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【摘  要】目的：探讨纳米氟化钙（Calcium fluoride nanoparticles，Nano-CaF2）对正畸托槽粘接剂的粘接强度及粘接残留指数的影

响。方法：在牙釉质粘接剂中加入 0 wt%、5 wt%、10 wt%、15 wt%、20 wt% 的Nano-CaF2（分别分为NC组、A组、B

组、C组、D组）。收集 50 颗健康离体前磨牙并随机分为 5 组，将托槽粘接于离体前磨牙上，测量其剪切粘接强度与

粘接残留指数。结果：NC组、A组、B组、C组、D组剪切粘接强度分别为（17.22±1.61）MPa、（14.29±1.31）MPa、

（10.92±1.40）MPa、（7.33±1.93）MPa、（6.78±0.99）MPa。C组和D组的组间差异无统计学意义（P＞0.05），其余组

间皆有统计学意义（P＜0.05）。各组粘接剂残留指数比较差异没有统计学意义（P ＞0.05）。结论：正畸粘接剂的抗剪

切粘接强度随着掺入的 Nano-CaF2 比例的增加而降低。 
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Study on adhesive properties and adhesive residual index of Nano-CaF2 modified orthodontic adhesives. 
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[Abstract] Objective：To investigate the effect of Calcium fluoride nanoparticles on the adhesive strength and adhesive residual index of 

orthodontic cements Methods：0 wt%，5 wt%，10 wt%，15 wt%，and 20 wt% of Nano-CaF2 was added to the orthodontic 

cements（divided into NC，A，B，C，and D groups，respectively）. Fifty healthy extracted premolar teeth were collected and 

randomly divided into 5 groups，and the brackets were bonded to the extracted premolar teeth. Shear strength tests and adhesive 

residual index were performed on each group of bonded specimens. Results：The shear strengths of groups NC，A，B，C，and 

D were（17.22±1.61）MPa，（14.29±1.31）MPa，（10.92±1.40）MPa，（7.33±1.93）MPa，and（6.78±0.99）MPa，

respectively. The inter-group differences between Groups C and D were not statistically significant（P＞0.05），and the rest of 

the groups were statistically significant（P < 0.05）. There was no statistically significant difference in the adhesive residual 

index between groups（P > 0.05）. Conclusion：The shear bond strength of orthodontic adhesives decreases with increasing 

proportion of incorporated Nano-CaF2. 

 

牙齿脱矿是正畸治疗最常见的并发症之一，主要原因是

固定矫治器周围菌斑生物膜的堆积和细菌持续性的释放有

机酸性物质，口腔内常表现为牙面上白垩色的斑块，简称为

白垩斑（white spot lesions，WSL）[1]。由于患者口腔卫生保

健意识不佳及正畸医生对预防牙齿脱矿的认识不足，正畸治

疗后牙齿脱矿的发生率更高[2]。 

纳米技术的发展为牙科材料的改性提供了新的思路[3]。

纳米尺寸的颗粒具有更高的比表面积，在复合材料中常能以

较低的填充量释放出较高的离子浓度[4]。纳米氟化钙（Calci

um fluoride nanoparticles，Nano-CaF2）是一种纳米晶体，以

较低的添加剂量即可释放出较高浓度的氟离子和钙离子，而

氟离子和钙离子都与牙齿再矿化过程密切相关[5]。此外，纳

米氟化钙颗粒在口腔应用方面表现出一些理想的特性，如高

生物相容性、低毒性和释放氟离子的能力，这些特性有助于
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牙釉质再矿化和抑制细菌生长[6]。因此，Nano-CaF2 被认为

