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三种树脂粘接剂对纯氧化铝粘接强度的影响
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摘要 目的：测定试件经过喷砂、硅溶胶热处理及与硅烷偶联剂结合的表面处理后，三种树脂粘接剂与纯氧化铝贴面的剪切强度。

方法：选取高纯度的 琢-Al2O3纯氧化铝试件 30个，将其随机分为 A(可乐丽菲露 SACTM复合树脂粘接剂)、B(Vorilink N树脂粘接

剂)、C(RelyXTM Unicem树脂粘接剂)三组，每组 10个。与试件粘接，在恒温水浴 37℃的环境下静置 24 h后测试其剪切粘接强度。

扫描电子显微镜下观察各试件粘接界面的破坏形式。结果：Vorilink N粘接强度为 (18.37± 2.11)、RelyXTM Unicem粘接强度为

(9.98± 1.22)，SACTM树脂粘接材料粘接强度最好，为(25.91± 2.97)，显著高于 Vorilink N树脂粘接剂和 RelyXTM Unicem树脂粘

接剂，差异具有统计学意义(P<0.05)。A组全部为混合破坏，B组出现了粘接剂的内部破坏，C组既有混合破坏也有界面破坏和粘

接剂的内部破坏。扫描电镜图显示 A、B两组的粘接断面上有很多树脂残留，C组表面相对光滑树脂残留很少。结论：不同树脂粘

接剂对纯氧化铝试件的粘接强度有影响，SACTM粘接剂的粘接效果最好。
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Effect of Three Kinds of Resin Adhesive on the Adhesive Strength of Pure
Alumina

The shear strength of three resin adhesives and pure alumina veneers was determined by sandblasting, silica

hydrothermal heat treatment and silane coupling agent. After the surface treatment, the shear strength of three kinds of resin adhesives

and pure alumina was determined. Thirty cases of the high purity 琢-Al2O3 pure alumina specimens were randomly divided into

three groups: group A (SACTM resin adhesive), group B (Vorilink N resin adhesive), group C (RelyXTM Unicem adhesive), with 10

cases in each group. After bonding with the specimen, the shear adhesive strength was tested after incubation at 37℃ for 24 hours. The

failure modes of the bonding interface of each specimen were observed under scanning electron microscope. The bonding

strength of SAC resin adhesive was (25.91± 2.97), which was the highest in the hree kinds of resin adhesives (P<0.05) and was higher

than that of Vorilink N (18.37± 2.11) and RelyXTM Unicem was (9.98± 1.22)(P<0.05). Group A was mixed for all, Group B had inter-

nal damage to the adhesive. Group C had both damage and interface damage and internal damage of the adhesive. Scanning electron mi-

croscopy showed that there were many resin residues in the adhesive cross section of group A and B, the residual resin on group C was

few. Different resin adhesives had an effect on the bonding strength of pure alumina specimens. The SACTM adhesive had

the best bonding effect.
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前言

近年来，全瓷修复体因其优良的外观和稳定的化学性质已

经得到了广大患者和口腔科医生的高度认可。前牙美学贴面修

复以能保留较多自身的组织，从而满足患者少磨牙，甚至不磨

牙的要求，操作程序简单，易操作等特点被广泛开展，新开发的

与树脂结合的氧化铝贴面与树脂贴面相比较，氧化铝有较高的

自洁作用，且自身硬度高，耐磨损，耐断裂，耐化学腐蚀，高韧

性，生物相容性好[1]。此外，其与不同的树脂结合不仅提高了优

良的美学性能，而且有效提高了边缘封闭效果。

相对于铸瓷、传统长石质全瓷材料而言，氧化铝陶瓷的成

本相对较低，操作相对简单，透光性好，具有较强的应用价值，

现已被应用于多个领域。氧化铝陶瓷在国外作为新型口腔材料

首先应用于正畸托槽的使用中，其良好的生物相容性已经得到

了证实[2]。张聪、程雪[3,4]等人选用不同表面处理方法对与氧化铝

表面结合强度的影响进行了分析，证明了氧化铝表面粘接的可

行性，为其在临床应用中提供了一定的理论依据。但与氧化锆

相比氧化铝自身结构的特殊性，如何提高氧化铝与粘接剂之间
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的粘接强度成为修复体是否成功的关键因素之一。本研究采用

