크기를 갖는 시편의 경우 약 31% 높은 값을 보였다. 

본 실험과 동일하게 샌드블라스트 처리 하지 않은 지르코니아 표면 

위에 역시 본 실험과 동일한 복합 레진 시멘트(PanaviaF2.0)를 접착 

시키고 측정한 전단 결합 강도는 10 MPa에서 23 MPa의 범위를 갖는 

것으로 보고되고 있다.12,19-21,37 전단 결합 강도는 여러 가지 공정 변수에 

따라 민감하게 변하기 때문에 본 실험의 결과와 직접적으로 비교하는 

것은 어렵지만 보고된 결과들과 비교해 볼 때 본 실험의 전단 결합 강도 

값들은 정상적인 범위 내에 있다는 것을 알 수 있었다. 

전단 결합 강도 시험 후 미세조직을 관찰했을 때 두 시편 모두 응집과 

접착 모드가 혼합된 파괴 모드가 관찰되었다. 하지만 작은 입자 크기의 

지르코니아 시편 표면에 남은 복합 레진 시멘트의 면적비는 89.7 ± 

5.9 %로서 큰 입자 크기의 지르코니아 시편 표면에 남은 복합 레진 

시멘트의 면적비인 61.6 ± 5.5 %에 비해 약 46% 높은 것으로 

확인되었다. 즉, 지르코니아 표면 위에서의 복합 레진 시멘트 접착력은 

지르코니아의 계면 자유 에너지에 의존하여 작은 입자 크기를 갖는 

지르코니아 시편 위에서 큰 입자 크기를 갖는 지르코니아 시편 위에서 

보다 컸다.  
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표면은 세라믹에서 결정의 반복 단위(unit cell)가 중단된 곳을 

의미한다. 따라서 계면 자유에너지는 결정의 파괴된 결합에서 기인한 

과잉(excess) 혹은 결핍(deplete)된 전자에 의해 생성된다. 이는 

세라믹의 표면은 입내에 비해 열역학적으로 매우 불안정한 곳이란 것을 

의미하는데, 특히 입계와 삼중점은 둘 혹은 세 개의 서로 다른 결정 

방향을 가지는 입자들이 접촉하는 곳으로 표면 보다 더 많은 수의 

파괴된 결합을 포함한다. 따라서 세라믹에서의 계면 자유에너지는 

표면뿐만 아니라 입계, 및 삼중점으로부터도 발생한다.38-40 이는 동일한 

크기의 시편에서 입자의 크기가 작아질수록 입계와 삼중점의 수가 

증가하므로 계면 자유에너지가 증가함을 의미한다. 이는 다시 입계와 

삼중점의 수가 많은 표면이 높은 표면 반응성을 갖게 되는 것을 

의미한다.  

복합 레진 시멘트를 지르코니아 표면에 접착 시킬 때, 실라놀 그룹 

혹은 인산기와41 같이 하전된 작용기를 포함하는 복합 레진 시멘트 

중의커플링제(coupling agents)들은 지르코니아 표면에서 파괴된 결합에 

의해 역시 하전 되어 있는 표면, 입계, 및 삼중점과 쿨롱의 

법칙(Coulombic attraction)에 의해 결합하는 것으로 보고된다.30 따라서 

지르코니아와 복합 레진 시멘트와 지르코니아 사이의 접착력은 

지르코니아의 입자 크기가 작아질수록 커지게 되고 이는 본 실험에서 

복합 레진 시멘트의 전단 결합 강도가 작은 입자 크기를 갖는 

지르코니아 시편표면에서 큰 입자 크기를 갖는 지르코니아 표면에서 

보다 높았던 것을 설명된다.  

만약 표면 연마를 하지 않은 지르코니아 시편 표면에 복합 레진 
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시멘트를 접착시킨다면, 시멘트가 입계의 골(groove)을 따라 함침 될 수 

있으므로 복합 레진 시멘트의 전단 결합 강도는 표면 연마 처리를 한 

지르코니아 표면에서보다 약간 증가할 가능성이 있다. 하지만 입계의 골 

깊이에 의한 표면 조도 효과는 샌드블라스트 처리를 한 지르코니아 

표면의 표면 조도 효과에 비해 매우 미미하므로 샌드블라스트 처리를 

하는 것이 더 실용적일 것이다.  

