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［摘 要］ 目的：评价3种通用型粘接剂和1种第7代粘接剂粘接牙本质在酸蚀⁃冲洗和自酸蚀处理模式下即刻和老化后微拉

伸强度的差别。方法：128颗无龋第三磨牙根据不同粘接剂［Optibond Versa（OV），All⁃bond Universal（AU），Single Bond Univer⁃
sal（SU），Adper Easy One（AEO）］随机分为4组。每种粘接剂组各半分别使用酸蚀⁃冲洗和自酸蚀的模式。牙齿与复合树脂粘

接后一半样本储存于37 ℃纯水中24 h，另一半经5 000次冷热循环老化实验。沿长轴将牙齿切割成约0.9 mm×0.9 mm柱状试

件，测试其微拉伸强度，使用三因素方差分析法分析结果。未经冷热循环各组取切片于扫描电镜下观察粘接界面。结果：冷热

循环、酸蚀模式分别与粘接剂种类因素存在两因素交互作用，经过冷热循环后和使用自酸蚀处理时3种通用型粘接剂的微拉

伸强度均优于AEO（P < 0.001）。未经冷热循环时，OV、AU的微拉伸强度均>AEO；OV的微拉伸强度>SU。采用酸蚀⁃冲洗模式

处理时，AU的微拉伸强度>AEO，AU的微拉伸强度>SU。结论：通用型粘接剂的微拉伸强度整体要优于第7代粘接剂，尤其是

经过冷热循环后和自酸蚀处理时优势更明显。
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［Abstract］ Objective：This study aims to evaluate the instant and after thermocycling micro⁃tensile bond strength（μTBS）of three
universal dentin adhesives and one 7th generation dentin adhesive under etch⁃rinse and self⁃etch strategies. Methods：Total 128 non⁃
carious human third molars were randomly divided into 4 equal groups based on the dentin adhesives（Optibond Versa（OV），All⁃bond
Universal（AU），Single Bond Universal（SU），Adper Easy One（AEO））. Two bonding modes（etch⁃rinse and self⁃etch）were employed
for each half of each adhesive group. After bounding with resin，half of the specimens were stored in distilled water at 37 ℃ for 24 h
and the other half were underwent a 5 000⁃cycle thermocycling ageing process. Along the long axis，the dentin⁃resin bonded teeth were
sectioned into approximately 0.9 mm×0.9 mm specimens for the micro ⁃ tensile bond strength（μTBS）test. Statistical analyses were
computed using three⁃way ANOVA. The resin⁃dentin interfaces of non⁃thermocycled specimens were observed by scanning electron
microscopy（SEM）. Results：There were 2⁃factors interactions between thermocycling and adhesives，etch modes and adhesives. After
thermocycling or under self ⁃ etch strategie，3 universal adhesives had higher μTBS than AEO（P <0.001）. While without
thermocycling，the μTBS of OV and AU were higher than AEO，and the μTBS of OV were higher than SU. The μTBS of AU were
higher than AEO and SU when under the etch⁃rinse strategy. Conclusion：Universal adhesives in this study had higher μTBS than the
7th generation adhesive，especially after thermocycling or under self⁃etch strategy.
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随着人们对牙齿美观需求的提高，越来越多的

人选择牙色充填体来修复前牙或后牙的缺损。作

为其中最主要的一种，复合树脂正日益广泛被应用

于临床。如何更有效地使树脂粘接于牙齿表面成

为了研究的热点。

从1955年Buonocore将酸蚀剂技术应用于牙体

粘接至今，粘结技术取得了迅速发展，牙本质粘接

剂经历了1~7代变革，相应地出现了全酸蚀技术、自

酸蚀技术的粘结材料。近年来，新型通用型粘接剂

（也称第 8代粘接剂）问世，通过在传统的配方中加

入硅烷、磷酸酯单体等功能成分，以获得更好的化

学结合力。与第 7代粘接剂相比，这种粘接剂既可

以用全酸蚀模式，也可以用自酸蚀的模式操作，并

且能应用于牙釉质、牙本质、陶瓷以及金属等不同

性质材料表面［1-3］。

本研究拟通过对 3种通用型粘接剂 Optibond
Versa（OV），All ⁃ bond Universal（AU），Single Bond
Universal（SU），及临床常用的第 7代牙本质粘接剂

