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(57) Sang ché dé cap dén bot thuy tinh floaluminosilicat dung trong nha khoa, duong kinh

thé tich phan vi thir 50 cta né bang 5,0 um hodc 16n hon va 9,0 um hoic nhod hon, va

duong kinh thé tich phan vi thir 10 ctia n6 bang 2.4 pm hodc 16n hon.
Ngoai ra, sang ché con dé cap dén xi ming ionome thay tinh chira bot thily tinh
floaluminosilicat dung trong nha khoa.
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Linh vuc k§ thuit dwoc dé cip

Sang ché d& cap dén bot thay tinh floaluminosilicat ding trong nha khoa va xi

mang ionome thuy tinh.
Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Xi méang ionome thily tinh c6 cac ddc tinh tuyét voi, vi du, tinh twong hop sinh
hoc cyc ky thuan loi, dic tinh thAm m§ tuyét voi ctia san phdm déng ran ban trong subt,
d6 bam dinh tuyét voi vao nén rang ching han nhu men va nhya thong, va cé tic dung
chéng di tmg boi florua. Do d6, xi mang ionome thity tinh dugc st dung rong rdi trong
nha khoa, vi du dé tram c4c 15 sdu ring, d& gin méo ring, 16p phu, cau va dai chinh
hinh, cho cac 16p 16t 186 hdng, chat han d& 1am diy dng tiy, xdy dung cdt 15i, chét tram

khe niit, va cac loai tuong tu.

Xi mang thity tinh ionome thudng c6 dung dich nudc cta polyme trén co s& axit

polycarboxylic va bdt thiy tinh floaluminosilicat (vi du, tham khao Tai li€u patent 1).

O day, khu dung dich nuéc ctia polyme trén co s& axit polycarboxylic va bot
thity tinh floaluminosilicat duge tron 13n, ion nhom (A*") duge giai phong ra khoi bot
thuy tinh floaluminosilicat va bazo lién hgp cta polyme trén co sé axit polycarboxylic
duoc lién két ion va duoc lwu héa boi phan tng axit-bazo cua bot thiy tinh

floaluminosilicat va polyme trén co s& axit polycarboxylic.

Céc tai liéu k¥ thuat c6 lién quan
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Céc tai liéu patent

Tai liéu patent 1: Céng bd don qudc té s6 W02016/002600
Ban chit ky thuit ciia sang ché
Céc vAn dé duge giai quyét boi sang ché

N6i chung, cudng dd nén clia san phim hoa cting bang xi mang ionome thiy tinh
dugc mong mubn cai thién. D& dat duwge muc dich nay, bot thiy tinh floaluminosilicat

¢6 kich thudce hat nhé duge xem xét dua vao st dung.

Tuy nhién, khi bot thiy tinh floaluminosilicat ¢6 kich thwdc hat nhd dugce st
dung, vin d& nay sinh 13 thoi gian ké tir khi bt du trén bot thiy tinh floaluminosilicat
v6i dung dich nude ciia polyme trén co s& axit polycarboxylic dé hoa cling chiing, tirc

13, thoi gian [am viéc cia xi méng ionome thdy tinh, tréd nén ngén hon.

Mot khia canh cuia sang ché ¢6 muc dich cung cap bot thiy tinh floaluminosilicat
dung trong nha khoa c6 kha ning kéo dai thoi gian lam vi€e cla xi méng ionome thuy
tinh va tang cuong do nén cla san pham hda ran ciia xi méng ionome thuy tinh.