在预防牙齿脱矿和促进牙齿再矿化中具有极大的应用潜力
[7]。但 Nano-CaF2 的添加是否会对成品粘接剂原本的粘接强

度产生影响上不可知，本研究探讨了 Nano-CaF2 对正畸粘接

剂在粘结强度、粘接残留指数方面的影响，旨在寻找最佳的

 Nano-CaF2 整合浓度，为其临床转化提供实验参考。 

1 材料与方法 

1.1 牙齿 收集 50 颗于广西医科大学附属口腔医院颌

面外科就诊患者因正畸需要而拔除的健康前磨牙，患者年龄

范围为 18 - 23 岁，收集的前磨牙纳入标准为牙体组织健

康完整，排除有釉质损伤或牙面不规则的牙齿。在 3 个月

内收集完成，用小毛刷清洁表面釉质后，将收集的前磨牙储

存在 0.1%麝香草酚醇溶液中，在 4℃冰箱中冷藏，每周更

换一次麝香草酚醇溶液。本研究经广西医科大学附属口腔医

院伦理委员会审核并批准。 

1.2 实验材料和仪器 二水氟化钾（KF·2H2O）、四水硝

酸钙（Ca（NO3）2·4H2O）、无水乙醇（国药化学，中国）；

去离子水（索莱宝，中国）；化学固化型牙釉质粘接剂（西

湖巴尔，中国）；电热鼓风干燥箱（上海精宏，中国）；电子

分析天平（上海菁海，中国）；水浴锅（南京文科，中国）；

循环水式多用真空泵（长城科工，中国）；台式高速离心机

（湖南湘仪，中国）；磁力搅拌机（常州国华，中国）；电动

打磨切割系统（（Robert Bosch，德国）；金属自锁托槽（3B，

中国）；电脑控制万能力学试验机（MTS，中国）。 

1.3 Nano-CaF2 的制备方法 采用直接沉淀法制备 Nano

-CaF2 
[8]。首先制备 1 mmol/L 的 Ca（NO3）2·4H2O 溶液与 2

 mmol/L 的 KF·2H2O 溶液得到 Ca2＋ 离子溶液和 F- 离子

溶液。将 F- 离子溶液以 20 mL/min 的速度匀速滴入相应量

的 Ca2+ 离子溶液后，用磁力搅拌器以 400 r/min 的速度快

速搅拌 1 min，使 Ca2+ 离子和 F- 离子充分接触反应。反

应结束后，将所得到的沉淀溶液继续搅拌 60 min，在室温

下静置陈化 48 h。陈化完毕后，迅速用真空泵抽滤后得到

沉淀浆体，用去离子水和无水乙醇反复洗涤 5 次，反复洗

涤至沉淀溶液中的 K+，NO3
- 等杂质离子清洗干净，将最终

的沉淀物放入电热鼓风干燥箱中于 70 ℃进行干燥，烘干后

取出，在玛瑙研钵中研细，后过 200 目筛，得到氟化钙纳

米粉体[9]。 

1.4 样本制备及分组 将“1.1 项”中收集到的离体牙包

埋于自凝丙烯酸树脂中并暴露其牙冠及牙颈部，每颗牙齿固

定的角度一致，以确保牙齿颊面与剪切粘结强度试验中施加

的力的方向平行。将试样随机分为 5 组（n=10）：（1）空白

对照组（NC 组）：将釉质表面清洗吹干后使用 37%的磷酸

进行酸蚀约 30 s，三用枪加压冲洗 30 s，吹干，见牙面出

现白垩色斑块后，将牙釉质粘接剂涂布在金属自锁托槽（中

国杭州，3B）底板。在牙面上就位后轻压 5s 防止托槽滑动，

待 20 s 后用探针去除托槽周围多余的粘接剂。（2）5 wt% 

Nano-CaF2 组（A 组）：试样处理完全同上，但粘接剂中加入

5%质量分数的 Nano-CaF2；（3）10 wt% Nano-CaF2 组（B

组）：试样处理完全同上，但粘接剂中加 10%质量分数的 N

ano-CaF2；（4）15 wt% Nano-CaF2 组（C 组）：试样处理完

全同上，但粘接剂中加入 15%质量分数的 Nano-CaF2。（5）

20 wt% Nano-CaF2 组（D 组）：试样处理完全同上，但粘接

剂中加入 20%质量分数的 Nano-CaF2。 

1.5 剪切粘接强度测试 待粘接剂固化 5 min 后将制

备好的离体牙—树脂粘接样本置于 37℃的去离子水中浸泡

 24 h。然后进行 SBS 试验。利用计算机控制的万能材料试

验机进行测试，将牙齿固定在试验机的底座上，以 0.5 mm

/min 的速度向托槽基底部施加由□方至龈方的载荷力，直

到托槽脱落。记录托槽脱落时的最大载荷力值。计算各分组

粘接强度，金属自锁托槽底板面积约为 10.55 mm2。SBS 的

计算方法为： 

SBS=最大载荷力值（N）/托槽与牙釉质的接触面积（m

m2）。 

1.6 粘接剂残留指数评分 托槽脱落之后，使用体视显微

镜对釉质表面进行观察，根据评分标准，评估并记录粘接剂

残留指数（adhesive remnant index，ARI）。 

粘接剂残留指数评分标准： 

0 = 釉质表面无粘接剂残留； 

1= 少于 50%的粘接面有粘接剂残留； 

2= 多于 50%的粘接面都有粘接剂残留； 

3=全部粘接面都有粘接剂残留。 

1.7 统计学方法 采用 SPSS 22.0 软件，计量资料采用 t 

检验，多组比较采用方差检验 F 检验，组间两两比较采用

SNK-q 检验，组内比较采用配对 t 检验，以（ sx  ）表示；

计数资料以 n（%）表示，采 用 2 检验，以“P < 0. 05”表

示差异有统计学意义｡ 

2 结果 
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2.1 剪切粘接强度测试结果 由表 1 所示 NC 组粘接强