이상의 결과와 같이 치과용 지르코니아 표면에서 복합 레진 시멘트의 

결합력은 지르코니아의 입자 크기를 단순히 감소시키는 것만으로 

증가시킬 수 있는 것을 알 수 있었다. 이는 지르코니아의 입자 크기가 

감소하며 파괴된 원자간 결합을 많이 함유한 입계와 삼중점의 수가 

많아져 계면 자유에너지가 증가했기 때문으로 믿어진다. 본 실험에서 

밝혀진 입자 크기 감소에 의한 복합 레진 시멘트의 결합력 증가 효과는 

샌드블라스트와 같은 다른 표면 처리 방법과 병용하면 더 좋은 효과가 

있을 수 있을 것으로 기대된다. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



26 

Ⅴ. 결론 

치과용 지르코니아의 입자 크기가 복합 레진 시멘트의 결합력에 

미치는 영향을 조사하였다. 소결 시간을 조절하여 지르코니아의 입자 

크기를 감소시킴으로써 지르코니아의 계면 자유에너지를 증가시킬 수 

있었고, 이는 다시 복합 레진 시멘트의 전단 결합 강도를 높이는 

요인으로 작용했다. 본 실험의 결과와 같은 치과용 지르코니아의 입자 

크기를 조절하는 방법은 지르코니아 보철물의 표면에서 복합 레진 

시멘트의 결합력을 높이는 한 방법으로 사용될 가능성이 있음을 알 수 

있었고 이는 다시 다른 표면 처리 방법과 병용하면 더 향상된 결합력을 

얻을 수 있을 것으로 기대된다. 
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Abstract 

 

Effect of Grain Size of Dental 

Zirconia on the Adhesion Capacity 

of Composite Resin Cement 

Jeon Ji-hwan 

Department of Dental Biomaterials Science, 
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Seoul National University 

 

(Directed by Professor Sang-Hoon Rhee, Ph.D) 

 

The effect of grain size of dental zirconia on the adhesion of 

composite resin cement was newly studied. Disk-shaped dental 

zirconia samples with small and large grains were prepared by 

sintering pre-sintered dental zirconia at 1450 oC for 0.5 h and 40 h, 

respectively. The average grain size of zirconia sample with small 

grains was 1.37 ± 0.15 ㎛, while that of zirconia sample with large 

grains was 3.74 ± 0.50 ㎛ after sintering. The sintered disks were 

successively polished with different grades of diamond and alumina 

slurries. The surface energies calculated based on contact angle of 

water were 63.5 ± 0.2 dyne/cm for zirconia samples with small 
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grains and 52.1 ± 5.5 dyne/cm for zirconia sample with large grains. 

To evaluate the adhesion capacity, composite resin cement was 

bonded between the zirconia disk and cylindrical stainless steel; the 

surface of the stainless steel was previously sandblasted with 50 ㎛ 

alumina powder. Next, samples were kept in a convection oven for 7 

d at 36.5 oC to promote the chemical cure and then shear bond test 

was carried out. As a result, the shear bond strengths between the 

zirconia disk and resin cement were 23.0 ±4.5 MPa for zirconia 

sample with small grains and 17.5 ± 4.6 MPa for zirconia sample 

with large grains. After fracture test, the areal % values of resin 

cement remaining on the zirconia surfaces were 89.7± 5.9 % for 

zirconia sample with small grains and 61.6 ± 5.5 % for zirconia 

sample with large grains. The interfacial failure of the two samples 

was a mixed mode of adhesive and cohesive fractures. The practical 

implication of the results is that the adhesion capacity between 

dental zirconia and resin cement can be improved by simply 

decreasing zirconia grain size. 

Key words: dental zirconia, composite resin cement, grain size, 

interfacial free energy, shear bond strength 
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