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牙种植体表面喷砂酸蚀工艺的优化

庞骏德，王　杨，蔺　增

（东北大学 机械工程与自动化学院，沈阳１１０８１９）

摘　要：对钛表面喷砂酸蚀工艺进行优化研究，以用于牙种植体表面改性。采用喷砂酸蚀法对钛片表面进

行粗化处理，以粗化的钛片表面中０．５～２μｍ孔洞所占比例和表面平均接触角作为正交试验的参考指标，对

喷砂酸蚀工艺进行优化。在试验范围内，表面处理的最优参数为：喷砂材料ＴｉＯ２，酸蚀温度１００℃，酸蚀时间

２０ｍｉｎ，混酸６０％Ｈ２ＳＯ４、１０％ＨＣｌ和去离子水的体积比１∶１∶２。将得到的最优参数应用于钛片和牙种植

体，利用扫描电镜、接触角测量仪及能谱仪对其形貌、接触角、成骨细胞粘附及成分进行分析。结果表明：优

化工艺处理后，钛片表面平均接触角达６７°，且均匀性较好，利于细胞吸附生长；钛片和牙种植体表面都获得

了均匀的微米级孔洞结构，但种植体螺纹不同部分的表面形貌不一样。
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０　引　言

　　种植体的表面形貌是影响骨整合的因素之

一［１］。研究发现粗糙表面的钛种植体与骨组织的

结合面积及结合强度均大于光滑表面的钛种植

体［２］，而且体外细胞培养也显示成骨细胞更易于粘

附到粗糙的表面［３］。与光滑表面相比，粗糙度犚ａ＜
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５０μｍ的表面能显著降低种植体—骨组织界面的炎

