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摘要　 目的　 探究低温等离子体改性处理对氧化锆陶瓷表

面微观形态及粘接耐久性的影响。 方法 　 将 １８０ 个氧化锆

瓷片随机分为 ５ 组（ｎ ＝ ３６），Ａ 组：空白组；Ｂ 组：喷砂组；Ｃ
组：氮气（Ｎ２ ）等离子体组；Ｄ 组：氧气（Ｏ２ ）等离子体组；Ｅ
组：氩气（Ａｒ）等离子体组。 观察各组氧化锆陶瓷的表面亲

水性、微观形貌，并检测各组表面元素和官能团的变化。 制

作粘接试件，每组粘接试件随机分成 ２ 个亚组（ｎ ＝ １５），分
别接受 ０、１０ ０００次冷热循环后进行剪切强度测量，对测量结

果进行统计学分析并分析断裂模式。 结果 　 与 Ａ 组比较，
Ｂ、Ｃ、Ｄ、Ｅ 组表面接触角明显减少，差异有统计学意义（Ｐ ＜
０. ００１）。 与 Ａ 组比较，Ｃ、Ｄ、Ｅ 组表面形态无显著改变，Ｂ 组

表面形态则显著改变。 Ｘ 射线光电子能谱（ＸＰＳ）分析显示

等离子体改性后氧化锆陶瓷表面氧元素增加，碳元素减少，
碳 ／氧比值降低。 剪切强度结果显示，Ａ 组即刻剪切粘接强

度低于其余四组，差异有统计学意义（Ｐ ＜ ０. ００１）；人工老化

后 Ａ 组剪切粘接强度显著低于其余四组，且 Ａ、Ｂ 两组人工

老化前后剪切粘接强度比较差异有统计学意义 （ Ｐ ＜
０. ００１）。 结论　 三组低温等离子体均可在不改变氧化锆陶

瓷表面形貌的情况下，获得与树脂水门汀之间较好的粘接强

度和粘接耐久性。
关键词　 氧化锆；低温等离子体；表面形貌；剪切粘接强度；
耐久性
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　 　 氧化钇稳定的四方氧化锆多晶陶瓷又称为“白
色金属”，具有高机械强度、良好的生物相容性和化

学稳定性，与传统瓷材料比较具有更好的美学修复

效果［１ － ３］。 但因氧化锆陶瓷表面能较低，具有很强

的化学稳定性，与树脂水门汀粘接剂难以形成稳定

的化学结合，故学者们致力于研究通过不同表面处

理方法以提高氧化锆陶瓷的粘接性能。 近年来，等

离子体因具有高效、精确、清洁等优势，成为研究材

料表面改性的热门。 其中，低温等离子体可产生大

量带电粒子、自由基、活性氧等活性物质，在能量转

换时加热作用不明显，且发生装置安全，设备体积小

巧，便于临床应用推广［４］。 因此，该研究通过人工

老化处理探讨了低温离子体改性对氧化锆陶瓷粘接

性能耐久性的影响。

１　 材料与方法

１． １　 主要材料与设备　 氧化锆瓷块 ＳＴ（深圳爱尔

创科技股份有限公司）；光固化复合树脂（美国 ３Ｍ
ＥＳＰＥ 公司）；自粘接树脂水门汀 ＲｅｌｙＴＭ Ｕ２００ （美国

３Ｍ ＥＳＰＥ 公司）；等离子体发生装置 ＰＬＡ⁃２０１９０１Ｙ
（安徽中科四维等离子体科技有限公司）；接触角测

量仪 ＪＹ⁃８２Ｃ（承德鼎盛试验机检测设备有限公司）；
场发射扫描电子显微镜（德国 ＺＥＩＳＳ 公司）；Ｘ 射线

能谱仪 Ｘ⁃ＭＡＸ２０（英国 Ｑｘｆｏｒｄ ＩＮＣＡ 公司）；冷热循

环仪（上海华邻实业有限公司）；环氧树脂胶 Ｅ⁃４４
（上海米加占胶粘制品有限公司） ；万能材料试验机

Ｓｙｎｅｒｇｉｅ１００（美国 ＭＴＳ 公司）；光学显微镜（日本 Ｎｉ⁃
ｋｏｎ 公司）。
１． ２　 氧化锆试件的制备　 制备 １８０ 个直径 １５ ｍｍ、
厚度 ２ ｍｍ 的氧化锆陶瓷片， 分别用 ６００、 ８００、
１ ０００、１ ５００目碳化硅水磨砂纸对表面进行打磨，再
将瓷片置于 ９９. ９％乙醇、去离子水中先后超声荡洗

