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纳米复合树脂粘合强度影响因素分析"
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摘
!

要"目的
!

评估不同的表面处理方式和粘结剂的使用对纳米复合树脂修复材料粘合强度的影响$

方法
!

使用
/$

纳米复合树脂材料填充制备
%!!

例样品!根据抛光方式"

K

为单独抛光!

/

为抛光后给予空气摩

擦#&硅烷偶联剂"

OK

硅烷偶联剂!

N_K

硅烷偶联剂#&粘结剂"

L

为疏水性粘结剂!

Z

为通用粘结剂#的不同分

为
%$

组)

/L

组&

/OL

组&

/NL

组&

/Z

组&

/OZ

组&

/NZ

组&

KL

组&

KOL

组&

KNL

组&

KZ

组&

KOZ

组&

KNZ

组!每组
%$

例$

!2:

后所有标本接受微剪切力测验!并记录发生折裂时的负载强度!在光学纤维镜下分

析折裂类型!所有数据均运用统计学软件分析$结果
!

抛光后空气磨损样品除
/L

组外!修复粘合强度均高于

单独抛光样品的各组"

!

$

#+#"

#$在抛光后空气磨损样品中!

/OL

组粘合强度与仅用疏水性粘结剂处理的

/L

组相比!差异有统计学意义"

!

$

#+#"

#$

KL

组具有最低的修复粘合强度"

!

$

#+#"

#$复合材料修复中空

气磨损样品中的大多数断裂是发生在粘结剂表面"

!

$

#+#"

#!大多数单独抛光样品中折裂类型是混合型"

!

$

#+#"

#$在
KL

组超过
2#V

的粘结剂断裂"

!

$

#+#"

#$结论
!

当抛光后使用氧化铝颗粒磨损可以增加纳米复合

材料的修复粘合强度$单独抛光样品和疏水性粘结剂结合的粘合强度最低!是否使用
N_K

硅烷偶联剂在粘合

强度上没有统计学意义$抛光后空气磨损样品中!单独使用通用粘结剂与任何硅烷和粘结剂组合同样有效$
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纳米复合树脂由于其美学和粘合特性及其优良

的保持牙齿结构的能力而被普遍用于牙科)

%

*

'纳米

复合树脂材料的修复成功取决于表面特性+化学粘结

剂的润湿性及复合材料的化学组成'除了机械力粘

结外#还需要通过化学键来提高复合材料修复的粘结

强度'目前的复合材料除了传统的玻璃和陶瓷填料

之外还含有氧化锆颗粒#硅烷剂的应用可以增加填料

与有机树脂基体之间的粘合强度'粘结剂同时也对

复合材料修复粘结强度产生影响'该作用是增加机

械处理的硅烷化表面的润湿性'最近#一种称为通用

粘结剂的新型粘结剂得到应用#除了常规的功能性单

体之外还含有磷酸酯单体$

N_K

%和硅烷)

$

*

'然而#文

献)

*

*中关于这种粘结剂对复合材料修复粘合强度影

响的研究还不足'因此#本研究旨在评估不同的表面

处理和各种粘结材料对纳米复合树脂修复后的粘结

强度的影响#进而可以在临床应用中选择更为合适的

组合'

$

!

资料与方法

$+$

!

一般资料
!

本研究使用
/$

纳米复合树脂材料

进行填充$

S'B75UIA

D

C5&5ZB7C9

#

*N\IK\

%#共制备

了
%!!

个截头圆锥形样品$顶部直径
0+"&&

#底部直

径
!+"&&

#厚度
*+#&&

%'根据抛光方式$

/

为单独

抛光#

K

为抛光后给予空气摩擦%+硅烷偶联剂$

OK

硅

烷偶联剂#

N_K

硅烷偶联剂%+粘结剂$

L

为疏水性粘

结剂#

Z

为通用粘结剂%的不同分为
%$

组!

/L

组+

/OL

组+

/NL

组+

/Z

组+

/OZ

组+

/NZ

组+

KL

组+

KOL

组+

KNL

组+

KZ

组+

KOZ

组+

KNZ

组'每

组
%$

例'

$+/

!

仪器与试剂
!

研究中使用的材料包括
*N

\IK\

公司的纳米复合树脂材料 $

/$5(9&5B6:9=5

%+

通用粘结剂$

I<37<:?3(=

%和
OK

硅烷偶联剂$

O5C9&'<

KC'&5C

%#以及
W43<B9CP'49=5(7

公司的疏水性牙釉质

粘结剂$

L5B'3?3(=

%和
N_K

硅烷偶联剂$

N3(3?3(=

KBA6

%'

$+'

!

方法
!