症反应程度，减少软组织包绕层的厚度［４］。亚微米

及纳米结构可以引导细胞粘附和定向迁移生长，有

利于形成良好的种植体周骨性结合［５］。

钛种植体的生物相容性与其表面润湿性有

着直接的关系［６］，而接触角是衡量材料润湿性的

一个重要标志，接触角越小，表明润湿性越好。

喷砂酸蚀处理（Ｓａｎｄｂｌａｓｔｉｎｇａｎｄａｃｉｄ ｅｔｃｈｉｎｇ，

ＳＬＡ）是目前商业应用最为广泛的种植体表面处

理方法之一［７８］。酸蚀后的纯钛表面具有更高的

表面能，大分子更容易吸附、弯曲和变形，使得附

着点增加［９］。因此为了改善种植体在骨整合时的

主动性，缩短骨整合时间，促进种植体与周围组织

形成良好的骨性愈合，应对其表面形貌进行改进。

酸蚀常用的酸有硫酸、盐酸、氢氟酸以及硝

酸等［１０］，且多采用混合酸处理种植体表面。酸溶

液的浓度、酸蚀时间以及温度是化学腐蚀产生微

观结构的决定因素［１１１２］。Ｄｉｎｉｚ等
［１３］对喷砂后的

钛片试样先采用４％ＨＦ处理６０ｓ，再用４％ＨＦ

和８％Ｈ２Ｏ２ 混合处理１５ｓ获得了均匀的微观形

貌，促进了骨髓细胞的粘附增殖。容明灯［１４］则采

用１８％ＨＣｌ和４９％Ｈ２ＳＯ４ 的混酸处理种植体，

出现了二级粗糙表面，动物试验表明处理后的表

面具有良好的生物相容性和骨组织引导性。然

而，喷砂酸蚀的工艺参数并没有统一的数值，不

同工艺得到的结果也不相同。

文中采用喷砂酸蚀工艺对钛片试样表面进

行改性处理，选择喷砂酸蚀的不同工艺参数进行

试验，在试验范围内，得出最优的工艺参数，并将

其用于牙种植体试样表面的处理。同时，比较分

析钛片试样和牙种植体试样的表面形貌、成分、

成骨细胞粘附以及接触角。

１　材料与方法

１．１　钛片试样和牙种植体试样的制备

试验用钛片试样尺寸为１４ｍｍ×１４ｍｍ×

３ｍｍ，材料为ＴＡ２（宝钛股份有限公司）；所用牙种

植体试样（如图１所示）总长７ｍｍ，外径３．６ｍｍ，

其中螺纹段长５ｍｍ，螺距１ｍｍ，螺纹为直角梯

形螺纹，材料为ＴＡ２。将加工好的钛片和种植体

试样用清洗剂进行手工清洗去除加工碎屑和残留

机械油污。钛片试样分别经５８μｍ（２５０目）、

１３μｍ（１０００目）和６．５μｍ（２０００目）ＳｉＣ砂纸逐级

打磨至表面呈现白色金属光泽，然后依次在洗洁

精、去离子水和无水乙醇中各超声清洗５ｍｉｎ，置于

加热箱中烘干，冷却后装入自封袋密封保存。

图１　牙种植体示意图

Ｆｉｇ．１　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｏｆｔｈｅｄｅｎｔａｌｉｍｐｌａｎｔ

１．２　喷砂酸蚀处理工艺

喷砂设备由ＶＷ ０．２５／０．８型活塞式空气压

缩机（沈阳远赫机械设备有限公司）和一个喷嘴

直径为１ｍｍ小型喷砂机组成，通过８ｍｍ橡胶

管相连接。将空压机输出压力调整至０．８ＭＰａ，

采用２５０μｍ（６０目）硅砂或钛砂，喷嘴与试样的

距离保持在３ｃｍ左右，喷射方向与被处理试样

表面为８０°夹角，喷砂处理时间为６０ｓ。喷砂时，

将钛片试样固定，牙种植体试样由可以旋转的夹

具夹住两端，夹具按２０ｒ／ｍｉｎ旋转。待空气压缩

机达到工作压力为０．８ＭＰａ时，开启输出阀门至

最大位置。喷砂处理后试样表面由银白色金属

光泽变为暗灰色。

酸蚀前，配置６０％Ｈ２ＳＯ４ 与１０％ＨＣｌ按体积

比１∶１的混酸（不添加去离子水，文中称作高浓度

酸）和６０％Ｈ２ＳＯ４、１０％ＨＣｌ与去离子水按体积比

１∶１∶２的混酸（文中称作低浓度酸）。酸蚀时，将

盛放混合酸的烧杯放入油浴锅内保温，温度调至试

验所需要的温度（７５℃和１００℃）。待烧杯内混合

酸达到所需温度时，将试样慢慢放入烧杯中（同时

要求试样不能重叠），并开始计时。试样酸蚀完成

后，分别经去离子水超声清洗３ｍｉｎ，反复３次，再

用无水乙醇超声清洗３ｍｉｎ，反复两次以彻底去除

酸残留；最后烘干装袋以备用。

１．３　试验方案

由于牙种植体试样与钛片试样材料均为ＴＡ２

医用纯钛，且在钛片试样表面上进行试验和分析更

３０１
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加方便。因此为了获得喷砂酸蚀工艺应用于牙种

植体表面改性的最优参数，将钛片试样作为被处理

试样。将喷砂材料、酸蚀温度、时间以及酸蚀浓度

作为试验的影响因素，它们分别取２、２、４和２个水

平，采用正交表Ｌ８（４×２
４）进行试验［１５１６］。所有试

验严格按照设定好的工艺重复两次。

１．４　表面接触角以及孔径测量

使用接触角测量仪（ＳＬ２００Ｂ，科诺工业有限

公司）对试样表面进行接触角测量，采用θ／２法，

测量范围：０°～１８０°，分辨率０．０１°，测试精度±１°。

在试样完全烘干且充分冷却后１ｈ内进行测量，一

