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Purpose: This study was conducted to examine the phase transition according to the zirconia surface treatment.
Methods: The specimens were divided to four groups. The first group was sintered at 1,500 and ground; the

second group was sintered at 700 , ground, and sintered at 1,500 ; the third group was sintered at 1,500 ,
ground, and 110 -sandblasted; and the fourth group was sintered at 1,500 , ground, 110 -sandblasted, treated
with 9.5% hydrofluoric acid, and ultrasonic cleaner-washed for two minutes. The monoclinic fractions were
measured, and the surface was observed via SEM.

Results: The monoclinic fraction was 0.13 0.19% in the control group Zr1, 1.91 0.15% in the experimental
group Zr2, 7.71 0.34% in Zr3, and 8.39 0.25% in Zr4. On the surface, the phase transition hardly occurred in
the control group Zr1, but it increasingly occurred in the experimental groups Zr3 and Zr4.

Conclusion: The monoclinic fraction was high in the experimental groups Zr3 and Zr4. The phase transition did
not occur in the control group, but increasingly occurred in the experimental groups.
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Ⅰ. 서 론

지르코니아는 기계적 성질이 금속과 비슷하고 치아의

색상과 유사하다 하여 Garvie등(1975)은“ceramic

steel"이라는 용어를 사용하며 우수한 기계적 성질에 관

한이론적인모형을제시하였다. 지르코니아는구치부세

라믹관, 전치 및 구치부 세라믹브릿지, 세라믹포스트, 임

플란트지대치, 임플란트몸체, 교정용 브라켓등에 사용되

고있다(Luthardt et al, 2002; Wohlwend et al, 1997). 

지르코니아 전부도재관은 전통적인 전부도재관과 마찬

가지로 지르코니아 하부 코아와 전장용 세라믹 상부구조

로이루어진이층구조를이루고있다. 이러한이층구조는

1965년 McLean과 Hughes가 알루미나 강화형 코어를

이용한 전부도재관에 처음 도입한 방법으로서, 심미적이

긴 하지만 취약한 전장용 세라믹과의 결합계면에서 파절

위험성이높은것이문제점으로지적되고있다. 지르코니

아 전부도재관의 경우에도 전장용 세라믹과의 낮은 결합

력으로 인한 파절이 수복실패의 주된 문제점으로 지적되

고있다(Larsson et al, 2006).

지르코니아 결정은 온도변화에 따라 1,170℃까지는 안

정한단사정(monoclinic)이고, 1,170℃로부터 2,370℃까

지는 정방정(tetragonal) 결정상으로 존재하며, 그 이상

의온도로부터녹는점인2,680℃까지는입방정(cubic) 결

정상으로존재한다(Christel et al, 1989). 외부에서가해

지는응력또는가공과정에서발생하는응력에의하여정

방정계 결정상이 단사정계 결정상으로 상변태가 일어날

수 있다. 상전이 시 발생하는 변태강화(transformation

Toughening)기전에 의한 체적확장에 의해 균열의 진행

을억제하여기존의도재에비해매우높은굴곡및파절

강도를갖는다(Piconi et al, 1999). 

안정화된 지르코니아의 경우도 외부에서 가해지는 응

력, 샌드블라스팅 또는 연삭처리과정에서 발생하는 응력

등에의하여상_전이가일어날수있으며, 그에따른부피

팽창으로 내부에 압축응력이 형성되면 미세균열 진행이

억제되어 강화효과를 얻을 수 있는데 이것을 상_전이 강

화라고한다(Porter and Heuer, 1977). 이러한 응력유기

(stress induced) 상_전이는 지르코니아의 가장 중요한

특징이다. Gupta 등(1978)은 지르코니아에서 상_전이에

의해 균열 성장이 억제될 수 있다는 것을 증명하였는데,

균열선단의응력장내에있는준안정화된 t_결정상이상_

전이되어 균열전달 에너지를 상쇄시켜 강화효과를 보인

다고하였다.

지르코니아와베니어세라믹간의결합력이낮고파절되

는 원인으로는 지르코니아와 베니어 세라믹의 열팽창계

수차이에의한응력집중과지르코니아에대한베니어세

라믹의낮은젖음성, 베니어세라믹의소성에따른수축,

열이나 응력부하에 의한 지르코니아와 베니어 세라믹 계

면에서의 지르코니아 결정 변태와 제작과정에 발생한 결

함등인것으로보고되도있다(De Jager et al, 2005).

