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纯钛具有优良的生物相容性和物理、机械性

能，已日益广泛地应用于口腔修复领域[1- 2]。但是钛

是一种高温下化学性质非常活泼的金属，当加热到

800℃以上时易与空气中的氧反应，在熔融态时可

与包埋材料中含有的Si、C、B、N等元素发生反应，

使钛铸件表面形成反应层，并导致近表面的钛基体

金相结构发生改变[3]。这类改变如果不能限制在一

个合理的范围内将使表面硬度提高、脆性加大，从

而影响纯钛铸件的物理机械性能，因此在钛铸造过

程中始终要注意如何尽可能减少反应层的形成[4- 5]。

除了铸钛机应采用真空浇铸以避免O、H等元素渗入

钛基体形成间隙固溶现象外，包埋材料成分的选择

也是十分重要的。本课题组研发的FUS- invest包埋

料中含有较多活性高的硅元素，用以包埋、铸造完

成钛铸件后发现，硅元素进入钛基体的深度达

350 μm，对铸件的精度及机械性能均有一定的影

响，本课题对其进行了改良，暂命名为改良型FUS-
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[摘要] 目的 研究改良型FUS- invest锆系铸钛冠桥专用包埋材料对包埋铸造的纯钛铸件表面反应层的影响。方法

制备10 mm×10 mm×1 mm的纯钛铸件，对其表面反应层进行能谱分析、金相观察及显微维氏硬度的测量。结果 金

相观察可见反应层不明显，富Si层难以分辨，针状结晶层散在分布于表面钛基体之间，其进入深度约55μm；能谱

分析显示Si、Zr等元素含量随深度增加逐渐减少；显微维氏硬度从表面至基体由高到低下降趋势明显，距表面约

75μm以后与钛基体硬度值接近。结论 改良型FUS- invest锆系铸钛冠桥专用包埋材料铸造的纯钛铸件表面反应层

由改良前85μm降低为55μm。
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[Abstract] Objective To investigate the effects of the improved FUS- invest investment for zirconium- oxide titani-

um crown and bridge on the reaction layer. Methods 10 mm×10 mm×1 mm titanium castings were invested. Spectrum

analysis was done to its reaction layer, the metallographic examination was observed and Vickers hardness was mea-

sured. Results The reaction layer was not obvious by the metallographic examination. The layer with plenty of Si

was hardly detectable. The needle crystal layer diffused distribution on the surface of the titanium matrix. The depth

was about 55μm. Spectrum analysis showed that the contents of Si and Zr decreased as the depth increased. The

microhardness, which obviously decreased from the surface to the matrix, tended to be equal with the hardness of the

matrix after the depth reached 75μm from the surface. Conclusion The thickness of the reaction layer of the im-

proved FUS- invest investment for zirconium- oxide titanium crown and bridge was decreased to 55μm from 85 μm,

which was the thickness before improvement.
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invest锆系铸钛包埋料。本实验对使用改良型包埋材