个试样表面测量５个不同点。使用粒径分布统计

软件ＮａｎｏＭｅａｓｕｒｅ１．２测量试样表面孔径，测量

时采用同一标准，每个试样重复两次，取平均值。

１．５　表面形貌表征及成分分析

试样表面的形貌、细胞粘附用ＪＳＭ ６５００Ｆ

型场发射电子扫描电镜（ＳＥＭ）进行表征。采用

ＥＤＳ分析试样表面成分。

１．６　表面成骨细胞培养

将试样分别放入到孔板中，将状态良好的人

成骨肉瘤 ＭＧ ６３细胞以３×１０４ 个／ｍＬ的浓度

接种于试样表面。在５０％ＣＯ２、９５％湿度和３７℃

的环境下细胞培养２４ｈ。每次取出试样后用磷酸

盐缓冲液（Ｐｈｏｓｐｈａｔｅｂｕｆｆｅｒｅｄｓａｌｉｎｅ，ＰＢＳ）冲洗３

次，并且要吸净液体。然后用２．５％的戊二醛固

定２ｈ。经过清洗、烘干以及喷金处理后，用ＳＥＭ

观察成骨细胞的生长形态。

２　结果与讨论

２．１　犛犔犃法因素优化分析

混合正交试验的因素与水平如表１所示，混

合正交试验结果如表２所示。混合正交极差缺乏

可比性［１６］，这里直接采用方差分析法，各个试验因

素对试验结果的影响程度以及显著性见表３。

现有商用种植体表面孔径多数为０．５～

３μｍ
［１７］，因此文中选择０．５～２μｍ作为一个参考

指标。在分析各因素水平对试验结果的影响时，

引入各因素水平与试验指标的趋势图，如图２所

示。图２横坐标是各因素水平，纵坐标为０．５～

２μｍ孔洞所占比例和平均接触角。

表１　混合正交试验的因素与水平

Ｔａｂｌｅ１　Ｆａｃｔｏｒｓａｎｄｌｅｖｅｌｓｏｆｔｈｅｍｉｘｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

Ｌｅｖｅｌｓ Ａ ｅｔｃｈｉｎｇｔｉｍｅ／ｍｉｎ Ｂ ａｃｉｄｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ Ｃ ｍａｔｅｒｉａｌｓｏｆｓａｎｄｂｌａｓｔｉｎｇ Ｄ ｅｔｃｈｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／℃

１ １５ Ｈｉｇｈ ＴｉＯ２ ７５

２ ２０ Ｌｏｗ ＳｉＯ２ １００

３ ２５

４ ３０

表２　正交试验结果

Ｔａｂｌｅ２　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

Ｎｏ．

Ａ

１

Ｂ

２

Ｃ

３

Ｄ

４

Ｉｎｄｅｘｅｓ

Ｐｒｏｐｏｒｔｉｏｎｏｆ

ｔｈｅ０．５２μｍｐｏｒｅｓ／％

Ａｖｅｒａｇｅｃｏｎｔａｃｔａｎｇｌｅ／

（°）

１ １ １ １ １ １２．８ ９１．３７

２ １ ２ ２ ２ ６５．０ ７１．２３

３ ２ １ １ ２ ４４．０ ８０．５９

４ ２ ２ ２ １ ８４．５ ６０．８７

５ ３ １ ２ １ ５６．０ ７７．１８

６ ３ ２ １ ２ ６４．５ ７１．８２

７ ４ １ ２ ２ ６６．０ ７７．１０

８ ４ ２ １ １ ６０．０ ８２．５９
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表３　正交试验的结果分析

Ｔａｂｌｅ３　Ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｔｈｅｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

Ｉｎｄｅｘｅｓ
Ｆａｃｔｏｒｓ

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ

Ｐｒｏｐｏｒｔｉｏｎｏｆｔｈｅ

０．５２μｍｐｏｒｅｓ／％

Ⅰ ３８．９０ ４４．７０ ４５．３２ ５３．３３

Ⅱ ６４．２５ ６８．５０ ６７．８７ ５９．８８

Ⅲ ６０．２５

Ⅳ ６３．００

Ｒ ２５．３５ ２３．８０ ２２．５５ ６．５５

ＳＳ ８５２．１９ １１３２．８８ １０１７．０１ ８５．８１

ＭＳ ２８４．０６ １１３２．８８ １０１７．０１ ８５．８１

ＤＦ ３ １ １ １

Ｆ ｖａｌｕｅ ２８９．８６ １１５６ １０３７．７６ ８７．５６

Ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｃｅ Ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｃｅ Ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｃｅ Ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｃｅ Ｎｏｎｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｃｅ

Ａｖｅｒａｇｅｃｏｎｔａｃｔ

ａｎｇｌｅ／（°）

Ⅰ ８１．３０ ８１．５６ ８１．５９ ７８．００

Ⅱ ７０．７３ ７１．６３ ７１．６０ ７５．１９

Ⅲ ７４．５０

Ⅳ ７９．８４

Ｒ １０．５７ ９．９３ １０．０１ ２．８２

ＳＳ １４２．９７ １９７．３１ １９９．９０ １５．８８

ＭＳ ４７．６６ １９７．３１ １９９．９０ １５．８８

ＤＦ ３ １ １ １

Ｆ ｖａｌｕｅ ３．５０ １４．５１ １４．７０ １．１７

Ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｃｅ Ｎｏｎｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｃｅ Ｎｏｎｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｃｅ Ｎｏｎｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｃｅ Ｎｏｎｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｃｅ

　　（１）Ａ 酸蚀时间对喷砂酸蚀的影响：由方差

分析知，酸蚀时间对０．５～２μｍ孔洞比例有显著性

影响，对平均接触角不具有显著性影响。如图２（ａ）

所示，酸蚀时间为２０ｍｉｎ时，试样表面０．５～２μｍ

孔洞所占比例出现了峰值，比例达６４％，而此时

对应的平均接触角也达到最小值７１°，因此酸蚀

时间２０ｍｉｎ可作为优化的参数。

（２）Ｂ 酸的浓度对喷砂酸蚀的影响：如图

２（ｂ）所示，酸浓度的不同，对０．５～２μｍ孔洞比

例和平均接触角的影响也不一样，它们的变化趋

势相反。低浓度下，０．５～２μｍ孔洞比例最大，比

例达到６７．５％，而接触角也达到最小值７１．８°。

由表３方差分析知，酸的浓度对０．５～２μｍ孔洞

比例有显著性影响，故低浓度可作为优化参数。

（３）Ｃ 喷砂材料对喷砂酸蚀的影响：由表３

方差分析知，喷砂材料对０．５～２μｍ孔洞比例有

显著性影响，对平均接触角不具有显著性影响。

如图２（ｃ）所示，喷砂材料为ＳｉＯ２ 时，０．５～２μｍ

孔洞比例达最大，平均接触角也达到最小，但对

试样表面成分作ＥＤＳ分析发现，ＳｉＯ２ 处理后，酸

蚀不能完全除去试样表面残留的Ｓｉ杂质。因此

选择ＴｉＯ２ 作为优化的参数。

（４）Ｄ 酸蚀温度对喷砂酸蚀的影响：由方差

分析知，酸蚀温度对０．５～２μｍ孔洞比例和平均

接触角均无显著性影响。如图２（ｄ）所示，７５℃

和１００℃对参考指标影响变化均不大，但１００℃

下，０．５～２μｍ孔洞比例最大，平均接触角也最

小，故１００℃作为优化的参数。
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图２　各因素水平对喷砂酸蚀指标的影响

Ｆｉｇ．２　ＥｆｆｅｃｔｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｆａｃｔｏｒｓｏｎＳＬＡｉｎｄｅｘｅｓ