６０ ｓ，干燥备用。
１． ３　 树脂试件的制备　 使用聚四氟乙烯模具制备

出 １５０ 个直径 ６ ｍｍ、高 ４ ｍｍ 的圆柱形树脂试件，
其中一端在 ０. ２５ ＭＰａ 条件下，用直径 ５０ μｍ 氧化

铝均匀喷砂 ２０ ｓ ，然后置入 ９９. ９％乙醇和去离子水

分别超声清洗 ５ ｍｉｎ，干燥备用。
１． ４　 分组处理　 将前述制备好的 １８０ 个氧化锆瓷

片随机分 ５ 组，每组 ３６ 个。 Ａ 组：空白组，不给予任

何表面处理；Ｂ 组：喷砂组，在 ０. ２５ ＭＰａ 条件下用直

径 ５０ μｍ 氧化铝均匀喷砂 ２０ ｓ；Ｃ 组：氮气（Ｎ２）等
离子体组，使用工作气体为 Ｎ２ 等离子体束距氧化锆

陶瓷片 ５ ｍｍ 处进行表面处理，功率 １００ Ｗ，处理时

间为 １００ ｓ；Ｄ 组：氧气（Ｏ２）等离子体组，将工作气
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体更换为 Ｏ２，余处理条件同 Ｎ２ 离子处理组；Ｅ 组：
氩气（Ａｒ）等离子体组，将工作气体更换为 Ａｒ，余处

理条件同 Ｎ２ 等离子处理组。
１． ５　 表面形貌观察　 对各组氧化锆试件进行喷金

处理，使用场发射双束扫描电镜分别放大 ５００ 倍和

２ ０００倍观察其表面形貌。
１． ６　 接触角测量　 使用接触角测量仪测量各组氧

化锆陶瓷表面水接触角。
１． ７ 　 Ｘ 射线光电子能谱 （ Ｘ⁃ｒａｙ ｐｈｏｔｏｅｌｅｃｔｒｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ，ＸＰＳ）分析　 使用 ＸＰＳ 测量各组氧化

锆陶瓷表面元素构成。
１． ８　 剪切粘接强度测试件的制作　 按照说明书调

和树脂水门汀均匀涂布于树脂块喷砂面上用于粘接

复合树脂块与氧化锆瓷片，对粘接面持续加压，预固

化 ３ ｓ，去除粘接面周边多余树脂水门汀，继续光固

化粘接面 ４０ ｓ，保证树脂水门汀完全固化。 将各组

制作完成的粘接试件随机分为 ２ 个亚组 （ｎ ＝ １５） ，
一组置于 ３７ ℃蒸馏水中 ２４ ｈ 后即刻进行剪切粘接

测试，另一组进行１０ ０００次冷热循环后接受剪切实

验。 循环条件：５ ℃ 和 ５５ ℃ 水浴箱中分别浸泡 １
ｍｉｎ 被设定冷热循环 １ 次。 剪切强度测试图见图 １。
　 　 将各组粘接试件用环氧树脂胶粘固在金属桩