料铸造的钛铸件表面反应层进行金相观察、能谱分

析及显微维氏硬度的测量，为优化包埋材料提供依

据。

1 材料和方法

1.1 实验材料及实验仪器

改良型FUS- invest锆系铸造纯钛冠桥专用包埋

料（本课题组研制）；纯钛TA2（宝鸡有色金属加工

厂）。

LZ- 2型铸钛机（第四军医大学口腔医学院与洛

阳四方机械厂联合研制），JSM- 6460扫描电镜（日本

电子有限公司），IX70+FV300型激光共聚焦扫描电

子显微镜（Olympus公司，日本），INCAX- SIGHT能

谱分析仪（Oxford公司，英国），401MVD显微硬度计

（上海沃博特测量有限公司）。

1.2 实验方法

1.2.1 试样制备 使用压蜡机压制10 mm×10 mm×

1 mm的蜡片4片，竖铸道建立模组。用改良型FUS-

invest包埋材料包埋，浇铸出纯钛4片，喷砂（50μm

Al2O3、压力207 kPa、距离8 cm、15 s），在超声清洁

机上用蒸馏水清洁10 min。挑选1片表面平坦、氧化

层未被破坏的试样，调拌自凝树脂纵向包埋[6]。显

露端为非切割端。将包埋好的片状试样在粗砂轮上

磨平，细砂轮细磨，水冷，洗净，吹干 [7]。依次

用600、800、1 000、1 200、1 500号金相砂纸研磨

检测面，换砂纸时试样旋转90°角，使与旧磨痕呈垂

直方向，磨至旧磨痕完全消失，新磨痕均匀一致时

为止。研磨时不可用力太重，每次时间也不可太

长。将砂纸研磨好的检测面用丝绒抛光盘抛光，洗

净，无水乙醇浸渍吹干。将抛光好的试样用腐蚀液

（HF 1 mL，HNO3 2 mL，水97 mL）棉球擦拭，去除

污渍，清洗吹干，备用[8]。

1.2.2 反应层金相观察 将制备好的金相试样置于

显微镜的载物台上，使其平面与显微镜光轴垂直，

移动载物台调至试样在台上的部位合适，调整焦距

使成像清晰，分别观测较为理想的2个视野，用200

倍总放大倍数照相。

1.2.3 反应层能谱分析 将试样放入载物箱抽真

空，800倍镜下从表面随机选取一点向下延伸直至

90 μm，重点对可能引入的杂质元素Mg、Cl、Si、

Zr、Al进行线性扫描，另从反应层中间部位选取一

点，每向下间隔10 μm选取一点，共5点进行点扫

描，结果进行对比。结果中如果质量百分比在0.2%

以下属于仪器误差范围，可忽略不计。

1.2.4 反应层显微维氏硬度测量 室温15℃，载荷

为0.5 N，保持时间为30 s，从表面以下30 μm处开

始作初始点，间隔30μm连续测量7个点，因60μm

与90 μm之间硬度值差别较大，增加75μm处测量。

2 结果

2.1 反应层的金相组织结构

由改良前后反应层金相组织结构图1可见，改

良后反应层不明显，针状结晶层散在分布于表面钛

基体之间，其进入深度约55 μm。与改良前对比，

富Si层难以分辨。

左：改良前富Si层明显（→为富Si层）；右：改良后富Si层难以

分辨

图 1 反应层金相组织结构 激光共聚焦显微镜 ×200

Fig 1 Structure of the reaction layer by the metallographic ex-

amination confocal laser scanning microscopy ×200

2.2 反应层的能谱分析

反应层中除钛元素以外，主要含有O、Na、

Mg、Al、Cl、K、Ca、Cr、Zr，其含量都随深度增

加而逐渐减少。线性扫描（图2）与点扫描（表1、2）

结果一致。

图 2 反应层能谱分析线扫描结果

Fig 2 Linear scan of the reaction layer by spectrum analysis

2.3 反应层的显微维氏硬度

测量各点中，距离表面30 μm时反应层的显微

维氏硬度最大，其值为418.2 MPa，75 μm以后的维

氏硬度值较为恒定，为214.0~229.2 MPa（图3）。
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表 1 反应层点扫描各元素质量百分比( %)

Tab 1 Quality percentage of all elements were analysed by point scan( %)

光谱
各元素质量百分比

O Na Mg Al Cl K Ca Ti Cr Zr

光谱1 26.71 23.10 3.07 0.49 34.71 4.02 0.98 3.11 2.26 1.55

光谱2 45.67 7.90 7.07 0 11.60 3.61 1.64 18.44 3.95 0.11

光谱3 35.16 9.77 2.91 0 20.53 4.49 2.06 19.81 5.11 0.16

光谱4 24.71 2.05 1.08 0 0.91 0.52 0 70.13 0.38 0.21

光谱5 0 0 0 0 0 0 0 100.00 0 0

光谱
各元素相对原子质量百分比

O Na Mg Al Cl K Ca Ti Cr Zr

光谱1 42.14 24.33 3.06 0.44 23.71 2.49 0.59 1.57 1.05 0.62

光谱2 64.70 7.79 6.59 0 7.42 2.09 0.92 8.72 1.72 0.03

光谱3 54.92 10.62 2.99 0 14.47 2.87 1.29 10.34 2.46 0.04

光谱4 48.40 2.79 1.40 0 0.81 0.42 0 45.88 0.23 0.07

光谱5 0 0 0 0 0 0 0 100.00 0 0

表 2 反应层点扫描各元素相对原子质量百分比( %)

Tab 2 Atomic weight of all elements were analysed by point scan( %)

