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聚甲基丙烯酸甲酯义齿基托材料因具有金属基

托所不能比拟的仿真美学效果、适应范围广以及易
于加工成型等诸多优越性，故而在临床上应用普遍，

各种类型的活动义齿修复体、活动矫治器等都离不
开义齿基托树脂。但由于其硬度不大，耐磨性不足，
会出现义齿磨损快、容易折裂；并且其常呈现表面
惰性、润湿性不佳，不利于唾液在其表面的吸附与
扩展，影响到患者戴用后的舒适度甚至是义齿的固

位等，这对基托树脂材料功能的行使产生了影响[1]。
因此，如何提高基托树脂材料的物理机械性能，改

善修复效果，一直是大家研究的重要课题[2]。
离子注入技术（ion implantation technique）就是

将工件放在离子注入机的真空靶室中，在一定的电

压下，把所需元素离子注入到工件表面，形成一层

在组织和结构上都不同于底材的注入层，从而引起

材料表层成分和结构的改变，进而改善材料的性能。
离子注入技术特点鲜明，性能优越，在工科领域已

经被逐渐应用到金属、陶瓷及高分子材料等表面性
能改进的研究中，用以提高材料的表面耐蚀性、硬
度、耐磨性以及生物学性能等，且效果明显[3]，也偶

见用该技术来处理牙用光固化复合树脂，提高其表

面机械性能的探索[4]，但迄今为止，尚未见用离子注

入技术来改性牙用基托树脂材料的报道。
本研究的目的就是从基托树脂材料的表面性能

改进出发，将离子注入技术这一新工艺应用到口腔

碳离子注入对义齿基托树脂表面性能
改进的实验研究

吴峻岭 李琦 朱婷 郭岩

（山东大学口腔医院 口腔修复科， 山东省口腔生物医学重点实验室， 济南 250012）

[摘要] 目的 研究碳离子注入对义齿基托树脂表面性能的影响。方法 制备20个热固化型义齿基托树脂试件，并
随机分成实验组（进行碳离子注入）和对照组（不做任何处理），每组10个试件。分别进行纳米硬度、润湿性和耐磨性
的检测，实验组和对照组任取1个试件进行表面化学结构的红外光谱分析。结果 实验组和对照组试件表面纳米硬
度值、接触角、质量损失量间的差异有统计学意义（P<0.01）。红外光谱分析显示实验组试件表面有羟基的生成。结论
碳离子注入有明显改善义齿基托树脂相关性能的作用。
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Effect of carbon ion implantation on the surface properties of denture base resins Wu Junling, Li Qi, Zhu Ting,
Guo Yan. （Dept. of Prosthodontics, College of Stomatology, Shandong University, Shandong Provincial Key Laboratory
of Oral Biomedicine, Jinan 250012, China）
[Abstract] Objective To investigate the effect of carbon ion implantation on the surface properties of denture base
resins. Methods Twenty heat-curing denture base resins specimens were made in this study. All the specimens were
equally divided into two groups randomly with each group ten specimens. One was experimental group for carbon ion
implantation and the other was control group without any treatment. The nano-hardness, wettability and wearability of
all the specimens were tested. Then one specimen chosen from each group was used for infrared spectrum analysis.
Results There was statistical difference in nano-hardness, contact angle and quality loss between experimental group
and control group（P<0.01）. New hydroxyl was formed in the surface of experimental group specimen from infrared spec-
trum analysis. Conclusion Carbon ion implantation has a positive effect in improving the surface properties of denture
base resins.
[Key words] ion implantation； denture base resins； nano-hardness； wearability； wettability
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修复学领域中来。本课题选用基托树脂材料中最具
代表性的热固化型义齿基托树脂作为实验对象，在

探索适当离子注入工艺参数的基础上，进行碳元素

离子的表面注入，研究其对基托树脂相关性能，包

括对表面硬度、耐磨性和润湿性的影响，并探讨机
理，为该技术在口腔修复领域的应用进行初步探索。

1 材料和方法

1.1 实验材料和设备
热固化型义齿基托树脂材料（上海齿科材料厂），

FM2000型纳米多层膜沉积注入复合机（北京师范大
学射线束技术与材料改性教育部重点实验室自制），

Nano Test Platform Two纳米硬度测量仪（MML公司，
英国），MS-T3000型球盘式摩擦磨损仪（中国科学院
兰州化学物理研究所），NEXUS-670型红外-拉曼光
谱分析仪（Nicolet公司，美国），Tracker 2007型界面
张力/流变仪（Teclis公司，法国），TG-328A型全自动
光电分析天平（上海天平仪器厂）。
1.2 试件的制备
按照临床义齿基托的蜡型成型、充胶、热处理、