三种联合表面处理方法之后将氧化铝与不同树脂粘接剂粘接

在一起，测定其剪切强度，旨在为临床选择合适的粘接剂提供

参考依据。

1 材料与方法

1.1 实验材料

纯氧化铝陶瓷薄片 30个(哈尔滨工业大学材料学院制作，

规格直径 14.5 mm，厚度 0.8 mm)；30 %碱性 SiO2水溶胶(青岛

恒盛达化工有限公司)；硅烷偶联剂 (Grimberg Dentales S.A)；

110 滋m三氧化二铝喷砂颗粒；200、400、600 碳化硅防水砂纸
(宏鑫模具有限公司，中国)；SACTM复合树脂粘接剂(可乐丽公

司，日本)；Vorilink N(义获嘉伟瓦登特公司)；RelyXTM Unicem

(3M,ESPE AG, Germany)；蒸馏水(自制)；无水乙醇。

1.2 实验设备

万能材料试验机(Instron公司，美国)；双笔式喷砂机(日本

松风公司)；恒温水浴箱(GD-100，杭州，仪华有限公司)；超声清

洗仪；LED光固化灯(中国，3H Fit Lights)；扫描电子显微镜(日

本岛津)；自动精细离子溅射仪。

1.3 试件表面处理

30个氧化铝薄片依次用 200、400、600 目砂纸进行打磨，

无水乙醇超声清洗 5分钟后，用压缩空气吹干。试件的表面采

用双笔式喷砂机均匀喷砂 15 s (110 滋m三氧化二铝颗粒，2.5
bars，距离 10 mm，保持垂直)蒸馏水超声清洗 3 min,吹干备用。

然后用小毛刷沾取少量 30％硅溶胶沿氧化铝薄片处理面均匀

涂布两次，随后放置在 60％温度的干燥箱中进行干燥 24 h

后，待凝胶转变过程完成后取出，按照 20℃-210℃→保温 30

min→700℃→保温 30 min→缓慢冷却至室温的程序进行热处

理。最后在试件表面均匀涂布一层硅烷偶联剂，干燥 2 min，吹

干备用。

1.4 试件的制作和粘接

1.4.1 试件的制作 将做完的试件嵌入在自凝塑料中，然后采

用 5.0 mm内径圆孔的双面面胶带，圆孔附着在氧化铝薄片处

理面的中部，限制其粘接面积。此后，将一个内径为 6.0 mm，高

度 2.0 mm的铜环放在胶带上，保证胶带圆孔全部处于铜环内。

1.4.2 试件的粘接 A组：采用 SACTM复合树脂粘接剂，旋

出等量双糊剂，调拌刀调拌均匀后将 SACTM注入铜环内直至

与铜环等高，完全固化后将试件置于 37℃恒温水浴箱中备用。

B组：采用 Variolink N树脂粘接剂，用塑料调刀在避开光照的

条件下等比例混合基质和催化剂均匀涂于试件表面并通过铜

环，待其固化完全后置于 37℃恒温水浴箱中备用。C组：使用

RelyXTM Unicem前先将其活化，活化 2-4 s，随后放于调合机

上搅拌 10 s，最后将 RU注入铜环内直至与铜环等高，光照 40 s

后，放于 25℃的环境下放置 30 min后，去除胶带，试件放于

37℃水浴中保存 24 h。

1.5 剪切强度测试

采用特制夹具将三组试件按照顺序固定于万能材料试验

机上，调整加载头，确保剪切方向与粘接面平行。加载速度设为

0.5 mm/min，直到试件断裂破损，试验机将自动记录此时的最

大剪切力值(F)根据剪切强度计算公式 P=F/π r2，计算每一个试

件的粘接抗剪切强度。其中 P为抗剪切强度(MPa)，F为使试件

破损时的最大剪切力(N)，π r2为试件粘接面积(mm2)，每组 10

个试件的测量结果的平均值为其抗剪切强度值。

1.6 三种粘接剂界面破坏形式的观察

从三组样本中每组选取八个试件在扫描电子显微镜(SEM)