将
/$

纳米复合材料放置在聚酯薄膜条

和两个玻璃板之间的金属模具中#运用
M\_

光固化

单元$

JBA5

D

:965

#

W43<B9CP'49=5(7

#

I<:99(

#

M'5<:75(1

675'(

%以
2##

#

%###&R

"

<&

$ 的光强度元轻度固化

$#6

'每固化
"

个截头圆锥形样品后#重新测量并调

整
M\_

光固化单元的光照强度'然后将样品嵌入在

丙烯酸树脂塑料环中#其表面至少露出
%&&

'将所

有样品用常温水冷却后依次用
!##

和
-##1I'O

砂纸研

磨#然后在
*0e

蒸馏水中保存
%!=

'将其中
0$

例样

品在
!?9C

的压力下#用
%#&&

的氧化铝颗粒空气磨

损
%#6

'所有
%!!

例样品的表面均用
*0V

的磷酸蚀刻

*#6

#用空气"水喷雾洗涤
-#6

#并用气枪吹
-#6

'

KL

组和
/L

组是在抛光后或空气中磨损后仅在

样品表面上涂一层疏水性牙釉质粘结剂#并且进行光

固化
$#6

'

/OL

组和
KOL

组用
OK

硅烷偶联剂处理

-#6

#

/NL

组和
KNL

组用
N_K

硅烷偶联剂处理

-#6

#涂布后用电吹风热风吹拂
*#6

蒸发溶剂#表面

涂疏水性粘结剂后光固化
$#6

'

/Z

组和
KZ

组中的

样品分别在抛光或空气磨损后在表面上涂一层通用

型粘结剂#空气中干燥
$#6

蒸发溶剂后#光固化
$#6

'

/OZ

组和
KOZ

组用
OK

硅烷偶联剂处理
-#6

#

/NZ

组和
KNZ

组用
N_K

硅烷偶联剂处理
-#6

#涂布后

用电吹风热风吹拂
*#6

蒸发溶剂#表面涂通用粘结剂

光固化
$#6

'

将各组的复合物插入到处理过的表面的透明管

$直径
%+%&&

和高
%+#&&

%中进行修复#光固化

!#6

#样品在
*0e

的蒸馏水中保存
!2:

#然后使用手

术刀刀片小心地取出塑料管和带#以暴露圆柱形复合

材料修复'然后在光学显微镜$

HB

E

&

D

A6Jc-#

#

H1

B

E

&

D

A6O3C

D

%下对其进行分析#以鉴定任何界面缺

陷+间隙+气泡或其他缺陷'有缺陷的标本被排除在

研究之外'

微剪切力粘合强度测试是在通用的测试机

$

\NWO$###

%#十字尖端以
#+"&&

"

&'(

的速度逐渐

加载直到粘结剂发生断裂脱落#自动对力值进行记录

$单位!

Q

%#并通过相关公式计算将其转化计算为剪切

强度$

NK9

%#将折裂区域放置在光学显微镜$

HB

E

&

D

A6

Jc-#

#

HB

E

&

D

A6O3C

D

%下鉴定破坏类型#如在粘结剂

表面破坏或在复合树脂中的破坏#或两种类型混合'

$+1

!

统计学处理
!

所有数据用
IKII%-+#

统计学软

件包完成#计量资料以
AT8

表示#组间比较采用
4

检

验&计数资料以例数或百分比表示#组间比较采用
!

$

检验&以
!

$

#+#"

为差异有统计学意义'

/

!

结
!!

果

/+$

!

一般样品资料结果
!

共制备
%!!

例样品#其中

0$

例给予氧化铝颗粒空气磨损#按照分组涂布硅烷偶

联剂及粘结剂后#有
!

例在光学显微镜下发现有断

裂#重新补做'抛光后空气磨损样品除
/L

组外#修

复粘合强度均高于单独抛光样品$

!

$

#+#"

%'在空气

磨损样品中#

/OL

组修复粘合强度与仅用疏水性粘

结剂处理的
/L

组相比#差异具有统计学意义$

!

$

#+#"

%'但
/OL

组与
/NL

+

/Z

+

/NZ

组之间的粘

合强度差异无统计学意义$

!

#

#+#"

%'此外#

/Z

组

的粘合强度与其他在空气磨损的组合比较#差异无统

计学意义$

!

#

#+#"

%'相比之下#

KL

组与所有组相

比修复粘合强度最低$

!

$

#+#"

%'

KNL

组与
KNZ

组之间差异无统计学意义$

!

#

#+#"

%'本研究
KZ

组

的结合强度与
/L

+

KOZ

+

KOL

+

KNL

组之间差异无

统计学意义$

!

#

#+#"

%#粘合强度相同'见表
%

'

/+/

!

样品折裂情况
!