　　综上分析，喷砂酸蚀工艺应用于牙种植体表

面改性的最优参数为：酸蚀时间２０ｍｉｎ，低浓度

酸，喷砂材料ＴｉＯ２，酸蚀温度１００℃。

２．２　最优参数应用于钛片试样的分析

２．２．１　钛片试样的表面形貌

图３是ＳＬＡ工艺的最优参数应用于钛片试

样得到的表面形貌。ＳＥＭ 表明钛片试样表面出

现大量０．５～２μｍ的孔洞，形成了明显的蜂窝状

多级孔洞结构，孔洞均匀性较好、结构整洁、边缘

平滑，并且未出现尖锐的峰。这是因为混酸在喷

砂形成的一级孔洞的基础上进一步酸蚀。由于

该工艺下混酸浓度低，酸蚀比较平缓，且酸蚀时

间较长，所以一级孔洞形成的尖锐峰在酸的作用

下被酸蚀掉，但又不会大面积的酸蚀掉一级孔

洞，所以容易出现分布均匀的二级孔洞。而且多

次试验证明低浓度下其可重复性、可控性较好。

因此优化的参数不但可以得到预期的多孔结构，

还可以实现试验的可控性以及降低酸的使用。

图３　优化后钛片的表面形貌

Ｆｉｇ．３　Ｓｕｒｆａｃｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆｔｈｅｔｉｔａｎｉｕｍａｆｔｅｒｏｐｔｉｍｉｚｉｎｇ

２．２．２　钛片试样的表面成分

图４是最优参数下钛片试样表面的 ＥＤＳ。

结果表明喷砂不会对钛片试样表面成分产生影

响。而钛砂和硅砂处理的钛片试样表面均有 Ｏ

元素，极有可能是钛片试样取出烘干时，表层部

分被氧化了。而经ＳｉＯ２ 喷砂酸蚀处理后钛片试
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样表面仍有Ｓｉ元素残留，说明在此处理温度、浓

度及时间下，钛片试样喷砂后，砂粒易残留在钛

片试样表面，经超声清洗以及酸蚀过程仍无法清

除砂粒残留物［１８２１］。因此采用ＴｉＯ２ 作为喷砂材

料可以保证被处理钛片试样材料的一致性。

图４　优化后钛片表面的化学成分

Ｆｉｇ．４　Ｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｏｆｔｈｅｔｉｔａｎｉｕｍａｆｔｅｒｏｐｔｉ

ｍｉｚｉｎｇ

２．２．３　钛片试样的表面接触角以及细胞培养

图５是最优参数作用下，钛片试样表面５个

不同位置的接触角。由图知优化处理后的钛片

试样表面的接触角较小，平均值达６７°，为亲水性

表面［２２］，具有良好的润湿性，且其均匀性也较好。

这是因为在该工艺下钛片试样获得的表面形貌

均匀，其粗糙表面增加了液滴与固体表面的接触

面积，增强了亲水性［２３２４］。

图５　优化后钛片表面的接触角

Ｆｉｇ．５　Ｃｏｎｔａｃｔａｎｇｌｅｏｆｔｈｅｔｉｔａｎｉｕｍａｆｔｅｒｏｐｔｉｍｉｚｉｎｇ

图６是钛片表面细胞培养后的表面形貌。

结果表明：优化后的钛片试样表面粘附的细胞数

量较大，分布也比较均匀，说明其亲水性和粗糙

度更易于成骨细胞的粘附生长［３，６］。

图６　细胞培养后钛片的表面形貌

Ｆｉｇ．６　Ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆｔｈｅｔｉｔａｎｉｕｍａｆｔｅｒｏｓｔｅｏｂｌａｓｔｃｕｌ

