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【摘要】 目的 探讨氩气源低温常压等离子体（nonthermal argon atmospheric pressure plasma，NTAPP）射流处

理不同时间对牙本质⁃自酸蚀粘接剂粘接界面粘接强度及牙本质润湿性的影响。方法 使用NTAPP发生装

置（放电输入功率：9 W，氩气气体流量：5 L/min），分别处理 5组（n = 6）人牙本质试件（0、5、10、15、20 s）后，使

用 S3 Bond粘接剂处理牙面，制作微拉伸粘接试件并测量各组即刻粘接强度。同样参数、同样分组条件下处

理牙本质面后测量牙本质表面接触角。结果 随着NTAPP处理时间延长，牙本质即刻粘接强度呈显著上升

趋势，以处理 15 s组粘接强度最高（31.82±2.80）MPa。随着NTAPP处理时间延长，与阴性对照组牙本质表面

接触角（75.57°±1.45°）相比，各实验组牙本质表面接触角均显著减小，以处理 15 s 组牙本质表面接触角

（33.56°±2.14°）最低，湿润性最大。结论 NTAPP处理可显著增加牙本质表面湿润性，提高与自酸蚀粘接剂粘

接界面的粘接强度，这与处理时间相关。
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【Abstract】 Objective To study the effect of nonthermal argon atmospheric pressure plasma (NTAPP) treatment on
the bonding strength between dentine and self⁃etch adhesive and the wettability of dentine surfaces under different treat⁃
ment times. Methods The plasma jet was operated at an input power of 9 W. Argon was used as the operating gas at a
flow rate of 5 L/min. The dentin surface was exposed to the plasma jet (n=6) for various times (0, 5, 10, 15, 20 s). After
a one⁃step self⁃etch adhesive (S3 Bond) was applied to the treated dentine surface, microtensile bonding specimens were
made, and the microtensile bonding strength was tested. Then, the dentine surface contact angles were measured after
NTAPP treatment for 5, 10, 15, and 20 s with the same gas flow rate and input power described above. Results Along
with the NTAPP treatment time, the dentin immediate bonding strength was significantly increased. The 15 s group
showed significantly elevated bonding strength (31.82±2.80 MPa) in contrast to the other groups. The contact angles of
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复合树脂具有良好的美观性和安全性，已成