上，然后固定到万能试验机的夹具上，使粘接界面尽

可能靠近加载头。 加载速度设定为 １ ｍｍ ／ ｍｉｎ，测试

精度为 ０． ０１ ＭＰａ。 剪切粘接强度 （ＭＰａ） ＝ 剪切压

力 （Ｎ） ／粘接面面积 （ｍｍ２） 。
１． ９　 断裂模式观察　 使用光学显微镜观察试件的

断裂模式。 断裂模式分类为，① 粘接断裂：试件断

裂于氧化锆陶瓷和树脂水门汀间的粘接界面；② 混

合断裂：试件断裂部分发生在粘接界面，部分发生在

树脂水门汀内部；③ 内聚断裂：试件断裂于树脂水

门汀内部。

图 １　 剪切强度测试图

Ａ：氧化锆瓷片；Ｂ：树脂块；Ｃ：加载头；Ｄ：固定夹具；Ｆ：剪切力

１． １０　 统计学处理　 采用 ＳＰＳＳ ２４. ０ 版统计软件进

行数据分析。 各组试件水接触角及冷热循环前后剪

切粘接强度值采用 �ｘ ± ｓ 进行统计描述，各组组间比

较采用单因素方差分析及 ＬＳＤ 多重比较，对各组冷

热循环前后的粘接强度比较采用配对 ｔ 检验，断裂

模式结果用百分比表示。 Ｐ ＜ ０. ０５ 为差异有统计学

意义。

２　 结果

２． １　 表面形貌　 在放大 ５００ 倍和２ ０００倍条件下，Ａ
组表面相对光滑，表面见由于打磨留下的不规则划

痕及有机污染物残留，Ｂ 组表面为明显凹凸不平的

粗糙面，而不同种类等离子体处理组（Ｃ、Ｄ、Ｅ 组）表
面可见与 Ａ 组类似的不规则打磨划痕，其表面较清

洁，未见明显污染物残留。 见图 ２。
２． ２　 接触角　 与 Ａ 组（８７. ３１ ± １. ９８９）°比较，Ｂ 组

（６４. ３０ ± ２. ４０６）°和等离子体处理组（Ｃ、Ｄ、Ｅ 组）
（２６. ３０ ± ２. ８８４ ）°、 （ ２５. ７４ ± ５. ５７３ ）°、 （ ２０. ４６ ±
３. ００３）°接触角均明显减小，差异有统计学意义（Ｐ
＜ ０. ０５）。 此外，Ｃ、Ｄ、Ｅ 组接触角较 Ｂ 组也显著减

小，差异有统计学意义（Ｐ ＜ ０. ０５）。 但 Ｃ、Ｄ、Ｅ 组之

间接触角差异无统计学意义（Ｐ ＞ ０. ０５）。 见图 ３。

图 ２　 场发射扫描电镜观察各组氧化锆表面形貌
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图 ３　 各组氧化锆陶瓷表面接触角

　 　 与 Ａ 组比较：∗Ｐ ＜ ０. ０５；与 Ｂ 组比较：＃Ｐ ＜ ０. ０５

２． ３　 ＸＰＳ 分析　 与 Ａ 组比较，Ｃ、Ｄ、Ｅ 组表面碳元

素含量显著下降，氧元素含量增加，碳 ／氧比值降低，
见表 １、图 ４。

表 １　 各组氧化锆表面元素含量

组别 碳元素（％ ） 氧元素（％ ） 碳 ／ 氧比

Ａ ７５． １２ ２３． ５１ ３． ２０
Ｂ ６８． ４７ ２９． ３１ ２． ３３
Ｃ ３９． ７９ ５９． ５０ ０． ６７
Ｄ ４０． ３７ ５８． ５９ ０． ６９
Ｅ ４４． ４１ ５２． ９３ ０． ８４

图 ４　 各组氧化锆表面 ＸＰＳ 图谱

２． ４　 剪切粘接强度　 Ａ 组即刻剪切粘接强度低于

其余四组，差异有统计学意义（Ｐ ＜ ０. ００１）；１０ ０００
次冷热循环后，Ａ 组粘接试件全部脱落，剪切粘接强

度低于其余四组，差异有统计学意义（Ｐ ＜ ０. ００１）；
且 Ａ 组和 Ｂ 组１０ ０００次冷热循环前后剪切粘接强度

差异有统计学意义（Ｐ ＜ ０. ００１） ；Ｃ、Ｄ、Ｅ 组１０ ０００
次冷热循环前后剪切粘接强度对比差异无统计学意

义。 见表 ２。

表 ２　 即刻及老化剪切粘接强度（ＭＰａ，�ｘ ± ｓ，ｎ ＝ １５）

组别 ２４ ｈ 水储剪切强度 １０ ０００ 次循环剪切强度 Ｐ 值

Ａ ４． ３３ ± ０． ９０ 　 脱落（０． ００） －
Ｂ １１． ８２ ± ２． ２０∗ ３． ９２ ± １． １９∗＃ ＜ ０． ００１
Ｃ １１． ６２ ± １． ９８∗ １０． １９ ± １． ００∗ ０． ０９６
Ｄ １１． ０９ ± １． ８６∗ １０． ４８ ± １． ３５∗ ０． ２１６
Ｅ １２． ２３ ± １． ９９∗ １２． ２１ ± ３． ０４∗ ０． ９９１
Ｆ 值 １９． ３３１ ５８． １１８
Ｐ 值 ＜ ０． ００１ ＜ ０． ００１

