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ABSTRACT

Phasechangeoftwo-steptotaletching

adhesivesbywater

Kim,Sun-Jae

Advisor:Prof.Min,Jeong-Bum D.D.S,Ph.D.

DepartmentofDentistry

GraduateSchoolofChosunUniversity

Theobjectiveofthisstudywastoinvestigate onphasechangeoftwo

steptotaletchingsystem bywater.

Threecommercialtwo-steptotaletchingadhesives-OptiBondSoloPlus

(OPB),SingleBondPlus(SB)andExcite(EX)wereused.Threeadhesives

weremixedwith1,2,3,4and5㎕ distilledwater(d/w)respectively.

Control group was not mixed with d/w. After mixing(10s) and

air-drying(30s),thesesampleswereobservedunderlightmicroscope(LM)

forexaminationofphasechange.10consecutivedropsofadhesiveswere

deposited on slide glass. Images were captured immediately after

deposition with Standard goniometer(ramé-hartinstrumentco.,Netcong,

USA). The DROPimage Advanced software(ramé-hartinstrumentco.,

Netcong,USA)providedthevalueofcontactangle.Theamountofvolatile

partinadhesiveswasdeterminedbyaprecisionbalance(OHAUSCo.,19A

ChapinRoad,PineBrook,NJ07058USA).
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InLM examination,OPB andExwereobservedwithphasechanges,

butSB wasnot.ThecontactanglesofOPB andExwerehigherthan

SB.Therewerenosignificantdifferencesamongthesethreeexperimental

groups.

DuetohydrophobicityofOPBandEX,theyshowedthephasechange

inlesswetcondition.Inconclusion,OptiBondSoloPlusandExciteare

expected to be more sensitive to over-wetcondition in wetbonding

technique.



-1-

I.서론

재 사용되는 치과용 상아질 착제 이단계 산부식 착제는 인산과

친수성 라이머와 소수성 착 진이 혼합된 착제로 구성된다.이 착제

의 특징은 인산으로 산부식 후 탈회된 상아질에 착제를 용하여 복합 진

을 착하는 것이다.이 때 탈회된 상아질은 건조와 습윤에 의해 민감하게

향을 받는다.상아질이 과도하게 건조되었을 때 노출된 교원섬유가 수축해

착의 실패를 야기하게 된다.따라서,상아질에서 두단계 산부식 착제를

사용할 경우 정량의 수분을 남겨두는 습윤 착술이 요구된다.

습윤 착술은 탈회된 상아질 표면에 일정 양의 수분을 잔존시켜 노출된

교원 섬유들이 팽창된 상태에서 단량체가 섬유들 사이의 공간 내로 잘 확산

될 수 있도록 유도하는 술식이다.이때 수분은 콜라겐 섬유들 사이의 수소결

합을 끊어 콜라겐 섬유들을 지탱하고 팽창된 상태를 유지하는데 요한 역할

을 한다
1)
.이런 이유로 습윤 상태의 유지는 필수 이며,임상에서 이를 해

가볍게 공기 건조시키거나 blotdry방법 등을 통해 습윤 상태를 유지한다
2)
.

그러나 정량의 습윤 상태를 유지하는 것은 매우 민감하고 어려운 과정이

다.

임상에서 습윤 상태의 상아질을 유지하기 해 산부식 처리 후 수세과정을

거치고 수분을 남기는데 부분의 경우 과량의 수분을 남기게 될 가능성이

높아진다.이런 경우 상아세 액의 흐름이 증가하고,상아세 의 폐쇄는 힘들

어지며, 착제의 투과성이 높아지게 된다.결국 과량의 수분이 수포를 형성

하고 결합강도를 감소시키는 과수분 (over-wet)상태를 만들게 된다
1)
.

습윤 착술 시,산부식된 상아질의 노출된 교원 섬유사이로 착제가 깊

이 침투하여 결합강도를 높이기 해서는 친수성 성질이 필요하다
3)
.제조사

들은 착제에 친수성 단량체들이나 용매를 첨가하여 친수성을 띠게 한다.

두 단계 산부식 착제의 경우 이를 해 HEMA,4-META,10-MDP같은

친수성 단량체나 물이나 아세톤,에탄올 같은 용매를 첨가하 다.