为牙体修复的首选材料。但是由于牙本质的成分

和结构较为特殊［1］，牙本质与复合树脂的粘接界面

存在薄弱区，由于该薄弱区的粘接效率较低，导致

复合树脂的使用寿命较短。自酸蚀比全酸蚀粘接

系统技术敏感性更低，但仍存在即刻粘接强度不

高、相分离增加、周围硬组织持续脱矿以及聚合引

发效果低等问题［2］。近年来，低温常压等离子体

（nonthermal atmospheric pressure plasma，NTAPP）可

在生理温度或低于生理温度的气体介质中提供高

活性物质，有效提高牙本质粘接的持久性，已经应

用于生物医学及口腔医学领域，是一种新的表面

处理技术。本课题组前期研究已证实，NTAPP处

理可以提高全酸蚀粘接系统与牙本质间的粘接持

久性，同时也能够增加牙本质胶原纤维的强度。

本实验旨在探讨氩气源 NTAPP处理对牙本质⁃自
酸蚀粘接系统粘接效果的影响、合理的处理参数

及作用机制，以期为 NTAPP提高口腔粘接质量提

供实验依据。

1 材料和方法

本实验所使用的 40颗第三磨牙（新鲜无龋）均

来自西安医学院第二附属医院口腔科。所有患者

均签署知情同意书，本研究由西安医学院伦理委

员会审查通过（批准号：XYLS2020142）。

1.1 主要仪器与试剂

万能材料试验机（Shimadzu公司，日本）；光固

化机（Dentsply公司，美国）；37 ℃水浴恒温箱（上海

方瑞，中国）；低速金刚石切割机（沈阳科晶，中

国）；低温常压等离子体发生装置（CTP⁃2000K，南

京苏曼，中国）、示波器（MSO1104Z，苏州普源精电

科技有限公司，中国）；视频光学接触角测量仪

（Easy Drop，KRÜSS 公司，德国）。S3 Bond 自酸蚀

粘接剂（Kuraray 公司，日本）；复合树脂（Filtek
Z250，3M公司，美国）；高纯度氩气（99.999%，西安

天盛气体有限公司，中国）。

1.2 NTAPP射流的产生

NTAPP设备根据连续正弦波驱动的介质阻挡

放电原理产生NTAPP射流，电源输入功率：9 W；峰

值电压 Vpp：7.0 kV；频率：54.9 kHz；放电气体：高

纯度氩气（Ar）；气体流量：5 L/min；射流温度介于

22° ~ 24°。利用可移动支架将NTAPP喷嘴固定在

距处理界面 3 cm处（图 1）。

1.3 自酸蚀⁃牙本质粘接试件制备

慢速切割机流水冷却下暴露 30颗离体牙咬合

面牙本质，用 800目碳化硅砂纸研磨牙本质面，预

备粘接面玷污层，用超声清洗 5 min。采用随机数

a: nonthermal plasma
equipment; b: quartz
nozzle; c: nonthermal
plasma jet; d: isolated
teeth with dentine ex⁃
posed on the occlusal
surface

Figure 1 Schematic diagram of the argon nonthermal
atmospheric pressure plasma experimental setup

图 1 氩气源低温常压等离子体实验装置示意图

a

b

c

d
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字表法，根据不同的NTAPP处理时间（0、5、10、15、
20 s），将离体牙随机分 5组（n=6，0 s 为阴性对照