　 　 与 Ａ 组同指标比较： ∗Ｐ ＜ ０. ０５；与同组 ２４ ｈ 水储剪切强度比

较：＃Ｐ ＜ ０. ０５

２． ５　 断裂模式　 １０ ０００次冷热循环前后各组均未

观察到内聚断裂，以粘接断裂为主，含少量的混合断

裂。 Ａ 组循环前后均为粘接断裂，Ｂ 组循环前存在

混合断裂，循环后则全部试件为粘接破坏，Ｃ、Ｄ、Ｅ
组冷热循环前后均观察到混合破坏。 见图 ５。

图 ５　 各组破坏模式记录

３　 讨论

　 　 为使氧化锆陶瓷与树脂间获得良好而稳定的粘

接效果，必须保证二者粘接面紧密接触，其间很少或

没有空隙，这一过程被称为润湿［５］。 喷砂作为现有

成熟的处理方式广泛应用于临床，它通过喷溅氧化

铝颗粒来提高氧化锆表面的粗糙度，也改善了氧化

锆陶瓷表面润湿性［６］。 本研究中喷砂组氧化锆陶

瓷显示其表面形貌相较空白组发生明显改变，而不

同种类等离子体表面处理后，氧化锆陶瓷的表面形

貌没有显著变化，这表明低温等离子体处理不会导

致氧化锆陶瓷的物理形态特性发生实质性变化。
　 　 此外，润湿性也受氧化锆陶瓷表面化学成分的

影响。 氧化锆陶瓷为疏水性表面，羟基浓度非常
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低［７］。 Ｎｏｒｏ ｅｔ ａｌ［８］ 对氧化锆陶瓷表面进行等离子

体处理后，发现氧化锆陶瓷表面碳的含量显著降低

并且引入了羟基，使其润湿性大大提高。 ＸＰＳ 可定

量测定每个样品表面 ５ ～ １０ ｎｍ 的化学成分，目前已

知氧化锆陶瓷主要可从大气中吸收有机杂质，即
“表面老化” ［９］。 本研究中，与空白组比较，各等离

子体处理组的碳 ／氧比值降低，这表明有机物通过碳

－碳和碳 －氢键的断裂被去除。 水接触角的大小反

映了氧化锆陶瓷被水润湿的情况，尽管等离子体处

理后其表面形态与空白组无明显结构差异，但氧化

锆陶瓷的水接触角显著降低，接触角的急剧下降可

表明除了化学成分的变化外，表面上还接枝了新的

极性官能团。
　 　 本研究中 ２４ ｈ 剪切粘接强度结果显示，与空白

组比较，三组不同种类低温等离子体处理后剪切粘

接强度显著增加。 此外，空白组断裂模式全部为粘

接破坏，而等离子处理组均出现了混合破坏，其中

Ａｒ 等离子体处理组观察到混合破坏占比约 １５％ ，提
示等离子体改性可即刻改善氧化锆陶瓷的粘接效

果。 Ｇüｎｇöｒ ｅｔ ａｌ［１０］研究认为修复体经过体外１０ ０００
次冷热循环处理后，等同于在口腔中正常使用 １ 年，
因此本研究选择体外冷热循环１０ ０００次评价粘接效