度最高，D 组最低。NC 组与 A、B、C、D 组之间粘接强度

有明显差异（p＜0.001）；除 C、D 组间的粘接强度无显著

性差异（p＞0.05）外，其余组间两两比较结果均有显著性

差异（p＜0.05）。随着成品正畸粘接剂中加入的 Nano-CaF2 

填料比例的增加，粘接剂的粘接强度逐步降低。 

表 1  各分组粘接剂的 SBS 值（n= 10） 

SBS 值（MPa） 
分组 

Mean±SD Max Min 

N C 17.22±1.61 19.21 14.20 

A 14.29±1.31*** 15.73 12.04 

B 10.92±1.40*** 12.45 8.09 

C 7.33±1.93*** 10.91 4.28 

D 6.78±0.99*** 8.83 5.28 

与空白对照组比较，***P＜0.05。 

2.2 粘接剂残留指数结果 去除托槽后的粘接剂残留指

数结果见表 2， 2 分析结果表明各组间差异没有显著性意义

（ 2 =11.364，P =0.50）。ARI 评分显示，NC 组总评分最小，

A 组评分数值分布均匀，而 B，C，D 组中评分为 2 分和 3 

分的粘接样本数量随着添加 Nano-CaF2 比例的增加而增

加。此外，随着加入的 Nano-CaF2 填料比例的增加，ARI 总

评分也逐渐增大。 

表 2  各分组粘接剂的粘接剂残留指数评分（ARI 评分）

（n=10） 

ARI 评分 
分组 

0（％） 1（％） 2（％） 3（％） 总评分

N C 2（20） 2（20） 5（50） 1（10） 15 

A 2（20） 3（30） 2（20） 3（30） 16 

B 0（0） 3（30） 4（40） 3（30） 20 

C 0（0） 2（20） 6（60） 2（20） 20 

D 0（0） 1（10） 5（50） 4（40） 23 

3 讨论 

纳米氟化钙颗粒可增加口腔中的氟浓度。因此，它可以

用作防龋材料[10]。而如何在釉质表面实现托槽稳定牢固的粘

接并减小损伤目前仍是正畸医生面临的挑战。在正畸治疗过

程中，为确保正畸治疗过程中避免托槽因粘接强度的不足而

脱落，或在移除托槽时因粘接强度过大而导致对牙釉质的损

伤，选择具备恰当粘接强度的正畸粘接剂显得尤为关键。通

常推荐 6 ～ 10 MPa 为理想的粘接强度，小于 6 MPa 可能

导致托槽粘接失败，大于 19 MPa 会增加脱粘时釉质破坏断

裂的风险[11-13]。 

如 表  1 所 示 ， 随 着 成 品 正 畸 粘 接 剂 中 混 入 的 

Nano-CaF2 填料比例增加，粘接强度逐渐减小。NC、A、B、

C、D 组的平均粘接强度皆大于 6 MPa，可满足于临床应用

条件。 

ARI 评分反映釉质表面粘接剂残留的情况，是对于粘

接强度检测的一个辅助指标。在本实验中，五组的 ARI 评

分比较，差异无统计学意义（P=0.50）。表 1 虽然提示 B 组

和 C 组的剪切粘接强度有差异（P＜0.05），但这二者的 ARI 

评分相等，说明 ARI 评分可能不是简单地受剪切粘接强度

的制约，这种说法得到了 Koide 等的认可[14]。托槽脱落后，

ARI 记分高表明粘接破坏部位多发生在托槽与粘接剂界面

间，ARI 记分越低表粘接破坏部位多发生在釉质/粘接界面。

根据 ARI 记分可将牙釉质与托槽之间的粘接剂断裂模式

分为三种[15]： 

第一种：粘接剂在牙釉质和树脂之间发生断裂，这种断

裂方式容易损伤牙釉质，出现釉质裂纹等，对患者的健康和

美观造成影响，也会增加龋坏几率。 

第二种：粘接剂在树脂内部发生断裂，这种断裂方式不

会破坏釉质，相对安全。 

第三种：粘接剂在托槽与树脂之间发生断裂，这种断裂

方式能保护牙釉质，最为安全，但牙齿表面会残留较多粘接

剂，需要临床进行去除。 

对于第二种和第三种粘接剂断裂模式，尽管牙齿表面残

留的粘接剂需要临床打磨抛光去除，会增加椅旁的操作时

间，但是不易破坏釉质，更符合正畸治疗中美观和健康的理

念。第一种粘接剂断裂模式应该尽可能避免，以减少对釉质

的损伤。表 2 中 ARI 评 分显示，随 着 正畸粘接剂中 

Nano-CaF2 填料比例增加，ARI 总评分有增大的趋势，釉

质表面残留粘接剂增加，说明填料的添加可能影响粘接剂断

裂模式，断裂模型从第一种逐渐转向第二和第三种，填料的

添加使得托槽在去除时更能保护釉质表面不被破坏。 

综上，Nano-CaF2 加入牙釉质粘接剂的比例越高，越能

保护釉质表面在去除托槽时不被破坏，为优化正畸粘接的有

效性提供思路。本研究是将人离体牙置于口外环境中进行评

估，是常用的体外实验方法。然而局限性在于口腔的复杂环境

受温度，湿度，菌斑等多重因素影响，体外研究无法精确模拟。
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Nano-CaF2 与牙釉质的结合机制及其对树脂—釉质粘接效果的

长期影响仍未明确。其粘接强度及耐久性还需长期临床试验证

实。因此在其转化为临床应用前，还需要进一步研究。 
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