复合材料修复中空气磨损样品

中的大多数断裂是发生在粘结剂表面$

!

$

#+#"

%#大

多数抛光样品中折裂类型是混合型$

!

$

#+#"

%'在

KL

组$用疏水性粘结剂处理的抛光样品%中#超过

2#V

的粘结剂断裂$

!

$

#+#"

%'见表
$

'

(

-02%

(

检验医学与临床
$#%2

年
0

月第
%"

卷第
%*

期
!

M9?N5=OB'(

!

FAB

E

$#%2

!

P3B+%"

!

Q3+%*



表
%

!!

各组样品的粘合强度

组别 抛光磨损类型 硅烷偶联剂 粘结剂 粘合强度$

AT8

#

NK9

%

/L

组 抛光后空气磨损
b

疏水性粘结剂
%-+!-T!+%0

/OL

组 抛光后空气磨损9

OK

硅烷偶联剂 疏水性粘结剂
$#+-2T!+2-

/NL

组 抛光后空气磨损9

N_K

硅烷偶联剂 疏水性粘结剂
%2+-$T*+%2

/Z

组 抛光后空气磨损9

b

通用粘结剂
%.+"*T*+."

/OZ

组 抛光后空气磨损9

OK

硅烷偶联剂 通用粘结剂
$#+*2T*+-#

/NZ

组 抛光后空气磨损9

N_K

硅烷偶联剂 通用粘结剂
%2+#"T$+00

KL

组 单独抛光样品?

b

疏水性粘结剂
.+%0T%+!!

KOL

组 单独抛光样品
OK

硅烷偶联剂 疏水性粘结剂
%*+!.T$+"%

KNL

组 单独抛光样品
N_K

硅烷偶联剂 疏水性粘结剂
%$+2*T$+"-

KZ

组 单独抛光样品
b

通用粘结剂
%"+#*T$+2-

KOZ

组 单独抛光样品
OK

硅烷偶联剂 通用粘结剂
%!+.#T$+!$

KNZ

组 单独抛光样品
N_K

硅烷偶联剂 通用粘结剂
%%+**T$+$#

!!

注!

9修复粘合强度均较单独抛光样品显著升高#

!

$

#+#"

&

?

KL

组与所有组相比修复粘合强度最低#

!

$

#+#"

&

b

表示无数据

表
$

!!

各组样品折裂情况百分比#

V

&

组别 粘结剂型 混合型 树脂型

KNZ

组
# 0# *#

KOZ

组
%2 $! "2

KZ

组
%. *. !$

KNL

组
$! -2 2

KOL

组
** !$ $"

KL

组
2$ %# 2

/NZ

组
- *0 "0

/OZ

组
# %" 2"

/Z

组
0 $* 0#

/NL

组
# $$ 02

/OL

组
2 0 2"

/L

组
2 *- "-

'

!

讨
!!

论

!!

复合修复是一种微创技术#保留了良好的牙齿结

构#牙齿修复后增加了使用的寿命'然而#新旧复合

材料之间的表面处理和化学结合必须达到最优#以确

保有效的修复'因此应进行针对不同复合材料+粘结

剂和表面处理的研究#进而改善修复技术#提高临床

医生对治疗方案的选择'本研究的目的是评估牙齿

表面不同的处理方案和粘结材料对纳米复合树脂修

复强度的影响'

在本研究中使用的是具有填料的纳米复合树脂

材料#包含非聚集
$#(&

二氧化硅填料#非聚集的
!

#

%%(&

氧化锆填料#聚集氧化锆"二氧化硅团簇填料

$包含
$#(&

二氧化硅和
!

#

%%(&

氧化锆颗粒%'填

料加载的非透明阴影约为质量的
02+"V

和体积的

-*+*V

)

!

*

'无机部分的质量由
-#V

#

2#V

的陶瓷和

%V

#

%#V

的二氧化硅"氧化锆组成'既往研究中使

用相同的复合材料并且在粘结剂之前使用硅烷#结论

与本研究的粘合强度相似)

"

*

'在本研究中#在疏水性

粘结剂之前应用
OK

或
N_K

硅烷偶联剂时粘合强度

高于仅仅使用粘结剂'原因是由于经空气磨损后暴

露的颗粒与复合树脂之间具有良好的化学键结合'

有研究表明#应用硅烷偶联剂增加了要修复表面

的润湿性#促进树脂基体和二氧化硅或玻璃填料颗粒

之间的化学键结合)