打磨、抛光等程序，制备尺寸20 mm×20 mm×2 mm的
热凝基托树脂片作为试件。在8倍放大镜下进行观察，
排除表面有气泡、缺陷的试件，选择20个备用。
1.3 实验分组

20个试件随机分成2组，一组为实验组，进行表
面碳离子注入；另一组为对照组，不做任何处理。
1.4 离子注入过程
离子注入过程在北京师范大学射线束技术与材

料改性教育部重点实验室完成。在前期预实验的基
础上，总结和参考国内外最新相关研究进展，采用

如下实验参数：注入离子为碳元素离子（由于基托树

脂材料为聚甲基丙烯酸甲酯，化学元素为碳、氢、氧
等，故选择碳离子注入不会改变其化学元素成分），

注入电压为60 kV，注入束流为2 mA，注入机真空度
为1×10-3 Pa，注入剂量为1×1017粒子数·cm-2。将实验
组10个试件放入真空离子注入机样品室内，完成基
托树脂表面的碳离子注入。
1.5 表面纳米硬度的检测
由于义齿树脂为塑性物质，加之注入层的厚度

相对较薄，传统的硬度测量误差偏大，所以本研究

选用精确的表面纳米硬度的检测。实验组和对照组
任选一个试件进行表面纳米硬度的检测。将待测试
件放到纳米硬度测量仪样品台上，设定压入最大载

荷为1.0 mN，加载速率和卸载速率均为0.05 mN·s-1。
根据系统生成的试件载荷-位移曲线，计算出在该载
荷下试件的表面纳米硬度值。每个试件在其表面任

取9个点，然后以其均值作为该试件的表面纳米硬
度值。
1.6 表面润湿性能的检测
采用液滴法测试接触角来反映材料的润湿性能

（图1）。将试件平放到载物平台上，并使其在摄像窗
口中显示最清楚的影像。以蒸馏水为参考液体，将
液滴滴落在样品上（所有操作均由1人完成），稳定后
进行拍照，并测量接触角的大小。实验组和对照组
各测10个试件。

图 1 液滴法测试接触角示意图
Fig 1 Schematic diagram of contact angle measurement by liquid

droplet method

1.7 红外光谱分析
实验组和对照组任选1个试件进行表面红外光谱

分析。测试时，将样品直接置于红外光谱分析仪ATR
附件中，选择扫描次数32，分辨率8 cm-1，描计出红

外光谱分析图，并分析试件表面化学结构的改变。
1.8 耐磨性的检测
鉴于体外模拟口腔磨损环境很困难，而且本研

究是对比改性效果的研究，所以选择以工科上常用的

干滑动摩擦磨损实验来进行耐磨性的检测，并以树

脂试件样品的质量损失量来代表耐磨性能。实验前
后将所有待测试件超声清洗、吹干、称重，并精确
至0.01mg。将树脂试件置于球盘式摩擦磨损仪上，检
测碳离子注入后树脂试件耐磨性的改变。在参考工
科上高分子材料表面改性后摩擦磨损实验测试条件

的基础上，同时结合本研究的实际情况，将本次测

试条件设定为：法向载荷20 g，转盘转速100 r·min-1，

摩擦时间30 min。实验组和对照组各测10个试件。
1.9 统计学分析
采用SPSS 17.0软件对结果进行统计学处理，其中
对表面纳米硬度进行完全随机设计的t检验统计学分
析，对表面润湿性和耐磨性进行t检验统计学分析。

2 结果

2.1 表面纳米硬度
实验组和对照组表面纳米硬度值分别为（0.559 3±
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图 2 实验组试件红外光谱分析图
Fig 2 Infrared spectrum analysis figure of experimental group

图 3 对照组试件红外光谱分析图
Fig 3 Infrared spectrum analysis figure of control group

0.025 3）、（0.495 8±0.049 3）GPa，根据完全随机设
计的t检验分析（t=3.44，P<0.01），说明碳离子注入
提高了基托树脂的表面硬度值。
2.2 表面润湿性
实验组和对照组的接触角分别为42.32°±3.89°、