下观察，放大倍率为× 100，× 200，× 500，× 1000，× 2000，在

SEM评估前，采用金溅射涂层进行表面喷金处理，通常情况

下，断裂面的破坏形式有以下四种[3]，界面破坏 --断裂面在粘

接面；粘接剂内聚破坏 --破坏发生在粘接剂的内部；被粘体内

聚破坏 -氧化铝薄片内部的破坏；混合破坏 --发生粘接剂和薄

片的界面破坏，以及残留部分的树脂粘接剂内部破坏。

1.7 统计学分析

计算剪切强度的平均值和标准差，采用 SPSS20.0统计软

件的单因素方差分析 3组间的抗剪切强度差异，进一步用 LSD

检验法比较两组间的抗剪切强度，以 P＜0.05为差异有统计学

意义。

2 结果

2.1 三组粘接剂粘接强度的比较

水浴 24h后，A组、B组、C组三组的抗剪切强度值见表 1。

三组间的差异有统计学意义(P＜0.05)，A组的粘接抗剪切强度

明显高于 B、C两组(P＜0.05)。

2.2 三组粘接剂界面破坏形式的比较

水浴 24 h后，A组、B组、C组三组试件的粘接面破坏形式

结果见表 2。本实验中未发现单独的氧化铝内聚破坏，A组全

部为混合破坏，表明 SACTM树脂粘接剂具有良好的粘接强

度；B组出现了粘接剂的内部破坏，C组既有混合破坏也有界

面破坏和粘接剂的内部破坏。

2.3 粘接破坏面的扫描电镜图

如图 2所示，A、B两组的粘接断面上有很多树脂残留，C

组表面相对光滑树脂残留很少，三组的扫描电镜表现明显不同。

图 1 剪切测试示意图

Fig.1 Schematic of shear test
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图 2 水浴 24 h三种粘接剂与纯氧化铝粘接断面的扫描电镜图(× 2000)

Fig.2 Scanning electron microscopy of water bath 24 h three kinds of adhesive and pure alumina bonding cross-section(× 2000)