착제의 친수성에 한 평가는 각 측정을 통해 알 수 있다. 각은

고체 표면에 한 액체의 젖음성(wettability)을 반 하는 척도로서 각이
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0°에 가까워지면 액체가 고체 표면에 완 한 젖음성을 갖게 된다.젖음성

(wettability)와 친수성(hydrophilicity)간에는 한 계가 있는데 친수성일

수록 젖음성이 높아진다
4)
.

두단계 산부식 착제는 친수성으로 알려져 있지만 착제 간의 차이는 알

려져 있지 않다. 한 습윤 착술 시 수분의 양에 따른 착제들 간의 상변

화에 한 보고도 부족한 실정이다.이에 본 연구의 목 은 수분의 양에 따

른 에탄올을 용매로 사용하는 두 단계 산부식 착제들의 상변화를 찰하는

것이며 착제의 친수성 정도를 평가하기 해 각 휘발성 용매의 양

을 측정하 다.
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Adhesives(Lot#) Manufacturer Composition

OptiBondSolo

Plus(3100068)

Kerr,Orange,CA,

USA

Adhesive:Bis-GMA,HEMA,

GDMA,GPDM,ethanol,CQ,

ODMAB,BHT,filler(fumed

SiO2,barium-aluminoborosil-

icate,Na2SiF6),couplingfactor

A174(approximately15wt%

filled)

AdperSingle

Bond

Plus(9XW)

3M ESPE,

StPaul,

USA

Adhesive:dimethacrylates,

HEMA,polyalkenoidacidco-

polymer,5nm silanetreated

colloidalsilica,ethanol,

water,photo-initiator

Excite

(556608AN)

IvoclarVivadent,

Schaan,

Liechtenstein

adhesive:UDMA,HEMA,

4-META,modifiedpolyacrylic

acid,ethanol,water,photo-

initiator,stabilizers

Table1.Brand,composition,manufacturesofadhesivesusedin

thisstudy

II.실험재료 방법

1.실험재료

본 연구에서는 에탄올을 용매로 사용되는 두 단계 산부식 착제들이 사용

되었다.세 종류의 착제들을 사용하여 3개의 실험군으로 나 었다 (Table

1).

2.실험방법

2.1상변화 찰

상온에서 슬라이드 라스 (76 mm X 26 mm,1mm in thickness,

Marienfeld,PaulMarienfeldGmbH & Co.,Lauda-Knigshofen,Germany)
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에micropiptte(Discovery,HTL,Warsaw,Poland)을 사용하여 각각의 착제

10㎕에 단계 으로 1,2,3,4,5㎕의 증류수를 첨가하 다.10 동안

microbrush를 이용하여 혼합한 후,hairdryer를 사용해 6m/s의 속도로 30

동안 건조하 다. 조군은 각각의 착제를 실험군과 동일한 양을 슬라

이드 라스에 용한 후 증류수와 혼합하지 않은 상태로 건조하 다.혼합

된 용액의 상변화를 평가하기 해 학 미경(OlympusBX41TF,Tokyo,

Japan)을 이용하여 100배의 배율로 찰하 다.

2.2 각의 측정

슬라이드 라스 상에 micropipette을 이용하여 착제를 10㎕씩 떨어드린

후,Standard goniometer (Modelno.200-00/ramé-hartinstrumentco.,

Netcong,USA)를 이용하여 찰하 다.DROPimageAdvancedssoftware를

이용하여 액체 방울의 좌측과 우측의 각을 평균하여 계측하 다.각각의

착제에서 10회씩 반복하여 시행하 다 (Figure1).

Figure1.An analysisofcontactangle.Imagesobtained from a

Standardgoniometerandanalyzedfrom DROPimageAdvanced.

θ:contactangle,A:Hydrophilicsurface,B:Hydrophobicsurface

2.3휘발성분의 양 측정

정 울 (OHAUSCo.,PineBrook,USA)을 이용하여 커버 라스의 무

게(A)를 측정한 후,micropipette을 이용하여 슬라이드 라스 에 3㎕의

착제(B)를 떨어뜨리고 다시 무게(A+B)를 측정한다.각각의 착제를 5회씩
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반복하여 측정한 후,암실 상태의 dryoven에 24시간동안 보 하여 휘발성분

이 완 히 증발된 다음 최종 무게(C)를 측정하 다.휘발 성분의 양은 다음과

같은 계산법으로 산출하 다.