55.84°±4.20°，根据t检验分析（t=7.47，P<0.01），结
果表明：实验组接触角减小，说明碳离子注入提高

了基托树脂的表面润湿性。
2.3 红外光谱分析
由红外光谱分析图可见，实验组试件在吸收波

数3 500～3 100 cm-1范围内出现了较宽的吸收峰，此

范围对应羟基的吸收峰（图2）；而对照组却没有，说
明树脂试件经过表面碳离子的注入后形成了新的亲

水化学基团———羟基（图3）。

2.4 耐磨性
实验组和对照组质量损失量分别为（3.19±0.67）、

（7.93±1.20）mg，根据t检验分析（t=10.95，P<0.01），
结果表明：实验组的质量损失量小于对照组，说明

碳离子注入提高了基托树脂的表面耐磨性。

3 讨论

一般说来，可以从2个方面着手来提高生物材料
的各种性能。一方面从材料的本体着手，另一方面

从材料的表面着手。但是，由于与机体直接相接触
的是生物材料的表面，同时研究开发新型本体材料

难度较大，因此，采用表面处理的方法对材料进行

表面改性，受到人们的高度重视。离子注入技术是
近年来新兴的材料表面性能改进的方法之一。离子
注入是将电离的原子经过电场加速后，快速注入到

固体材料表面，引起材料表层成分和结构的改变，导

致原子环境和电子组态等微观状态的扰动，从而改

善材料表面性能。注入离子在基体中与基体原子相
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混合，属于非包覆处理，所以不受材料固溶度的限