3 讨论

本实验选用的高纯氧化铝陶瓷试件为单向排列的晶体结

构，密度高且致密，化学性质非常稳定，不溶于水，不受酸碱腐

蚀[5]。通过有关文献报道[6]得出能实现氧化铝与树脂粘接剂之间

机械锁合的作用的方法是使其表面变得粗糙，Harorli[7]等得出

的结论是喷砂处理后的粘接剪切力值最大。由于氧化铝陶瓷化

学性质偏中性表面需涂布二氧化硅增加陶瓷表面的硅氧基团，

进而再运用硅烷偶联剂就可以更大程度的增加陶瓷表面的润

湿性，从而提供化学共价键和氢键的粘接作用[8-10]。因此，本实验

中的所有试件均采用了喷砂，硅涂层和硅烷偶联剂的联合处理。

因为氧化铝的半透明性能，可应用的粘接材料不仅要有一

定的粘接强度，而且还要有良好的色泽匹配性，所以目前临床

上选择树脂粘接剂来粘接。粘接机制主要有四种，即机械结合、

化学结合、分子间吸附和扩散作用。本实验中的三种粘接剂与

常规粘接剂相比稠度大，较低的水溶性，固化后强度高，封闭作

用好，临床中应用广泛。可乐丽菲露 SACTM粘接剂属于自酸

蚀、一步法、双固化型水门汀，含有两种 A、B两种糊剂，其中 A

糊剂中的 10-甲基丙烯酰氧基二氢磷酸酯(MDP)单体可以溶解

到氧化铝陶瓷中切割微粒子层，凭借自身的扩散作用渗入到陶

瓷内部，两者紧密结合，其中的酸性磷酸基团可直接与发 Al2O3

生化学结合，进而提高粘接强度[11,12]。扫描电子显微镜下也可看

到喷砂后陶瓷表面的细小裂纹，MDP与氧化铝之间的疏松微

小的孔隙结构，以及多边形非结构化的不规则表面，有几项研

究报告[13]显示：使用含有磷酸酯单体的树脂粘接剂可提高粘接

强度，本研究也证明了这一点。

Variolink N为全酸蚀，双固化型新型树脂粘接材料，常用

于贴面、全瓷冠、固定桥的粘接。套盒内的基础剂与催化剂配合

使用即可满足临床上粘接的需要，其单体中主要含有的是具有

良好的机械性能和耐溶水性的双酚 A双甲基丙烯酸水甘油酯

(Bis-GMA)，其可与修复体发生聚合反应，有利于粘接性能的改

善。Variolink N通常会根据修复体材料的不同则选用不同的表

面预处理，对于白榴石加强型玻璃陶瓷来说，表面酸蚀 60s是

推荐的最佳时间，因为氢氟酸能与全瓷机制中的硅形成氟硅酸

盐，使瓷表面出现多孔而又不规则的结构，增加了粘接面积，进

而方便粘接剂的渗入[14]。基于本实验可分析 Variolink N树脂粘

接剂与氧化铝粘接效果差于 SACTM复合树脂粘接剂的原因

之一正是经过加工的纯氧化铝陶瓷表面光滑不含玻璃相，与氢

氟酸不产生反应，过度酸蚀反而会降低陶瓷的强度而不利于粘

接。研究表明[15]，剪切强度超过 17MPa或抗拉强度超过 11MPa

可以达到理想的临床粘接效果。而 Variolink N组剪切强度值

为 18.37± 2.11 MPa，足以满足临床所需。

RelyXTM Unicem属于自粘接树脂粘接剂，因为其操作简

便，应用广泛，可缩短椅旁时间，已广泛应用于临床。与传统树

脂粘接剂相比，它的成分中添加了新的丙烯酸酯和异丁烯酸磷

酸酯单体，与以往不同的超细填料和引发体系，与牙本质粘接

表 1 三组粘结剂的抗剪切粘结强度比较(MPa，x± s)

Table 1 Comparison of the adhesive shear bond strength among three groups (MPa, x± s)

Groups Adhesive resin material Number of specimens(n) Bonding strength(MP)

A SACTM 10 25.91± 2.97

B Variolink N 10 18.37± 2.11

C RelyXTM Unicem 10 9.98± 1.22

表 2 三组粘接面破坏形式的比较(水浴 24 h后)

Table 2 Comparison of the adhesive surface damage form among three groups (water bath after 24 hours)

Groups Interface damage
Resin adhesive internal

damage

Alumina sheet internal

damage
Mixed destruction

A 0 0 0 8

B 0 2 0 6

C 2 3 0 3
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时主要是化学固位。丙烯酸酯可以为聚合反应的发生提供紧密

的网络结构，粘接剂凭借超细填料的作用与牙本质结合，从而

在牙齿表面形成氢键及物理吸附，有文献报道[16]粘接强度的大

小与超细填料的直径有关。从本实验测得的 RelyXTM Unicem

组的剪切强度值 9.98± 1.22来看，其与氧化铝陶瓷的粘接并不

理想，原因可能是因为 RelyXTM Unicem不含功能性粘接单

体，与树脂间不能形成足够强大的机械锁合，自身酸蚀效果较

差，不能形成有效而粗糙的粘接面，经过光照后树脂的流动性

显著降低。Jan[17,18]等的实验结果也证实了 RelyXTM Unicem具

有的高粘稠性和温和的酸蚀能力。扫描电子显微镜下也可看到

氧化铝表面只有少数的树脂残留。

研究经表面处理的氧化铝陶瓷与树脂粘接剂粘接后的断

裂形式对于评估粘接强度的大小也是至关重要的。本实验中，

RelyXTM Unicem组与氧化铝内部破坏相比出现更多的是粘

接剂的内聚破坏，个别的界面破坏。有文献报道[19,20]经过剪切试

验后试件的断裂形式通常是陶瓷和粘接剂的内部，而不是界面

破坏，界面破坏是一种不理想的粘接破坏形式，这就说明 Re-

lyXTM Unicem的粘接强度还有待进一步提高。
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