세라믹 표면을 거칠게 하여 미세기계적 유지력을 얻기

위한 방법으로 샌드블라스팅처리법과 불산처리법 등이

사용되고있는데, 치과용세라믹의미세구조와성분이다

양하여 표면처리법에 따른 유지력은 다양한 값을 보이고

있다(Bona and Anusavice, 2002).

본 연구에서는표면처리에따른상_전이결과를알아보

기 위하여 지르코니아 표면을 4군으로 나누어 시편을 표

면 처리한 다음 상_전이 결과를 XRD로 분석하고 SEM

촬영을통하여상변이관계를알아보고자하였다.

Ⅱ. 연구 방법

1. 연구재료및시편제조

본 연구에서 사용한 이트리아 안정 지르코니아

(Dentaim, Korea)는 CAD/CAM 가공용으로 제작된 블

록을사용하였다(Table 1). 지르코니아블록을가로 10㎜

×세로 10㎜×높이 2㎜로 가공한 다음, 전기로(Eco-

therm)에 넣고 8.0℃/min의 승온속도에서 Grop Zr1은

1,500℃에서 완전 소결한 후 grinding하였고, Zr2는

700℃에서부분소결한후 grinding하고 1,500℃에서완

전 소결하였다. 또한 Zr3는 1,500℃에서 완전 소결 후

grinding한 후 110㎛ sandblasting을 하였고, Zr4는

1,500℃에서 완전 소결 후 grinding하고 110㎛

sandblasting한후9.5%의불산처리한후2분간초음파

세척한 다음 사용하였으며, 각 조건 당 6개의 시편을 제

작하여관찰하였다(Table 2)(Fig. 1).
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2. 기기분석

표면 상태는 주사전자현미경(S-3000N, Hitachi,

Japan)을이용하여 1만배의배율로관찰분석하였고, 시

편을 표면처리하는 과정에서 변화한 지르코니아의 결정

상을비교하기위하여XRD(Rigaku ultima4, Kuraray,

Japan)를 이용하여 회절 분석하였다. 측정 회절각(2θ)은

20。에서 70。범위로 하였고 0.01。측정 간격으로 시편을

분석하였다. 지르코니아 결정상이 t_결정상에서 m_결정

상으로 변환된 monoclinic 분율은 아래 식으로 계산 하

였다.

여기에서 IM(111)은 m_결정상(111)을 나타내는 피크의

intensity(31.5。피크 아래의 면적), IM(11-1)은 m_결정상

(11-1)을 나타내는 피크의 intensity(28.2。피크 아래의

면적), IT(111)은 t_결정상을 나타내는 피크의 intensity

(30.2。피크아래의면적)이다. 각실험군당6회측정하여

평균값과 표준편차를 구하였으며, 실험군의 통계학적 유

의성을 syudent-t test와 Tukey multiple comparisons

test (p=0.05)로검증하였다.

Ⅲ. 결 과

시편을표면처리한후대조군(Zr1)과, 실험군(Zr2, Zr3,

Zr4)의 지르코니아 표면의 형상 분석을 위하여 주사전자

현미경(S-3000N, Hitachi)으로 1만배배율로촬영한결

과를 <Fig. 2>에 나타내었다. 주사전자현미경 관찰 결과

Zr1 표면에서는 상_전이는 거의 진행되지 않았으며, Zr2

군의표면에서는부분소결후연마시생긴입자가치밀

하게결합하는양상을나타내었다. 반면 Zr3, Zr4군의표

면에서는비교적많은상_전이가진행된것을추측할수

있었다.

표면처리과정중에서 t_결정상이 m_결정상으로 전환되

었는지를보기위한 x-선회절결과는 <Table 3>와 <Fig.

3>과 같다. <Fig. 3>서 a)는 1,500℃에서 sintering후

Fig. 1. specimen

Fig. 2. Representative images of the zirconia surface.
(SEM photomicrographs, magnification 10000×)

manufacturerproduct namematerial

Zirconia block Zmatch Dentaim, Korea

Table 1. Experimental materials used in this study

Nsurface treatmentgroup

Zr1

Zr2

Zr3

Zr4

sintering(1,500℃) + grinding

sintering(700℃) + grinding +
Sintering(1,500℃)

sintering(1,500℃) + grinding +
sandblasting(110㎛) 

sintering(1,500℃) + grinding +
sandblasting(110㎛) + 9.5% HF

6

6

6

6

Table 2. Group of specimens

Zr1 Zr2

Zr3 Zr4
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grinding한 상태로 측정한 x-선 회절결과로 t_결정(111)