Adper Easy One（AEO）作为对照，分别在酸蚀和自

酸蚀的处理方法下，比较即刻和冷热循环后微拉

伸强度的大小，来评价通用型粘接剂的粘接效

果，包括与对照组第 7代粘接剂比较以及 3种通用

型粘接剂之间微拉伸强度有无差别。

1 材料和方法

1.1 材料

选取南京医科大学附属口腔医院口腔颌面外

科门诊 2018年 7—8月新鲜拔除的上、下颌第三恒

磨牙 128颗。显微镜下观察牙齿完整、无隐裂纹、

无龋坏。用刮匙刮除牙周附着的软组织及结石，

浸泡于生理盐水中，置于-20 ℃冰箱保存，1个月内使

用［4］。本研究经院伦理委员会批准，并知情同意。

OV（Kerr公司，美国），AU（Bisco公司，美国），

SU、AEO（3M公司，美国），Gluma 37％磷酸酸蚀剂

（Heraeus公司，德国），玛吉斯特光固化复合树脂（Kur⁃
aray公司，日本），S10光固化灯（功率1 200 mW/cm2 ±
10%，3M 公司，美国），冷热循环仪（南京先欧），

Isomet低速切片机（Buehler公司，美国），SMZ1000体
视显微镜（Nikon公司，日本），微拉伸仪（Bisco公司，

美国），SU3500扫描电子显微镜（Hitachi公司，日本）。

1.2 方法

1.2.1 样本预备

于流动水冲洗下，将每个样本用 Isomet低速金

刚砂切割机垂直于牙体长轴切除牙釉质和牙本质

浅层。为了模拟玷污层的形成，使用 600目湿砂纸

打磨暴露的牙本质表面。牙齿打磨后置于体视显

微镜下检查，确保无残留的牙釉质。

1.2.2 实验分组

将128颗离体牙随机分为4组，每组32颗牙齿，

分别使用4组粘接剂中的一种。同一粘接剂组中再

随机分为 2组，每组 16颗牙齿，其中一半使用酸蚀⁃
冲洗处理，另一半使用自酸蚀粘接处理。自酸蚀处

理组按各粘接剂使用方法涂布粘接剂；酸蚀⁃冲洗处

理组在涂布粘接剂之前增加酸蚀步骤（即先用37%
磷酸酸蚀牙本质表面15 s，流动水冲洗30 s，而后牙

本质表面吹干至半湿润状，后按各粘接剂使用方法

涂布粘接接）。涂布粘接剂后，将树脂以2 mm每层

的厚度添加于粘接处理的牙本质表面，共添加3层，

每层光固化20 s。
以上8组粘接试件每组再随机分为2组（n=8），

其中一组模拟粘接剂未老化，试件储存于37 ℃纯水

中24 h后即测试微拉伸粘接强度；另一组模拟粘接

剂老化过程，试件放入冷热循环仪中进行冷热循

环，以 5 ℃（±0.5 ℃）和 55℃（±0.5 ℃）的冷热水中各

停留30 s为1次循环周期，共循环5 000次［5］。

1.2.3 微拉伸粘接强度测试

每个实验牙用低速切割机流水条件下，顺着牙

长轴方向切成0.9 mm厚的薄片，然后将每个薄片切

成0.9 m×0.9 mm的柱状试件。每个实验牙选取5个
较长的柱状试件进行微拉伸强度测试。用游标卡

尺准确测量出柱状试件粘接面的长度和宽度（mm），
算出实际的粘接面积（mm2）。用氰基丙烯酸粘接剂

将实验试件两端固定于微拉伸测试仪载物台上，测量

试件拉伸断裂时的最大载荷（N），根据粘接面积和载

荷峰值计算微拉伸粘接强度。计算公式为：微拉伸粘

接强度（Mpa）=载荷峰值（N）/粘接面积（mm2）。

1.2.4 粘接界面电镜观察

未经冷热循环的实验组每组取一个样本切片，

每个切片先后用600目、800目、1 200目水砂纸打磨

切面后，37%磷酸酸蚀15 s冲洗吹干，5%次氯酸钠脱

矿2 min，清洗干燥，喷金，扫描电镜观察粘接界面［6］。

1.3 统计学方法

本研究中16个实验组每组含8个牙齿，每个牙

齿获得 5个微拉伸粘接强度数据，以均数±标准差

（x ± s）表示。使用 SPSS22.0软件，采用三因素方差

分析方法分析三种因素（冷热循环、酸蚀模式、粘接

剂种类）对微拉伸粘接强度的影响。统计学显著水

平为α=0.05。采用Bonferroni校正时，校正后的α水
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平=原α/比较的次数。