Bién phap giai quyet cdc van dé

MOt khia canh ctia sang ché dé cap dén bot thuy tinh floaluminosilicat ding trong
nha khoa, dudng kinh thé tich phan vi thir 50 ciia né bang 5,0 um hozc 16n hon va 9,0
um hodc nho hon, va dudng kinh thé tich phan vi tht 10 ctia n6 bang 2,4 pm hoic 16n

hon.
Hiéu qua cia séng ché

Trong mét khia canh ciia sang ché, bot thiy tinh floaluminosilicat dung trong

nha khoa c6 thé dugc cung cap c6 kha ning kéo dai thoi gian lam viéc cia xi méng
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ionome thdy tinh ting cuong dd nén clia sdn pham hoa ran cda xi méng ionome thuy

tinh.
MO ta chi tiét sang ché

Sau ddy, cac phuong 4n dé thuc hién sang ché s& duge mo ta.
Bt thiy tinh floaluminosilicat dung trong nha khoa

Pudng kinh thé tich phan vi thir 50 (d50) ciia bot thity tinh floaluminosilicat
dung trong nha khoa cia phuong 4n ciia sang ché bang 5,0 pm hoic 16n hon va 9,0 pm
ho#c nho hon, va tét hon 12 5,1 pm hodc 16n hon va 8,0 pm hoic nhod hon. Khi d50 cta
b6t thily tinh floaluminosilicat dung trong nha khoa nhé hon 5,0 pm, thoi gian lam viée
clia xi mang ionome thiy tinh trd nén ngin hon. Mt khéc, khi d50 cia bt thiy tinh
floaluminosilicat ding trong nha khoa vuot qué 9,0 pm, cudng do nén clia san phim

héa ran clia xi méng ionome thiy tinh gidm.

Puong kinh thé tich phan vi thir 10 (d10) ctia bot thiy tinh floaluminosilicat
dung trong nha khoa ctia phuong 4n sang ché bing 2,4 pm hoc 16n hon, va t6t hon 1a
2,7 um hodc 16n hon. Khi d10 cta bt thiy tinh floaluminosilicat dung trong nha khoa
nhé hon 2,4 pm, dung dich nudc cia polyme trén co s& axit polycarboxylic va bot thiy

tinh floaluminosilicat diing trong nha khoa trong thé dwoc tron 13n.

d10 ciia bot thuy tinh floaluminosilicat ding trong nha khoa ctia sang ché thuong

bing 4,8 um hoic nhé hon.

Puong kinh thé tich phan vi th 90 (d90) ciia bdt thiy tinh floaluminosilicat
dung trong nha khoa ctia phuong 4n sang ché bang 13,0 um hozc 16n hon va 20,0 um
hodc nho hon, va tét hon 13 14,0 pm hodc 16n hon va 19,0 um hodc nhé hon. Khi d90

cua bot thiy tinh floaluminosilicat dung trong nha khoa ctia phuong an sdng ché bing
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13,0 um hodc 16n hon, thoi gian 1am viéc cua xi midng ionome thuy tinh duge kéo dai.
Khi d90 ctia bot thuy tinh floaluminosilicat dung trong nha khoa ctia phuong an sang
ché bang 20 pm hozc nhé hon, cudng d6 nén clia san phim hoa ran ciia Xi mang ionome

thiy tinh tdng 1én.

Ham lugng flo (F) trong bdt thiy tinh floaluminosilicat dung trong nha khoa cua
phuong 4n sang ché 5t hon 14 nam trong khoang tir 1 dén 30% theo khéi lugng va t6t

hon nita 13 tir 3 d&n 20% theo khéi lwong.

Ham luong nhom trong bt thily tinh floaluminosilicat dung trong nha khoa cua
phuong 4n sang ché tot hon 14 nam trong khoang tir 15 dén 35% theo khéi luong va tbt

hon nita 12 tir 20 d&n 30% theo khbi lvong vé lugng chuyén ddi thanh nhom oxit (ALO3).

Ham hrong silicon trong b6t thity tinh floaluminosilicat ding trong nha khoa cia
phuong an sang ché t&t hon 13 nim trong khoang tir 15 dén 50% theo khéi luong va tdt

hon nita 13 tir 20 dén 40% theo khéi lrong vé lwong chuyén déi thanh silic oxit (SiO2).

Ham luong phospho trong bdt thiy tinh floaluminosilicat dung trong nha khoa
ctia phuong 4n sang ché tét hon 12 ndm trong khoang tir 0 dén 10% theo khéi lugng va
t6t hon nira 1a tir 1 dén 5% theo khéi luwgng v& lwong chuyén ddi thanh phospho (V) oxit
(P20:5).