면을 나타내는 30.2。부근의 피크만 관찰되어 상변화 영

향을 볼 수 없었다. b)는 700℃에서 sintering한 후

grinding하고 1,500℃에서 sintering한 상태를 측정한

결과로m_결정(11-1)면을나타내는 28.2。부근의피크가

나타나기 시작하였다. c)는 1,500℃에서 sintering후

grinding하고 sandblasting(110㎛)한 상태를 측정한 결

과로m_결정(11-1)면을나타내는 28.2。부근의피크가증

가되는것이관찰되었다. d)는 1,500℃에서 sintering후

grinding하고 sandblasting(110㎛)한 후 9.5% 의 불산

에서표면처리한상태를측정한결과로m_결정(11-1)면

을나타내는 28.2。부근의피크가 c)와 비슷하게증가되

는 것이 관찰되었다. Table 3에는 XRD 측정 결과로 m_

결정상 분율을 계산한 결과를 정리 하였다. 대조군과 실

험군 시편을 대상으로 XRD를 측정하여 시편에 생성된

m_결정상을계산하였다. Monoclinic 분율은 Zr1은 0.13

±0.19%, Zr2는 1.91±0.15%으로 낮게 나타났으나 Zr3

는 7.71±0.34%, Zr4는 8.39±0.25%로 다른 실험군에

비해서 높은 값을 보였다. 통계학적인 분석(one-way

ANOVA)결과, 대조군과 실험군 사이에서 유의차이를 나

타내었다(P<0.05).

Fig. 3. X-ray diffraction patterns of zirconia after treatment: a) Sintering(1,500℃) and grinding, b) sintering(700℃),
grinding and Sintering(1,500℃), c) Sintering(1,500℃), grinding and sandblasting(110㎛) and d) Sintering(1,500℃),
grinding, sandblasting(110㎛) and 9.5% HF.

monoclinic(%)zirconia

Z1

Z2

Z3

Z4

0.13±0.19a

1.91±0.15b

7.71±0.34c

8.39±0.25d

Table 3. Monoclinic(%) of the zirconia surface

* p<0.05

a) b)

c) d)
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Ⅳ. 고 찰

치과용으로 사용되는 지르코니아계 세라믹은 정방정계

지르코니아(TZP; tetragonal zirconia polycrystalline),

부분안정화 지르코니아(PSZ; partially stabilized

zirconia) 및 지르코니아 강화 세라믹(ZTC: zirconia

toughened ceramic)등 3가지로분류할수있다.

지르코니아는높은파절강도와투과성으로인해심미치

과 영역에서 사용되기 시작했으며, CAC/CAM 술식에서

사용되는 지르코니아는 Y2O3첨가물이 사용되어 Yttria-

stabilized Tetragonal Zirconia Polycrystal(Y-TZP)로

알려져있다(Kern and Wegner, 1998).

지르코니아(Y-TZP)수복물의 안정적인 내구성을 얻기

위하여 적절한 결합력은 필수적으로 새로운 지르코니아

의결합강도를향상시킬수있는다양한방법들이제시되

고 있다(Aboushelib et al, 2008; Amaral et al, 2008;

Denry and Kelly, 2008). Y-TZP는 100~500℃에서장

시간처리하는경우자발적으로상_전이가진행되어발생

하는 저온열화의 치명적인 문제가 될 수 있으며, 연삭처

리과정에서 발생하는 응력, 샌드블라스팅과 불산처리법

등에 의하여 발생되는 상_전이는 Y-TZP의 기계적인 특

성에영향을미칠수있다. 

지르코니아 표면처리법인 샌드블라스팅 처리와 불산처

리법은 지르코니아의 표면적과 표면에너지를 증가시켜

미세기계적유지력을향상시킬수있으며, 또한표면장력

을 감소시켜 접착제의 적심성을 최대화시킬 수 있다. 본

실험에서표면처리법에따른Monoclinic 분율은Table 3

와 같이 1,500℃에서 소결 후 grinding하고 110㎛에서

sandblasting한후9.5%의불산에서산부식처리한후2

분간초음파세척한 Zr4 군과 1,500℃에서완전소결후

grinding한 후 110㎛ sandblasting한 Zr3 군이 각각

7.71±0.34%, 8.39±0.25%로 높은 결과를 보여 표면처

리방법에따른상_전이결과가다르다는것을알수있었

다. 이는 김사학(2011)의 연구에서 샌드블라스팅 처리한

경우와샌드블라스팅후불산처리한경우가표면처리하

지 않은 시편보다 전단결합강도를 향상 시킨다는 보고와

박항민등(2009)의 연구에서 샌드블라스팅 처리한 군과

9.5% 불산을이용한산처리방법에서높은전단결합강도

가나타났다는보고와관련시킬때상변이에따른표면에

미세한균열이발생되어기계적인결합력이증가되는것

으로추측된다.