果的耐久性。 本研究中冷热循环后，空白组粘接试

件全部脱落，喷砂组剪切粘接强度较循环前降低，且
差异有统计学差异，这提示氧化锆陶瓷与树脂水门

汀之间的粘接强度及耐久性与其表面的粗糙度和面

积并无正相关关系［１１］，单纯通过喷砂达到的微机械

固位无法获得长久的粘接效果。 三组等离子体处理

组剪切粘接强度较循环前稍有降低，但前后差异无

统计学意义，提示经等离子体表面处理后，氧化锆陶

瓷表面产生了可与树脂粘接剂形成化学粘接键的粘

接单体，大幅度改善了氧化锆陶瓷与树脂水门汀的

粘接效果且耐久性良好。
　 　 综上所述，从结构的角度来看，低温等离子体被

证明是安全的表面处理，并且可有效改善氧化锆陶

瓷粘接效果，即使经冷热循环处理后，氧化锆陶瓷和

树脂水门汀之间也显示出稳定的剪切粘接强度。
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慢性间歇性缺氧调控 ｍＴＯＲ⁃自噬信号致小鼠焦虑和
抑郁样行为机制研究
赵振涛１，程玉洁２，梅金玉１，陈　 明２

摘要　 目的　 研究慢性间歇性缺氧（ＣＩＨ）对小鼠焦虑和抑

郁样行为的影响及可能机制。 方法　 １４ 只 ８ 周龄 Ｃ５７ＢＬ ／ ６
雄性小鼠随机分为对照组（Ｃｔｒｌ 组）和 ＣＩＨ 组。 通过悬尾实

验评价小鼠抑郁状态，通过旷场实验评价小鼠基本运动功能

和焦虑状态。 Ｗｅｓｔｅｒｎ ｂｌｏｔ 检测小鼠海马区中 ｍＴＯＲ、 ｐ⁃
ｍＴＯＲ、Ａｔｇ７、ｐ６２、ＮＬＲＰ３、ＮＬＲＰ１ 等自噬相关蛋白及神经炎

症水平。 结果　 与 Ｃｔｒｌ 组比较，ＣＩＨ 组小鼠在旷场实验中运

动距离 （ ｔ ＝ ６. ３７７，Ｐ ＜ ０. ００１）、运动速度 （ ｔ ＝ ６. ３６２，Ｐ ＜
０. ００１）、穿线次数（ ｔ ＝ ６. １３１，Ｐ ＜ ０. ００１）、中央区域时间降低

（ ｔ ＝ ９. ２９５，Ｐ ＜ ０. ００１），而悬尾实验中不动时间增加（ ｔ ＝
４. ６８４，Ｐ ＜ ０. ００１），海马区 ＮＬＲＰ３（ ｔ ＝ １５. ３２０，Ｐ ＜ ０. ００１）、ｐ⁃
ｍＴＯＲ 蛋白（ ｔ ＝ ５. ０７６，Ｐ ＜ ０. ０５）表达水平增加，Ａｔｇ７ 蛋白
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（ ｔ ＝ ３. ５１１，Ｐ ＜ ０. ０５）表达水平降低，而前额叶皮层中上述蛋

白均无变化。 结论　 ＣＩＨ 通过激活小鼠海马区 ｍＴＯＲ 信号，
引起海马区自噬水平降低、ＮＬＲＰ３ 炎性小体累积，最终导致

小鼠出现焦虑和抑郁样行为。
关键词　 慢性间歇性缺氧；焦虑和抑郁样行为；自噬；ｍＴＯＲ；
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　 　 阻塞性睡眠呼吸暂停低通气综合征（ｏｂｓｔｒｕｃｔｉｖｅ
ｓｌｅｅｐ ａｐｎｅａ ｈｙｐｏｎｅａ ｓｙｎｄｒｏｍｅ， ＯＳＡＨＳ）是目前世界

主要的公共卫生难题之一，被认为是心脑血管疾病、
神经系统损伤、机体代谢功能损伤的独立危险因

素［１］，其神经精神症状主要表现为焦虑、抑郁以及

阿尔兹海默症［２ － ３］。 慢性间歇性缺氧（ｃｈｒｏｎｉｃ ｉｎｔｅｒ⁃
ｍｉｔｔｅｎｔ ｈｙｐｏｘｉａ， ＣＩＨ）是 ＯＳＡＨＳ 的主要临床特征之

一［４］，海马及前额叶皮层作为情感的结构基础，易
受到缺氧刺激的影响［５］。 该课题组前期预实验结
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