组），所有试件均浸泡于去离子水中备用。

用无尘纸巾吸干试件表面水分后，将离体牙

置于NTAPP喷嘴下方 3 cm处，按照不同的分组时

间，使用 NTAPP射流对牙面进行均匀喷刷。随后

按照 S3 Bond说明书的要求干燥牙面（0 s组由气枪

干燥，其余组为等离子体射流干燥），涂布粘接剂，

经气枪吹薄，充分干燥粘接界面，光照后，使用树

脂进行常规粘接操作［1］。最后，将粘接试件完全浸

泡入 37 ℃去离子水中过夜。

1.4 微拉伸粘接强度测试

在流水冷却下，用慢速切割机垂直于粘接界面、

顺牙齿长轴纵切，制备条状试样（0.8 mm× 0.8 mm×
8.0 mm）。使用502胶水，将粘接试件固定在测试台

上，用万能测试机进行测试（加载速度1.0 mm/min），

直到试件发生断裂。记录粘接界面拉断时的载

荷，并用公式计算：微拉伸强度（MPa）= 断裂载荷

（N）/试件截面积（mm2）。每颗牙为独立样本，计算

该牙齿所有试件的粘接强度的平均值，记录为该

牙齿的粘接强度，并计算各组所有牙齿的粘接强

度均值和标准差。万能测试机加载拉力前发生断

裂的试件全部纳入，粘接强度值记为 0。
1.5 牙本质表面接触角的测量

按照前期实验方法［3］，10颗牙齿分别沿牙长轴

纵切，得到牙本质片共 30 片，打磨清洗，根据

NTAPP处理时间的不同（分别为0、5、10、15和20 s），

将试件随机分为 5组（n=6，0 s为阴性对照组），随

机分组法同前，经等离子体处理牙面后即刻测量

表面接触角。

在介于釉质牙本质界 ⁃髓腔之间牙本质的中

部，均匀选择 3个点，测量各点表面接触角。将去

离子水（0.5 μL）滴至试件的表面，通过接触角测量

仪的视频光学系统捕获水滴的图像。通过液滴分

析软件测量水滴接触牙面瞬间的即时接触角。每

个试件上的 3个点位上即时接触角的结果取平均

值，最后计算出 5 组的表面接触角，并评价经

NTAPP 处理不同时间后牙本质表面润湿性的

变化。

1.6 统计学分析

使用 SPSS 18.0统计软件，数据的正态分布采

用K⁃S检验，方差齐性采用 Levene检验，多组数据

的比较采用单因素方差分析，组间两两比较采用

LSD检验，检验水准α=0.05。

2 结 果

2.1 微拉伸粘接强度

各组微拉伸粘接强度见表 1。经 NTAPP处理

后各组粘接强度均显著高于阴性对照组（F =
23.968，P＜0.001）。以 NTAPP 处理 15 s 组粘接强

度最高（31.82 ± 2.80）MPa，且显著高于 5 s（P＜

0.001）、10 s组（P = 0.034），与 20 s相比组无显著差

异（P = 0.715）。

表 1 不同的NTAPP处理时间对微拉伸粘接强度值的影响

Table 1 Effect of different NTAPP treatment time on the micro
⁃tensile bond strength

NTAPP treating time groups
0 s
5 s
10 s
15 s
20 s

μTBS
18.38 ± 2.07a

25.14 ± 2.49b

28.27 ± 3.12b

31.82 ± 2.80c

31.24 ± 3.11c

F

23.968

P

＜0.001

Values with different letters indicate significant difference between
groups (P＜0.05). NTAPP: nonthermal atmospheric pressure plasma;
μTBS: micro⁃tensile bond strength

2.2 牙本质表面接触角

各组牙本质表面接触角结果见图 2、表 2。经

NTAPP处理后各组牙本质表面接触角均显著低于

阴性对照组，以 NTAPP处理 15 s组接触角度数最

低（33.56°±2.14°），显著低于其他组（P＜0.05）。

The contact angle of 0⁃15 s group decreased gradually, and the contact angle of 20 s group increased slightly. NTAPP: nonthermal atmospheric pres⁃
sure plasma

Figure 2 Photographs of the contact angle of dentin surface in different NTAPP treatment time
图 2 不同的NTAPP处理时间组的牙本质表面接触角图像

NTAPP treating time 0 s 5 s 10 s 15 s 20 s
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3 讨 论