2 结 果

2.1 微拉伸强度

各组测得的微拉伸强度结果见表1。三因素交

互作用分析结果显示：冷热循环、酸蚀模式、粘接剂

种类对微拉伸粘接强度的影响不存在三因素交互

作用，F=0.788，P=0.501。进一步进行两因素交互作

用分析显示，冷热循环×酸蚀模式，对微拉伸粘接强

度的影响不具有统计学意义，F=0.125，P=0.724；冷
热循环×粘接剂种类，对微拉伸粘接强度的影响有

统计学意义，F=2.679，P=0.046；酸蚀模式×粘接剂种

类，对微拉伸粘接强度的影响具有统计学意义，F=
17.723，P < 0.001。

故对以上两组影响具有统计学意义的两因素

交互组合，继续分析冷热循环、酸蚀模式、粘接剂种

类三因素的单独效应。冷热循环、酸蚀模式两种因

素的单独效应分析结果显示， 4种粘接剂各自微

拉伸强度由冷热循环因素导致的差异均无统计学

意义（P > 0.05，表 2）。AU的微拉伸强度酸蚀⁃冲洗

模式大于自酸蚀模式，差异有统计学意义（P=
0.016）；SU的微拉伸强度自酸蚀模式大于酸蚀⁃冲洗

模式，差异有统计学意义（P=0.007）；AEO的微拉伸

强度酸蚀⁃冲洗模式大于自酸蚀模式，差异有统计学

意义（P < 0.001）。

对粘接剂种类因素进行单独效应分析，各组数

据进行成对比较分析，对统计学显著水平进行Bon⁃

ferroni校正（表 3）。经过冷热循环后和使用自酸蚀

处理时3种通用型粘接剂的微拉伸强度均优于AEO
（P < 0.001）。未经冷热循环时，OV、AU的微拉伸强

度均>AEO，差异有统计学意义（P < 0.001）；OV的微

拉伸强度>SU，差异有统计学意义（P=0.003）。采用

酸蚀⁃冲洗模式处理时，AU的微拉伸强度>AEO，差

异有统计学意义（P=0.006）；AU的微拉伸强度>SU，

差异有统计学意义（P=0.004）。

2.2 粘接界面的电镜分析

酸蚀⁃冲洗处理下的粘接界面（图 1）和自酸蚀

处理的粘接界面（图2）显示，采用酸蚀⁃冲洗处理下

形成的树脂突更长，并且可以观察到有树脂侧突伸

入交联的牙本质小管中，各粘接剂组形成的树脂突，

直接观察并无明显的差别；采用自酸蚀处理时，形成

的树脂突较短小并稀疏，各粘接剂组比较，OV组（图

2中A、B）形成的树脂突较其他组较长和密集。

3 讨 论

粘接剂粘接力的大小，很大程度上取决于粘接

剂的组成成分［7-8］，或者说是其包含的特定的功能性

单体［9］。本研究中，选取的 4种粘接剂包含的功能

性单体分别有10⁃甲基丙烯酰氧葵基二羟基磷酸酯

（10⁃MDP）、磷酸异丁烯丙烯酰己酯（6⁃MHP）、二甲

基丙烯酸甘油磷酸酯（GPDM），其中AU与 SU中含

有10⁃MDP，OV中含有GPDM，AEO中含有6⁃MHP。
目前大部分通用型粘接剂都含有10⁃MDP功能

性单体，其一端是亲水的磷酸基团，另一端是疏水

的甲基丙烯酸酯，中间是个长碳链。磷酸基团不仅

能与牙本质、牙釉质中的羟磷灰石（HAP）形成不溶

性的钙盐［10］，而且还能与氧化锆、金属等形成化学

结合［11-12］。疏水端与树脂结合，而长碳链则更增加

表1 各组测得的粘接剂微拉伸强度

Table 1 The μTBS of each group
（x ± s，Mpa，n=40）

粘接剂

OV
AU
SU
AEO

酸蚀-冲洗

38.59 ± 6.11
37.30 ± 6.04
32.67 ± 6.44
33.98 ± 6.11

自酸蚀

38.17 ± 4.71
35.24 ± 6.96
35.56 ± 7.25
26.68 ± 8.88

未经冷热循环

酸蚀-冲洗

35.72 ± 6.64
38.38 ± 7.45
34.58 ± 8.46