ｔｉｖａｔｉｎｇ

２．３　最优参数应用于牙种植体试样的处理结果

及分析

　　图７是ＳＬＡ法工艺的最优参数应用于牙种

植体试样的形貌。如图７所示，（ａ）、（ｂ）和（ｃ）分

别对应牙种植体试样螺纹结构（图１）的上表面、

螺纹槽和下表面。结果表明：牙种植体试样螺纹

上、下表面以及螺纹槽表面均形成了均匀、平整

的微米级微观结构，牙种植体试样表面未出现裂

缝结构，喷砂残留表面的砂粒已被清除。牙种植

体试样螺纹不同部位的微观结构存在差异，其中

螺纹的下表面和螺纹槽表面的微观孔洞深度比

较明显，但孔洞边沿比较锋利，而上表面孔洞边

沿无明显锋利的凸起。因为螺纹为直角梯形结

构导致喷砂不均匀，螺纹槽表面和下表面受砂粒

作用面积大，而螺纹上表面则次之，使得螺纹槽

表面和下表面的一级孔洞在数量和尺寸上均大

于螺纹上表面，酸蚀后则出现不同的表面形貌。

３　结　论

（１）酸蚀时间、酸的浓度以及喷砂材料对０．５～

２μｍ孔洞比例具有显著性影响，对平均接触角皆

无显著性影响，而酸蚀温度不是０．５～２μｍ孔洞

比例和平均接触角的显著性因素。

（２）在试验范围内，得到喷砂酸蚀工艺应用于

牙种植体表面改性的最优参数为：酸蚀时间

２０ｍｉｎ，低浓度酸（即６０％Ｈ２ＳＯ４、１０％ＨＣｌ与去

离子水按体积比１∶１∶２的混酸），喷砂材料为

ＴｉＯ２，酸蚀温度为１００℃。
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图７　优化后牙种植体的表面形貌

Ｆｉｇ．７　Ｓｕｒｆａｃｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓｏｆｔｈｅｄｅｎｔａｌｉｍｐｌａｎｔａｆｔｅｒ

ｏｐｔｉｍｉｚｉｎｇ

　　（３）参数优化后，钛片表面可获得均匀的微

米级多孔结构，其平均接触角达６７°，均匀性较

好，利于细胞粘附生长。该工艺应用于真实钛种

植体表面同样可以获得均匀、平整的微米级多孔

结构，但直角梯形螺纹结构导致喷砂的不均匀，

螺纹不同部位酸蚀形貌稍有不同。
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本刊副理事长单位介绍

武汉材料保护研究所

武汉材料保护研究所始建于１９５３年，原为机械工业部直属大型骨干研究所，随着我国科技体制改

革的发展，转制为科技型企业，现隶属于国务院国有资产管理委员会管理的机械科学研究总院。经过

５０余年的发展，武汉材料保护研究所已成为表面处理工艺、材料、设备的研发与生产，表面覆盖层性能

测试，产品质量检测，表面保护工程设计与施工的高新技术企业。

研究所占地１３０亩，其中科技成果产业化基地８０亩。拥有一批表面工程领域的精英人才，其中研

究员４０余人，高级工程师８０余人，享受各级政府津贴专家１５人。具有博士、硕士学位授予权。

研究所设有电沉积、化学沉积、等离子体表面技术、涂料涂装、防锈封装、表面化学转化、化学热处

理、热喷涂（焊）、激光表面改性、缓蚀技术、摩擦磨损、环境腐蚀及表面保护工程等专业，从事表面工程

领域的共性技术研究、产品开发与生产、性能与质量检测及防腐蚀工程设计与施工。先后承担一大批

国家、省、市重大科研项目，包括科技部“９７３”、“８６３”计划及国防军工科研项目等。建所以来，已取得科

技成果６００多项，大部分成果达到国际或国内先进水平，得到市场推广应用，并获得各级政府奖励和国

家专利。研究所具有规范、高效的管理与运行机制，通过ＩＳＯ９００１质量管理体系认证。

武汉材料保护研究所成立以来，一直是表面工程行业的骨干单位，目前挂靠在研究所的中介机构

和行业组织有：中国表面工程协会、国家电镀技术生产力促进中心、机械工业表面工程技术研究中心、

湖北省表面工程技术研究中心、机械工业表面覆盖层产品质量监督检测中心、中国机械工程学会表面

工程分会、中国机械工程学会摩擦学分会、中国腐蚀与防护学会涂料涂装及表面保护技术委员会、中国

表面工程协会转化膜专业委员会、全国金属与非金属覆盖层标准化技术委员会及湖北省腐蚀与防护学

会等。
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