制；离子注入后的材料表面不会像镀层或涂层那样

出现剥落现象；离子注入一般在常温、真空条件下
进行，被注入材料不会发生热变形，可保持原有的

尺寸精度和表面粗糙度等。所以离子注入技术越来
越受到大家的青睐，成为各类表面改性技术中最为

成功有效的手段之一[5]。在工业及高科技领域，利用
该技术对高分子聚合物材料如聚乙烯、聚碳酸丙烯
酯等进行不同元素的离子注入，进而改进其表面性

能的研究已经得到充分证实[6]。
义齿基托树脂作为口腔有机高分子材料中最常

见的一种，在口腔医学领域的应用历史悠久，但是

随着口腔修复学的发展，对义齿基托的各种性能提

出了越来越高的要求。而许多高分子聚合物的结构、
组成成分与口腔临床使用的高分子材料非常相似，所

以将离子注入技术用以处理牙用义齿基托树脂成为

了本研究的设想和探讨的问题。
探讨离子注入技术对基托树脂性能的影响，首

先来分析离子注入对高分子材料改性的机理。一般
来说，离子注入改性高分子材料是通过离子注入使

材料的结晶、组分以及分子空间位置的变化来实现
的。在离子注入过程中，离子能量传递给晶格，并
促使高分子材料表面发生剧烈的结构变化，使得高

分子材料链被打断成为活性自由基，自由基之间相

互发生交联反应，生成三维网状交联结构，阻止分

子链之间的滑移，从而引起高分子材料表面力学性

能的变化，这是其表面性能得以改善的主要原因[7]。
通常，牙科热凝基托树脂在聚合后仍然存在一定的

未聚合的残余单体或低分子链，这会加速材料在口

腔环境内的老化，降低材料的物理机械性能[8]。而基
托树脂经过表面碳离子的注入后，高能的碳离子可

有效引发树脂表面残余单体或低分子链的立体交联

聚合，使得分子链间不容易滑移和剪切，抵抗变形

能力增强，所以本研究测得的基托树脂试件表面注

碳后，表面纳米硬度值和耐磨性明显提高（P<0.01）。
润湿性是指液体在固体表面扩散的趋势，它是

评价口腔生物材料性能的一个重要指标。润湿性能
良好的树脂基托材料，有利于唾液在其表面的吸附

与扩展，有助于树脂基托组织面与黏膜之间形成一

层薄的唾液薄膜，这不但提高了患者的舒适度而且

利于义齿的固位等。影响材料润湿性的因素很多，主
要与材料的表面状态有关。Manso等[9]用Ar+和He+离

子分别处理聚己酸内酯和聚乙二醇2种生物高分子材
料后，显著提高了它们的表面润湿性，这主要与离

子注入后形成了新的化学基团，改变了聚合物的表

面化学结构有关。而在本研究中树脂试件经过碳离

子注入后，由红外光谱分析可见，在吸收波数3 500～
3 100 cm-1范围内出现了较宽的吸收峰，这是由于羟

基的伸缩振动而致，也就是说碳离子注入后，树脂

试件表面形成了羟基基团，由于羟基属于亲水基团，

它使得树脂表面的分子链具有极性，所以导致材料

表面接触角度变小，润湿性得到改善。另外，材料
的表面能越高，材料的润湿性能就越好，而高能的

碳离子注入到树脂内部，能量被吸收，使得试件获

得高的表面能，从而提高了树脂的润湿性能。所以
本研究测得的基托树脂试件表面注碳后，接触角减

小，表面润湿性能明显得到提高（P<0.01）。
离子注入技术作为工科的一种新兴技术，优点

突出。用来处理高分子材料，能量作用集中，加工
时间短，效率高；同时可以实现非接触式加工，试

件变形小，对形状复杂的试件也容易实现操作。大
量研究证实，离子注入在不改变材料基本性能的情

况下，能使材料的许多性能发生显著变化，能够大

大提高其使用寿命[10]。所以抛光处理后的义齿基托
树脂，可以尝试进行相应的离子注入，既不影响其

颜色等美学特性，又可满足临床的应用要求。
本研究选用了基托树脂材料中最具代表性的热

固化型义齿基托树脂作为实验对象，初步探讨了碳

离子注入对其相关性能的影响，并选择了表面硬度、
耐磨性和润湿性这几个相对具有代表性的指标进行

研究，结果表明：经碳离子注入后的树脂试件，其

表面硬度、耐磨性和润湿性能得到显著提高，故可
以初步作为临床应用的参考依据。另外，尚存在如
何确定最佳的离子注入工艺参数、离子注入效果的
时效性等问题，有待后续研究深入。
致谢：特别鸣谢北京师范大学射线束技术与材

料改性教育部重点实验室郭春刚老师在实验过程中

给予的帮助。
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口腔癌颈部淋巴结转移率是决定颈部处理方式

的重要参考指标，一般认为，20%的颈淋巴结转移
率可作为是否预防性颈清的阈值[3，5]。文献[6-7]报道，

早期口腔癌同期颈清阳性淋巴结检出率是12%~30%。
连续切片及免疫组织化学技术由于可检出更多微转

移灶而将颈淋巴阳性率提高至30%~54%[5，8]。本研究
中，观察组切除原发灶后颈部未进行任何干预治疗，

最终37.7%的病例出现颈部淋巴结转移。早期口腔癌
颈淋巴结转移率超过了20%的阈值，似乎应考虑预
防性颈清。但本文对生存率的研究同时表明，颈清
组和观察组的生存率很接近，差异不大，这与一项

前瞻性研究[9]的结论类似。另一项大样本研究[10]也认

为，采用预防性颈清不能显著提高早期口腔癌患者

的总体生存率，但可以提高颈部控制率。近期有研
究[11]将是否颈清的阈值提高到了44.4%。
本研究进一步分析发现，观察组中T2分期病例

多数在观察期间出现了颈淋巴结转移，高达75%，
远大于T1分期的28.6%，提示不同分期的cN0病例颈

部处理应区别对待，特别是对于T2病例有进一步探

讨的价值。众所周知，肿瘤由T1发展到T2说明负瘤

时间长，同时可能还存在肿瘤细胞生物行为差等因

素，出现颈淋巴结转移的可能性增加，预后更差。
恰当的治疗可以缩小预后的差距。本研究的生存分
析证实，对于T1病例，采用预防性颈清或严密观察2
种处理方式的生存率没有显著差别。对于T2病例，采

用预防性颈清获得的生存率与T1期接近。而采用严
密观察，T2a的生存率仍与预防性颈清接近，但T2b的

生存率则明显下降，虽然这种差异在统计学上尚未

达到显著性检验标准，但趋势很明显。
因此，对于cN0早期舌体鳞癌患者的颈部处理，

笔者建议T1期可严密观察；小于3.0 cm的T2病例仍可

采用严密观察，如果病理分化差可考虑预防性颈清；

大于3.0 cm的T2病例应采用预防性颈清。
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