33.53 ± 8.94

自酸蚀

37.22 ± 10.77
34.53 ± 10.36
38.34 ± 6.05
23.51 ± 9.89

经过冷热循环

表3 各组测得的粘接剂微拉伸强度两两比较分析结果

Table 3 Pairwise comparison of adhesive group within
factors

配对比较

OV vs. AEO
AU vs. AEO
SU vs. AEO
OV vs. AU
OV vs. SU
AU vs. SU

未经冷

热循环

<0.001
<0.001
0.013
0.519
0.003
0.476

经过冷

热循环

<0.001
<0.001
<0.001
1.000
1.000
1.000

酸蚀-
冲洗

0.035
0.006
1.000
1.000
0.025
0.004

自酸蚀

<0.001
<0.001
<0.001
<0.135
<1.000
<0.561

冷热循环×粘
接剂种类

酸蚀模式×粘
接剂种类

（P值）

表2 冷热循环、酸蚀模式两种因素的单因素效应分析结果

Table 2 The results of single⁃factor effect analysis of ther⁃
mocycling and etch mode

处理因素

未经冷热循环 vs. 冷热循环

酸蚀-冲洗 vs.自酸蚀

OV
0.121
0.660

AU
0.879
0.016

SU
0.056
0.007

AEO
0.140

<0.001

粘接剂种类

（P值）
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其疏水性，从而提高了粘接剂的远期粘接效果以及

耐水解性能。在目前发现的功能性单体中，10⁃MDP
是与HAP及牙本质附着力最强、最为稳定的功能性

单体［13］。

6⁃MHP与 10⁃MDP的结构类似，单体两端分别

为磷酸基团和甲基丙烯酸酯。但是中间的碳链较

短，仅含有 6个碳原子。Yoshihara等［14］研究证实不

仅仅是磷酸基团，空间结构以及碳链长度共同影响

着单体与HAP的化学结合。Feitosa等［15］研究发现，

碳链酯基团可能影响单体的亲水性，碳链越长，疏

水性越强，单体⁃钙盐化合物越稳定，即刻微拉伸强度

越高。而6⁃MHP的磷酸基团和甲基丙烯酸酯的距离

较短，可能影响了两侧功能基团的作用发挥。

GPDM是最早添加于牙本质表面的化学成分之

一，含有 1 个磷酸基团以及 2 个甲基丙烯酸酯基

团。GPDM的空间链较短，亲水性强，并且具有更强

的酸性，这在本研究的 SEM图片中也得到了印证，

OV在自酸蚀处理的情况下形成的树脂突，较另外

3组更长、更密集。在Wang等［16］研究中也发现了类

似的结果，自酸蚀法处理的牙本质用酒精冲洗后，

电镜下观察发现OV组玷污层完全被去除，牙本质

小管打开。另一方面，GPDM的 2个甲基丙烯酸酯

基团使其在聚合反应中更易于树脂基质形成网状

结构。

根据Yoshida［17］的粘接⁃脱矿理论，酸性分子首

先通过静电吸引黏附于HAP，若形成稳定的单体⁃钙
盐则遵循黏附途径；若形成的单体⁃钙盐易溶，则遵

循脱矿途径，钙从HAP上解脱，导致牙本质脱矿。

GPDM与HAP作用形成的钙盐溶解度相对较高，所

以GPDM的脱矿作用更明显，而与HAP的化学结合

较 10⁃MDP弱。Yoshihara等［18］发现，自酸蚀处理后

电镜下观察 10⁃MDP脱矿作用不如GPDM明显，但
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图2 自酸蚀处理下各粘接剂粘接界面的扫描电镜图像