Ham lugng natri trong bdt thuy tinh floaluminosilicat dung trong nha khoa cua
phuong 4n sang ché ot hon 1 ndm trong khoang tir 0 dén 15% theo khéi lwong va tdt

hon nita 1a tir 1 @én 10% theo khdi luong vé lugng chuyén dbi thanh natri oxit (Na20).

Ham luong kali trong bot thuy tinh floaluminosilicat dung trong nha khoa cua
phuong 4n séng ché tt hon 13 ndm trong khoang tir 0 dén 10% theo khéi lugng va tbt

hon nita 14 tir 1 d¢én 5% theo khéi lvong vé lugng chuyén ddi thanh kali oxit (K20).
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Ham luong stronti trong bt thuy tinh floaluminosilicat diing trong nha khoa ctia
phuong 4n sang ché tét hon 14 nim trong khoang tir 0 d&én 40% theo khéi Irong va t6t

hon nita 12 tir 10 dén 30% theo khdi lwong vé lugng chuyén dbi thanh stronti oxit (SrO).

Ham lrong lantan trong bdt thily tinh floaluminosilicat dung trong nha khoa cua
phuong an sang ché t6t hon 14 nim trong khoang tir 0 dén 50% theo khéi luong va tét

hon nita 12 tir 1 &&n 40% theo khédi luong v& lwong chuyén ddi thanh lantan oxit (La203).

B6t thiy tinh floaluminosilicat dung trong nha khoa ctia phuong 4n sang ché co

thé duoc tng dung lam, vi dy, xi ming ionome thity tinh hodc céc chét twong tu.
Xi méng ionome thiy tinh

Xi méang ionome thuy tinh cia phuong 4n sing ché chira bot thiy tinh
floaluminosilicat diing trong nha khoa ciia phuong 4n sang ché va dung dich nuéc cia

polyme trén co s& axit polycarboxylic.

Polyme trén co s¢ axit polycarboxylic khong bi gidi han dic biét, ma vi dy,
homopolyme hodc copolyme ciia axit carboxylic khong bdo hoa o,p c6 thé duge st

dung.

Vi du vé axit carboxylic khéng bao hoa a, gom c6 axit acrylic, axit metacrylic,
axit 2-cloacrylic, axit 3-cloacrylic, axit aconitic, axit mesaconic, axit maleic, axit

itaconic, axit fumaric, axit glutaconic, axit xitraconic, va cic axit tuong tu.

Ngoai ra, polyme trén co s& axit polycarboxylic co thé 13 copolyme ciia axit
carboxylic khong bdo hoa a, va monome c6 thé copolyme héa véi axit carboxylic

khong bdo hoa a,f.
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Vi du v& thanh phan ma c6 thé dugc copolyme héa véi axit carboxylic khong
bdo hoa a,p gdm cb acrylamit, acrylonitril, este axit metacrylic, acrylat, vinyl clorua,

allyl clorua, vinyl axetat, va cac chét twong tu.

Trong truong hop nay, ti 1€ clia axit carboxylic khong bao hoa o, so véi monome
tao nén polyme trén co s& axit polycarboxylic t6t hon 1a 50% theo khdi lwgng hoic 16n

hon.

Polyme trén co sé axit polycarboxylic tt hon 12 homopolyme ho#c copolyme

cua axit acrylic hodc axit itaconic.

Luu y ring it nhit mot phan cia polyme trén co sé axit polycarboxylic c6 thé 12

bot.