지르코니아의 주사전자현미경 관찰은 지르코니아와 포

세린의 계면 및 지르코니아 결정의 연구에 많이 이용된

다. 본 연구에서 사용한 연삭된 지르코니아와 표면의 사

진에서 지르코니아 표면처리 후의 표면을 전자현미경으

로관찰한결과, 1,500℃에서소결후grinding한지르코

니아 시편(Zr1)에서는 기계가공에 의한 절삭공구의 절삭

면이 그대로 노출되는 형태를 보이고 있다. 이러한 양상

을나타나는것은 1500℃에서소결된지르코니아는표면

이 brittle한 상태이므로 절삭가공에 의한 절삭공구의 절

삭면이그대로남아있는것으로사료된다. Zr2는 700℃

에서 반소결한 상태(분필 같은 정도의 강도 및 표면경도)

를 갖고있어, 절삭에의해 Zr1과 같은표면이만들어졌

으나이후에 1500℃로재소결처리하는동안표면이고

온의 소결과정에 의해 변화를 받아 결정들이 약 1um 크

기로뭉쳐있는것을볼수있다. 이것은절삭표면에있던

결정립들이 소결되면서 입자가 치밀화 된 것으로 사료된

다. Zr3는 Zr1에 비해 소결입자의 충돌에 의한 표면마모

가나타나는양상을띠고있어샌드블라스팅처리를하면

Zr3과같이상_전이가크게변화되는것을볼수있었다.

Zr4는불산을이용하여2분간산부식처리및초음파세

척한것으로결과적으로보면 3% 불산으로산부식처리

는표면의상_전이는큰변화를주지못한것으로보이며,

다만 초음파 세척에 의하여 표면에 남아있던 샌드블라스

팅 입자가 떨어져 나가 표면이 깨끗하게 보이는 것으로

사료된다.

상_전이양상은항상표면처리결과와일치하지않을지

라도 주사전자현미경관찰에서는 1,500℃에서 소결 후

grinding한 Zr1인 경우는절삭면이그대로노출되는형

태를 보이지만 ,반면 비교적 높은 Monoclinic 분율을 보

인Zr3, Zr4에서는많은상_전이가진행됨이관찰되었다.

이러한경우를볼때표면처리방법과상_전이관계는정

확히설명하기란어렵지만, 지르코니아표면의상_전이는

표면처리에따라다양하게나타남을알수있었다. 본 연

구 결과에서도 가장 높은 값인 Zr4가 8.39±0.25%에서

가장 낮은 값인 Zr1이 0.13±0.19%로 나타나, 지르코니
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아의 표면처리에 따라 상_전이 진행에 차이가 있음을 알

수있다. 

본 연구 결과에서도 알 수 있듯이 표면처리에 따라

Monoclinic 분율 유의하게 증가 하였다. 즉 지르코니아

표면을 샌드블라스팅 처리한 경우와 샌드블라스팅 후 불

산처리한경우가통상적으로표면처리되는다른시편보

다높은Monoclinic 분율을보였다. 

Ⅴ. 결 론

본 논문에서는 사각형 지르코니아 세라믹 표면을 다양

한 방법(Zr1, Zr2, Zr3, Zr4)으로 처리한 후 표면처리하

는 과정에서 변화한 지르코니아의 결정상을 비교하기 위

하여XRD를이용하여회절분석하고표면상태를주사전

자현미경을이용하여분석한결과다음과같은결론을얻

었다.

1. Monoclinic 분율은 대조군인 Zr1에서 0.13±0.19%

을나타내었고, 실험군인 Zr2에서 1.91±0.15%, Zr3에서

7.71±0.34%, Z4에서는 8.39±0.25%을 나타났으며, 통

계학적으로유의차이를보였다(p<0.05).

2. SEM으로 연삭처리된 지르코니아와 표면상태를 관

찰한결과대조군Zr1에서는상_전이가거의진행되지않

았으나, 실험군인Zr3, Zr4 에서는상_전이가진행되면서

증가하였다.
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