Volatilepart(%)=(A+B-C)/B×100

2.4통계 분석

착제간의 각 값과 휘발성분의 양의 유의성 검증을 해 One-way

ANOVA 가 이용되었으며,사후 검정은 Scheffetest를 이용하여 95% 유의

수 에서 분석하 다.
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III.실험 성

1.상변화 찰

OptiBondSoloPlus의 조군에서는 상변화가 찰되지 않았다 (Figure

2a).1㎕의 증류수를 첨가한 실험군에서는 조군과 동일한 양상을 보 고,

2∼5㎕의 증류수를 첨가한 실험군에서는 증류수가 증가하면서 기포 발생과

불투명성이 증가하는 상변화가 찰되었다 (Figure2c-2f).

Figure2.LightmicroscopicimagesoftheOptiBondSoloPlus.

a:control,b:1㎕ d/w,c:2㎕ d/w,d:3㎕ d/w,e:4㎕ d/w,f:5

㎕ d/w.

SingleBondPlus에서는 조군과 1∼4㎕의 증류수를 첨가했을 때 상변화

가 찰되지 않았으나(Figure3a-3e),5㎕의 증류수를 첨가했을 때 상변화

가 나타났다 (Figure3f).
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Figure3.LightmicroscopicimagesoftheSingleBondPlus(SB).

a:control,b:1㎕ d/w,c:2㎕ d/w,d:3㎕ d/w,e:4㎕ d/w,f:5

㎕ d/w.

Excite 에서는 조군과 1∼2 ㎕에서는 상변화가 찰되지 않았으나

(Figure4a-4c),3∼5㎕의 증류수를 첨가했을 때는 상변화가 찰되었다

(Figure4d-4f).

Figure4.LightmicroscopicimagesoftheExcite(EX).

a:control,b:1㎕ d/w,c:2㎕ d/w,d:3㎕ d/w,e:4㎕ d/w,f:5

㎕ d/w.
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2. 각 측정

각 착제의 각을 측정한 결과는 다음과 같다 (Figure5,Table2).

SingleBond Plus에서의 각은 평균 13.18(±2.68)° 고,OptiBond Solo

Plus에서는 37.26(±1.64)°,Excite에서는 36.64(±1.17)°로 나타났다.Single

BondPlus에서 OptiBondSoloPlus와 Excite보다 통계 으로 유의하게 낮은

각이 낮았다 (p<0.05).그러나 OptiBondSoloPlus와 Excite사이에서는

통계 으로 유의한 차이가 찰되지 않았다.

Figure5.Dropimagescapturedof3adhesiveswithDROPimage

Advanced. Thecontactanglesof OPB andEX wereobserved

higherthanoneofSB.

OPB:OptiBondSoloPlus,SB:SingleBondPlus,EX:Excite
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Contact angle(°)

　 OPB SB EX

1 37.1 12 36.7

2 35.6 10.7 37.9

3 36.3 9.7 37.9

4 37.9 16 37.3

5 34.6 14.2 35.7

6 38.5 10.7 34.2

7 37.7 18.1 37.6

8 39.1 14.1 37.1

9 36 11.6 36.1

10 39.8 14.7 35.9

Mean(S.D.) 37.26
a
(±1.64) 13.18

b
(±2.68) 36.64

a
(±1.17)

Table2.Contactanglevaluesofthreeadhesives.

OPB:OptiBondSoloPlus,SB:SingleBondPlus,EX:Excite

Differentsmalllettersdenotestatisticallysignificant(p<0.05)

3.휘발 성분의 양

각각의 착제를 24시간 동안 dryoven에 넣은 후 측정한 휘발성분의 양은

다음과 같다 (Table3).OPB의 휘발성분의 양은 착제 무게에서 32.7%를

차지하고,SB는 34.23%,EX는 33%를 차지하 다.세종류의 착제에서 휘

발 성분이 차지하는 비율 간에 통계 으로 유의한 차이는 찰되지 않았다.

Cover

glass(A)

Adhesi-

ves(B)

Total

(A+B)

After

24h(C)

VP

(A+B-C)
RVP(%)

OPB .182706 .003172 .185878 .184842 .00104 32.66 

SB .183066 .00333 .186396 .185256 .00114 34.23 

EX .181220 .00371 .18493 .183706 .00122 32.99 

Table3.Amountofvolatilepartinthreeadhesives.