Trong xi maing ionome thily tinh ctia phwong 4n sang ché, khi bot thity tinh
floaluminosilicat dung trong nha khoa va dung dich nuéc cia polyme trén co s& axit
polycarboxylic dugc tron 14n, ti 1& khéi lwgng cda bdt thiy tinh floaluminosilicat dung
trong nha khoa so véi dung dich nude cia the polyme trén co s& axit polycarboxylic
(sau day goi 14 ti 18 chét bot-chat 16ng) t&t hon nim trong khoang tir 1 dén 5 va tét hon
nita 12 tir 2,8 dén 4,0. Khi i 16 chit bot-chit long bing 1 hogc 16n hon, cudng dd nén
clia san pham héa rin ctia xi ming ionome thily tinh dwgc ting thém nita. Khi ti 1€ bot-
chit léng bang 5 hodc nho hon, bot thity tinh floaluminosilicat ding trong nha khoa va

dung dich nudc ciia polyme trén co s axit polycarboxylic d& dang duoc tron 13n.
Vi du thwe hién sing ché

Céc vi du ctia sang ché s& dugc mo ta dudi ddy, nhung sang che khong bi gidi

han béi nhitng vi du nay.

Diéu ché bot thity tinh floaluminosilicat
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28g silic oxit (Si02), 10g nhom oxit (Al203), 18g nhom florua (AlF3), 17g stronti
florua (SrF»), 11g nhdm phosphat (AIPOs), 6g cryolit (NasAlFs), 6g kali florua (KF) va
3g lantan oxit (La;03) dugc tron déu bing cbi. Hon hop thu dugce duge cho vao ndi ndu
tir va dé yén trong 10 dién. Nhiét d6 cua 16 dién duoc nang 1én dén 1300°C, hdn hop
dwoc ndu chay va ddng nhét vira du, sau d6 duoc d6 vao nudc dé thu duge thiy tinh
floaluminosilicat khéi 16n. Thiy tinh floaluminosilicat khdi 16n thu dwgc duge nghién
bing may nghién bi trong 20 gid va sau d6 duge dwa qua sang mét ludi 120 dé thu bot

thay tinh floaluminosilicat.

ba khéng dinh dugc réng bt thily tinh floaluminosilicat thu dugc chira hop chét

sau ddy bang phan tich tia X huynh quang.

F: 18% theo khdi lugng
Na20: 3% theo khdi lwong
ALO3: 22% theo khdi lugng
Si02: 22% theo khdi luong
P,0s: 5% theo khéi lugng
K20: 5% theo khdi luong
SrO: 21% theo khéi lvong
La203: 4% theo khdi lwong

B0t thuy tinh floaluminosilicat thu dugc tiép tuc dugc nghién thanh bot béng
méy nghién bi d& didu chinh su phan b kich thuéc hat, & thu dugc bot thiy tinh

floaluminosilicat cia cac vi du tir 1 dén 6 va cac vi du so sanh tir 1 dén 3.
Su phén bé kich thude hat ctia bot thiy tinh floaluminosilicat

Sy phan bé kich thude hat ctia bot thay tinh floaluminosilicat dugc do bing thiét

bi do phan bb kich thuéc hat nhifu xa / tan xa laze LA-950 (dwoc san xuét béi HORIBA
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Ltd.). Cu thé 13, d4u tién, bot thity tinh floaluminosilicat dugc phan tan trong dung dich
nudc axit hexametaphosphoric 0,1% theo khéi lugng @& thu dugc huyén phu. Tiép theo,
mdt lwong nhd (0,5 ml) huyén phi duge bd sung vao dung dich nuéc axit
hexametaphosphoric 0,1% theo khéi lwong tudn hoan, va sy phan bd kich thudc hat cia

bot thiy tinh floaluminosilicat dugc do.
Thoi gian 1am viée cla xi méng ionome thiy tinh

Bot thuy tinh floaluminosilicat va dung dich nuéc axit polyacrylic 50% theo khéi
lwong duge tron 13n & i 18 chit bot-chit 1ong duge xac dinh truée (xem Bang 1). Tiép
theo, san phdm hdn hop dugc kéo 16n bing thia, véi thia tiép xiic v6i san pham hdn hop
cta xi ming ionome thuy tinh, v thao tac x4c nhan xem san phAm hén hop clia xi ming
jonome thuy tinh c6 dinh vao thia hay khong duoc 13p lai. Bing cach do, thoi diém ma
san pham hdn hop ciia xi ming ionome thiy tinh khong con dinh vao thia nita sau khi
bét dau tron bt thity tinh floaluminosilicat va dung dich nuéc axit polyacrylic 50% theo
khéi luong duge do. Thoi diém do dugc duogc coi 12 thoi gian 1am viéc cla xi ming

ionome thuy tinh.
Tiéu chuén dé€ xac dinh thoi gian 1am viéc cla xi méng ionome thuy tinh nhu sau.