形成完整的树脂突和均质的混合层是修复材

料与牙本质粘接的基础。玷污层则是切削牙本质

时形成的含有机和无机物碎片的复合层，牢固地

附着在牙本质表面并堵塞牙本质小管［4］。全酸蚀

粘接系统以磷酸去除玷污层，同时使牙本质表层

脱矿，脱矿牙本质胶原蛋白基质作为树脂渗透的

支架，产生混合层，将粘接剂/树脂复合材料连接到

下方矿化牙本质［5］。自酸蚀粘接系统中，酸蚀和牙

本质脱矿过程同时发生，过程简化、技术敏感性

低。但该系统的脱矿方法是酸性单体腐蚀和渗透

玷污层到达牙本质，使牙本质浅层发生脱矿，随后

形成一层很薄的混合层［6］。牙本质是一种缓冲结

构，因此自腐蚀粘接剂的酸性会迅速降低，聚合后

被中和，使牙本质小管仍然保持堵塞状态［7］，因此

大多数自酸蚀粘接剂的粘接强度并不高。

在树脂粘接修复中，有效去除玷污层是获得

较高牙本质粘接强度的关键。通过表面处理技术

去除或修饰玷污层，而不使表层牙本质脱矿，有利

于自酸蚀粘接单体的扩散和渗透，从而进一步提

高牙本质粘接强度。但玷污层已融入下方组织，

常规的吹气、喷水或擦洗等方法无法清除玷污

层［4］。NTAPP是一种低温、高效、环保的表面清洁

技术，可在环境温度下操作，并在手术部位产生高

浓度、高活性自由基。目前，基于NTAPP的牙科应

用包括牙科材料表面改性、牙齿美白、牙周治疗及

口腔粘接技术［8⁃11］。

本实验结果显示，NTAPP 处理可以显著提高

牙本质与自酸蚀粘接系统的即刻粘接强度，其趋

势与接触角结果一致。本实验将拉力加载前发生

断裂的试件粘接强度记为 0，并纳入统计结果，因

此获得的粘接强度值较低。NTAPP处理 5 s后，微

拉伸粘接强度已显著高于阴性对照组，随着处理

时间延长，微拉伸粘接强度值继续增高，至 15 s达
到最高值，处理 20 s后稍有降低，但仍显著高于阴

性对照组。首先，NTAPP处理通过改善牙本质表

面的亲水性和润湿性，提高粘接剂渗透性［3, 11］。其

次，NTAPP处理可以向牙本质表面引入羧基或羰

基等官能团［12⁃14］，羰基含量的增加可提高牙本质与

粘接剂之间氢键的相互作用。与 15 s 组相比，

NTAPP处理 20 s后接触角显著升高，微拉伸粘接

强度略有降低，可能与牙本质表面过度处理，微观

结构遭到破坏相关［3］。本课题组前期实验结果已

证实，NTAPP处理具有双重作用，在适宜的参数条

件下，它可以有效增加牙本质与全酸蚀粘接系统

的粘接强度、粘接持久性及胶原的机械强度。但

NTAPP处理牙本质时间过长，会因为温度积累效

应以及高能粒子的持续轰击使微观结构熔融

变形。

本实验结果显示，随着NTAPP处理时间延长，

牙本质表面接触角呈下降趋势，可有效改善牙本

质表面的润湿性。NTAPP处理 5 s后，接触角显著

降低，处理 15 s后，接触角度数降到最低，其机制

与牙本质表面化学成分的变化相关。一方面，

NTAPP通过破坏基质材料中的C⁃C键和C⁃H键，剥

夺含碳物质中的碳原子，碳含量降低，而O含量增

加，O/C比值急剧增加，基质表面形成了新的含氧

极性基团［15⁃17］。另一方面，NTAPP暴露期间，原子

（如 O、N）进入表面，导致形成极性基团，如羟基、

羰基和醛基团，这些官能团以这种方式影响表面

能量，从而能够更好地与其他材料结合，提高润湿

性。据报道，暴露于NTAPP后，牙本质表面的 C⁃O
基团显著增多，可显著改善其润湿性［18］。

在本实验产生 NTAPP的条件下，最佳处理时

间为 15 s，短于以往研究的报道（30 s）。这可能与

本研究的输入功率为 9 W相关，高于其他学者的研

究功率（2 ~ 3 W），因此有效处理时间缩短。为了

降低 NTAPP处理的负面影响，本课题组将设备喷

嘴与牙面间的距离设定为 30 mm，较其他研究距离

更远（10 mm）［19⁃20］。本实验中使用的参数缩短了

NTAPP的处理时间，更利于临床操作，并减少温度

积累效应对牙本质的影响。

综上，NTAPP 处理可有效改善牙本质表面的

润湿性，提高粘接剂对牙本质的渗透能力，增强自

酸蚀粘接系统与牙本质的粘接强度。NTAPP最适

宜的处理时间为 15 s，但粘接持久性需进一步深入

探讨。

表 2 不同的NTAPP处理时间对牙本质表面接触角的影响

Table 2 Effect of different NTAPP treatment time on the
contact angle of dentin surface

NTAPP treating time groups
0 s
5 s
10 s
15 s
20 s

Contact angle
75.57 ± 1.45a

55.76 ± 1.88b

53.01 ± 2.87b

33.56 ± 2.14c

38.37 ± 1.56d

F

393.211

P

＜0.001

Values with different letters indicate significant difference between
groups (P＜0.05). NTAPP: nonthermal atmospheric pressure plasma
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