Figure 2 The SEM picture of resin-dentin interfaces of each group using the self-etch mode
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Figure 1 The SEM picture of resin⁃dentin interfaces of each group using the etch⁃rinse mode
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是 10⁃MDP是一种独特的单体，能够在将钙从HAP
表面解脱的同时与钙形成稳定难溶的单体⁃钙盐。

在本研究中＞OV老化前微拉伸强度大于 SU，可能

归功于其功能单体具有较强的酸性，从而在混合层

形成了良好的树脂突，发挥了微机械锁扣作用。但

当冷热循环后，OV的粘接强度优势不再明显，原因

可能是其与HAP形成钙盐的稳定性较差，老化后树

脂突逐渐降解。

根据对牙本质粘接面的处理方式，可将牙本质

粘接系统分为酸蚀⁃冲洗技术和自酸蚀粘接技术。

一直以来三步法（酸蚀⁃冲洗⁃粘接）技术都被认为是

粘接系统的金标准。预先的磷酸酸蚀可以有效地

去除玷污层，使粘接剂中的树脂基质更容易渗入包

绕脱矿的胶原纤维。但是这种处理的技术敏感性更

高，而且需要更多的操作时间［19］。自酸蚀处理过程

中，粘接单体酸蚀并同时渗透入牙本质基底层，形成

更连续、均匀的混合层。但也有学者质疑，自酸蚀技

术由于无法形成良好的微机械嵌合作用，仅仅依靠粘

接剂与牙本质HAP的化学结合，粘接力较弱［20］。本

研究的电镜图片显示，经过酸蚀⁃冲洗处理较自酸蚀

处理，4种粘接剂形成的树脂突更长、更密集。

在对酸蚀模式的单因素效应的分析中发现，酸

蚀模式对OV微拉伸强度的影响差异无统计学意

义，这可能也源于其成分中GDPM较强的酸蚀作用

产生更强的微机械锁扣作用。AEO酸蚀⁃冲洗处理

微拉伸强度优于自酸蚀处理微拉伸强度，原因可能

是AEO的功能性单体6⁃MHP酸性较弱，在采用自酸

蚀处理时，对牙本质的脱矿程度较低。AU酸蚀⁃冲洗

处理微拉伸强度也优于自酸蚀处理微拉伸强度，SU
则相反。Daneshkazemi等［21］关于酸蚀模式对AU和

SU粘接强度的影响的研究，结果与本研究一致。究

其原因可能是由于AU属于超温和通用型粘接剂

（pH=3.1），对牙本质面酸蚀能力不足，所以采用酸蚀⁃
冲洗处理模式可增加其粘接力。Rosa等［22］指出，酸蚀

⁃冲洗可以提高超温和通用型粘接剂与牙本质的粘接

强度，但对于其他通用型粘接剂，则没有类似的效果。

冷热循环是用于模拟口腔材料老化，评价材料

远期使用效果的方法之一。本研究中，将一半的样

本进行了 5 000次的冷热循环，用于对比研究冷热

循环因素对粘接剂粘接强度的影响。通过三因素

方差分析发现冷热循环和粘接剂种类存在两因素

交互作用，而且经历冷热循环后通用型粘接剂的微

拉伸强度相对于第 7代粘接剂优势更加明显，说明

通用型粘接剂的远期使用效果优于第 7 代粘接

剂。但是，4种粘接剂各自微拉伸强度由冷热循环

因素导致的差异、经历冷热循环后通用型粘接剂之

间的微拉伸强度的差异均无统计学意义。Gale等［5］

指出冷热循环实验 10 000次与材料在口腔内行使

正常功能1年的老化作用类似，本研究设计的5 000
次冷热循环也许尚不足够充分模拟粘接剂的老化

程度。多重因素作用下通用型粘接材料的远期使

用效果差异有待于进一步研究。
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