Xuét sdc: thoi gian 1am viéc ciia xi ming ionome thiy tinh 1a 1 phut 30 gidy hodc 16n

hon.

Tét: thoi gian 1am viéc cia i ming ionome thity tinh 13 1 phut 15 gidy hodc 16n hon va

nho hon 1 phut 30 gidy.
Khoéng tdt: thoi gian 1am viée clia xi mang ionome thily tinh nhé hon 1 phut 15 gidy.

Cuong d6 nén cla san pham hoa ran cla xi mang ionome thiy tinh
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B6t thuy tinh floaluminosilicat va dung dich nuéce axit polyacrylic 50% theo khéi
luong duge tron 13n & ti 1¢ chét bot-chét 16ng duoc xac dinh trude (xem Bang 1) dé thu
dugc san phdm hdn hop xi ming ionome thiy tinh. Tiép theo, 4,2g san phim hdn hop
xi ming ionome thity tinh dugc 14p ddy trong mdt khudn c6 d6 cao 6mm va dudng kinh
4mm, va duoc tiép xtc véi 4p luc va sau d6 dé yén trong budng didu nhiét & nhiét do
37°C va 100% RH trong 1 gid. Sau khi khudn dugc 14y ra khoi budng didu nhiét, san
phdm héa rén ctia xi ming ionome thiy tinh dugc thdo ra khéi khudn va duge nhing
trong nudce & nhiét o 37°C trong 24 gid. Tiép theo, nudc ciia sin pham hoéa ring cla xi
ming ionome thuy tinh dugc loai bo. Sau d6, mot tai trong dugc 4p vao huéng theo
chidu doc ctia san phdm hoa ring cla xi mang ionome thiy tinh sir dung may kiém tra
d6 chinh x4c van ning (mdy tu ghi) (dwoc san xuit béi Shimadzu Corp.), v tai trong
khi san phdm hoéa rin cta xi ming ionome thuy tinh bi nirt duge do (sau dy, goi 1a tai

trong cuc dai).

Tiép theo, cuong dd nén C [MPa] ctia sdn pham hoéa ran xi mdng ionome thiy

tinh dugc tinh todn bédi cdng thirc:
C=4p/(nd?)

O day, p 14 tai trong cuc dai [N], va d 1a duong kinh [mm] cia san phim hoa ran ctia xi

ming ionome thiy tinh.

Tiéu chuan dé xac dinh cuong d6 nén cia san pham hda ran clia xi méng ionome

thiy tinh nhu sau.

Tét: cudng dd nén ciia san phim hoa rn cua xi ming ionome thiy tinh bing 200 MPa

hoac 16n hon.

-10-



37412

Khong tot: cuong dd nén clia sdn pham hoda ran cla xi ming ionome thiy tinh nhé hon

200 MPa.

Bang 1 thé hién thoi gian 1am viée cta xi mang ionome thiy tinh va két qua dénh

gia cuong do nén cuia san pham hoa ran cua xi mang ionome thuy tinh.

Béang 1
Vidu Vi du so sanh
1 2 3 4 5 6 1 2 3
d10 (um) 3.0 2,7 3.2 2,8 24 3.2 47 120113
d50 (um) 6,3 5,1 6.9 5.8 6,3 6,9 10,1 | 50121
do0 (um) 162 | 140 | 18,1 | 168 | 132 | 181 | 185 | 9.1 | 3.6

Ti 16 chét bot-chat | 3.2 3,2 3,2 3,2 3,2 3,4 32 32132

Thoi gian lam viée | 1°30”* | 1°30”* | 1°40”* | 1°40”” | 1°15°” | 1’15 | 1’50 | - -