-

*

'硅烷偶联剂具有双重功能#一

方面因为它们具有双重碳键的基团#具有不可水解的

功能#可与树脂复合材料有机基体中含有双键的单体

聚合#另一方面可以水解烷氧基#在二氧化硅基材料

的无机表面形成氧桥的羟基'由于其具有高度结晶

性和惰性#氧化锆仅在有限程度上与复合树脂材料结

合#有研究通过不同的表面处理+清洁方法和陶瓷底

漆等方法试图克服这种局限性'最常用于改善氧化

锆的表面处理是用氧化铝颗粒进行空气磨损和二氧

化硅涂层)

$

*

'最近#一些研究已经证明#纳米树脂与

氧化锆结合比与
OK

硅烷偶联剂结合具有更高的粘

结性)

0

*

'

本研究中研究了含磷酸单体的硅烷在复合材料

修复中的功效#结果表明#

N_K

硅烷偶联剂不能产生

比
OK

硅烷偶联剂与陶瓷粘结剂更高的粘合强度'这

是由于本研究中使用的纳米复合填充材料的氧化锆

含量较低#约
%#V

'通用粘结剂除了常规的甲基丙烯

酸酯单体之外还含有
%#1N_K

#一种功能单体#其功能

单体已知具有将化学键结合到钙的能力#并使粘结剂

界面对生物降解更加耐受#磷酸酯也可以直接键合到

不含二氧化硅的陶瓷羟基表面上#如氧化锆#并且比

硅烷偶联剂提高粘结的水解稳定性'此外#通用粘结

剂$

I<37<:?3(=

%含有预水解硅烷#具有至少
%

年以上

的稳定性'在最近的一项研究中#将通用粘结剂

$

I<37<:?3(=

%作为修补纳米复合填充材料的粘结剂#

结果表明空气磨损与使用磷酸蚀刻和未修复样品之

间具有相似的粘合强度)

2

*

'在另一项研究中#在粘结
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剂应用于复合材料修复的
*

个月至
-

年内#使用通用

粘结剂$

I<37<:?3(=

%与使用硅烷偶联剂结合常规粘

结剂$

L5B'3?3(=

%的粘合强度一样)

.

*

'

由于本研究的目的是评估不同硅烷和表面处理

的方式对粘结度的影响#所以所有样品在修复前均使

用了粘结剂'本研究结果表明#通用粘结剂$

I<37<:1

?3(=

%的有效性是取决于使用硅烷的类型#但是当这

种类型的粘结剂与空气磨损一起用作表面处理时#由

于复合材料表面较大程度的暴露#增加了粘结范围#

进而增加了粘合强度'在原料树脂和修复复合材料

之间使用粘结剂会增加表面的润湿性#因为树脂渗透

并在表面聚合产生微机械力'有研究对比分析了在

不同复合材料中使用和不使用粘结剂进行修补#结果

发现使用粘结剂增加了复合材料的粘合强度)

%#

*

'但

是#两种粘结剂在黏度+组成成分和应用模式等方面

具有差异'疏水性粘结剂$

L5B'3?3(=

%是基于双

YN/

"

)\Y_N/

的材料#不会促进化学键结合#当复

合材料表面在使用疏水性粘结剂$

L5B'3?3(=

%之前在

空气磨损会最大程度增加粘合强度'

KL

组$单独使

用疏水性粘结剂的抛光样品%的破坏最为常见#由于

仅使用疏水性粘结剂#导致在本研究中粘合强度

最低'

本研究为了更好地模拟临床情况#将修复后的样

品放置在蒸馏水中储存
%!=

'一般在第
%

周吸水程

度达到最大#并且完成化学成分的浸出和树脂基体的

塑化'虽然一些关于修复粘合强度的研究使用热循

环模拟老化进程)

%%

*

#但放入蒸馏水中足以模拟临床老

化#因为它会导致水被吸收#从而减少与修复复合材

料的化学键所需的未反应的甲基丙烯酸酯碳双键'

目前评估复合材料修复粘结效果的体外模拟实

验最常用的是静态加载试验和抗疲劳试验
$

种#静态

加载试验是给予样品单一方向的恒速加载#从而反映

牙齿的最大承载力#但是有学者认为其中粘合强度的

剪切试验存在沿着界面不均匀分布)

%$

*

'在本研究中#

空气磨损样品的粘结断裂比抛光式样品的比例更高'

这可能归因于将金属刀片无法精确地定位在样品的

界面处#导致压力偏离原来的复合材料'

本研究的缺陷在于为体外研究#不能真实模拟临

床情况'但可以得出以下结论!用氧化铝颗粒进行空

气磨损增加了纳米颗粒复合材料的修复粘合强度时#

使用含
N_K

硅烷偶联剂不影响结果'空气磨损样品

中#单独使用通用粘结剂$

I<37<:?3(=

%与任何硅烷和

粘结剂组合同样有效'因此有利于简化纳米填充复

合材料的修复#并根据患者情况个体化使用#值得临

床推广应用'
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