图 3 反应层断面上的显微维氏硬度散点分布图

Fig 3 Scattergram of the Vickers microhardness on the reaction

layer section

3 讨论

改良型FUS- invest锆系铸钛包埋料是否能在一

定程度上控制反应层的形成，可以通过对反应层成

分的检测和形成厚度的测量及钛基体表面金相的改

变方式等来评价[9]。扫描电镜上的能谱分析部件能

够实现元素的定量分析[10]；对材料金相的观察可以

了解其相组成，进一步推测其物理性能和机械性

能；当某些元素进入钛基体内部时会改变纯钛的显

微硬度，硬度的改变与元素进入的深度相关，通过

显微硬度的测量能够反应污染的厚度[11]。

本实验试件制作过程，其铸造程序和实验条件

与改良前的制作过程一致，尽量避免了因此而产生

的差别及对结果的影响。能谱分析发现，钛铸件表

面具有O、Na、Mg、Al、Cl、K、Ca、Cr、Zr元素。

推测Al元素来源于喷砂处理，Na、Mg、Cr元素来源

于锆砂，Na、K、Ca等元素来源于超声蒸馏水清洗，

Cl元素来源于包埋材料的粘接剂，Zr元素来源于包

埋材料。从线性扫描结果看出这些元素的强度最大

值都集中在40μm以前，且强度随深度的增加而减

弱。点扫描中每一点元素的含量与线性扫描强度分

布一致。Cl元素尽管表面含量较高，但是随深度的

增加很快下降，约在45μm处很少，完全可以通过

后期研磨抛光将其去除，因而推测对铸件性能影响

不大。而且，今后可以通过改进粘接材料制作工艺

来降低Cl元素含量。显微维氏硬度分析结果提示，

反应层使钛表面硬度值提高，随着各种元素渗入钛

基体深度的减少，钛表面的硬度值逐渐接近钛铸件

本身，从而推测反应层大致厚度为75μm。且试件

表面硬度值由改良前距表面30μm处的751 MPa（本

课题组研制FUS- invest包埋料结果）降低到现在距表

面30 μm处的418.2 MPa，降低了与钛基体硬度值

（214~217 MPa）的差值，降低了材料的脆性，相对

的提高了铸件的物理机械性能。从金相照片可以看

到反应层以下钛的金相并没有本质上的变化；反应

层不明显，富Si层难以分辨；针状结晶层散在分布

于表面钛基体之间，其进入深度约55μm，且与改

良前反应层厚度85μm（本课题组研制FUS- invest包

埋料结果）相比降低了近30 μm。可以推断改良型
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的有效方法，在牵引过程中要求牵引力线既经过

上颌牙弓的阻力中心，又经过上颌复合体的阻力中

心，沿此方向牵引将使上颌牙弓和上颌复合体沿牵

引线产生平动，以发挥最大治疗效率 [3]。在临床

上常采用沿 平面向前下30°方向牵引，所用力值通

常为单侧5 N。由于牵引方向为前下且牵引力较大，

所以要求口内矫治装置有较高的固位能力，否则矫

治器固位不良，将极大地影响前牵引治疗的效果。

传统的前牵引口内装置只是加强了矫治器的后部固

位，而在前牙区缺乏抵抗牵引所致脱落的固位装

置，因此笔者在上颌前牙区制作横跨2个中切牙的

箭头卡，前后3个箭头卡形成稳定的三角形，相互

之间有制锁作用。经过临床验证，改良后前牵引矫

治器大大增加了前牵引矫治的固位效果，从而保证

了前牵引治疗的成功，是一种值得推广的方法。

综上所述，在传统的活动式前牵引矫治器上加

做上颌中切牙间箭头卡，可以有效地避免牵引加力

过程中矫治器向下脱位，提高了前牵引矫治器的治

疗效果。
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FUS- invest锆系铸钛包埋材料不会对纯钛铸件的物

理机械性能产生明显的影响。

改良型FUS- invest包埋料是在本课题组已研发

的FUS- invest包埋料基础之上，通过提高粉料纯度

对原始粉料熟化和改变粘接剂而研发的。其性能较

改进前有了很大提高，特别是通过提高粉料中氧化

锆的含量，在控制Si元素渗入方面取得了满意的结

果。关于此包埋材料钛铸件的适合性与物理机械性

能研究将另文介绍。
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