Xuidt | Xult | Xudt | Xudt | Té6t | Tét | Xudt | - -

sac sac sac sdc sdc

Cudngdonén | 262 | 241 | 220 | 235 | 210 | 249 | 182 | - | -
[MPa]

Tét | TSt | Tét | Tét | T6t | Tét |Khong | - -
tbt

Tir bang 1, khi bot thiy tinh floaluminosilicat ciia cac vi du tir 1 dén 6 dugc sit
dung, thoi gian 1am viéc cua xi ming ionome thiy tinh dugce kéo dai, va cuong d nén

cua xi mang ionome thiy tinh da hoa ciing ting 1én.
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Miit khéc, d50 ctia bt thuy tinh floaluminosilicat trong vi du so sanh 1 bang 10,1
um. Két qua 13, cuong dd nén clia san phim héa rén cta xi ming ionome thiy tinh giam

xudng.

Hon nita, d10 cua bot thiy tinh floaluminosilicat trong céc vi du so sanh 2 va 3
bang 2,0 pm va 1,3 pm, lan luot. Két qua 13, bot thiy tinh floaluminosilicat trong cic
vi du so sanh 2 va 3 khong thé duoc tron 14n véi dung dich nuéc polyacrylic 50% theo

khéi luong.

Pon sang ché qubc t& nay dya trén va yéu cau wu tién clia don sang ché Nhat
Ban s 2018-103396 ndp ngay 30/05/2018, toan bd ndi dung clia ching duge két hop

vao day bang cach tham chiéu.
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Yéu cau bao ho

1. B6t thuiy tinh floaluminosilicat dung trong nha khoa, bdt thuy tinh bao gbm céc
hat co

duong kinh thé tich phén vi thir 50 bing 5,0 pm hodc 16n hon va 9,0 pm hoic
nho hon,

dudng kinh thé tich phan vi thir 10 bing 2,4 um hoic 16n hon; va

dudng kinh thé tich phan vi th 90 bang 16,2 pm hoic 16n hon va 20,0 pm va

nho hon.

2. Bt thiy tinh floaluminosilicat ding trong nha khoa theo diém 1, trong d6 chit bot

1a cho xi méng ionome thiy tinh.

3. BOt thiy tinh floaluminosilicat dung trong nha khoa theo diém 1, trong d6 bot nay
bao gbdm:

1 dén 30% khdi lugng flo;

0 dén 15% khéi lugng natri oxit;

15 dén 35% khdi luong nhom oxit;

15 dén 50% khéi lugng silicon oxit;

0 dén 10% khéi lugng phospho (V) oxit;

0 dén 10% khdi lugng kali oxit;

0 dén 40% khdi lugng stronti oxit; va

0 dén 50% khéi lugng lantan oxit.
4, BOt thiy tinh floaluminosilicat dung trong nha khoa theo diém 1, trong d6 ti 16 khéi
lugng ctia bot thuy tinh floaluminosilicat ding trong nha khoa so véi dung dich nuée

ctia polymer trén co s& axit polycarboxylic nim trong khoang tir 2,8 dén 4,0.

5. Bot thuy tinh floaluminosilicat dung trong nha khoa theo diém 1, trong d6 dudng
kinh thé tich phan vi thr 10 1a 3,2 pm hodc 16n hon va 4,8 pm hodc nhé hon.
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6. Xi ming ionome thuy tinh bao gém:
bot thity tinh floaluminosilicat diing trong nha khoa duge x4c dinh theo diém 1;
va

dung dich nuéc ctia polyme trén co s& axit polycarboxylic.

7. Xi ming ionome thiy tinh theo diém 6, trong d6 thoi gian 1am viéc ciia Xi ming

ionome thuy tinh 1a 1 phut 15 gidy hodc 16n hon.

8. Ximing ionome thiy tinh theo diém 6, trong d6 cudong d6 nén ciia san phdm dugc

hoéa ciing cuia xi méng ionome thiy tinh 1a 200 MPa hodc 16n hon.
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