OPB:OptiBondSoloPlus,SB:SingleBondPlus,EX:Excite.

VP:Volatilepartofadhesive.

RVP:Ratioofvolatilepart
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IV.총 고안

치과용 상아질 착제의 개발에서 최신 경향 하나는 착과정의 통합에

의한 단순화이다.이런 단순화의 첫 모델이 두단계 산부식 착이다.두단계

산부식 착제는 친수성 라이머와 소수성 착 진이 혼합된 착제로 구

성된다.그러나 단순화 과정을 통해 문제 들이 나타나기 시작했는데,이

하나가 상분리 상 (phaseseparation)이다.

All-in-onesystem에서 고농도의 물은 산성 단량체의 이온화를 해 없어

서는 안 될 요한 요소이다.물은 자가부식 (self-etchingactivity)을 해 필

요하다고 하지만 이로 인해 착제의 구성 성분 간에 상분리 상이 발생한
다5,6).

두단계 산부식 착 시스템에서는 착제 내에서는 상분리 없이 안정된 상

태로 존재한다.그러나 착 시 당한 수분이 필요하며 실제 임상에서는 과

수분 상태가 발생하기도 하는데 이로 인해 결합강도의 감소,미세 출 등의

문제가 발생한다고 보고되었지만 아직까지 과수분에 의한 상분리 한 자세

한 연구는 보고되지 않았다.

두단계 산부식 착제는 은 양의 물에서 결합 강도의 향상을 보이지만

술식에 매우 민감하다
2)
.본 연구에서는 과량의 수분 상태에서 두단계 산부식

착제에 미치는 향에 해 실험하 다.시 되는 착제-OptiBondSolo

Plus,SingleBondPlus,Excite에 다양한 양의 증류수를 첨가하여 학 미

경 하에서 찰하 다.실험 결과 OPB는 2∼5㎕의 증류수를 첨가한 경우

(Fig.2b∼2f)와 EX는 3∼5㎕의 증류수와 첨가할 경우(Fig.4c∼4f)상분리

상이 찰되었지만,SB에서는 5㎕에서만 찰되었다 (Fig.3f).이는 OPB

와 EX가 SB에 비해 은 양의 수분에서도 상변화가 나타나는 것으로 보아

수분에 더욱 민감함을 보여 다.

각 측정은 고체 표면의 성질,젖음성,극성과 분산 표면 에 지,표면 장

력,표면 오염,표면 거칠기 등을 탐지할 때 사용된다7). 각이 커질수록

착성과 젖음성이 떨어지고 고체 표면 자유 에 지(solidsurfacefreeenergy)

가 낮아지며 더욱 소수성을 띠게 된다. 착제가 친수성일수록 수분과의 혼
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합이 잘 이루어지기 때문에 착제와 수분의 혼합은 착제의 친수성

(hydrophilicity)에 향을 받는다. 착제의 친수성 정도를 평가하기 해

각을 측정하 다.OPB와 EX의 각 평균은 각각 37.26(±1.64)°와

36.64(±1.17)°이고 SB에서는 13.18(±2.68)°로 SB가 다른 두 착제에 비해 유

의하게 낮은 값을 나타냈다 (p< 0.05).따라서 OPB와 EX는 SB에 비해 더

욱 소수성을 띤다고 할 수 있다. 착제에 따라 각이 다른 원인은 화학

조성이 다르기 때문이다. 착제 내의 Bis-GMA,GDMA,UDMA같은 소수성

단량체에 의해 착제의 퍼짐을 방해한다. 착제가 각이 커질수록 소수

성을 갖게 되고 표면과의 착성이 낮아지기 때문에 이를 보완하기 해 표

면 처리를 하게 된다
4,8)
.상아질 표면을 산부식 처리한 경우 단순히 표면 연

마만 시행한 표면에 비해 각이 더 낮아진다.본 연구에서 각과 련

하여 착제들의 상변화를 평가하 을 때, 각이 높은 착제일수록 더

은 양의 수분에서 상변화가 나타난 것으로 보아 착제가 소수성일수록 수

분의 양에 민감함을 알 수 있다.

상분리 상 (phaseseparation)은 착제와 수분을 혼합하면 수포가 형성

되는데,이때 착제는 투명성을 상실하며 탁하게 변한다9).이는 소수성 단량

체와 수분이 잘 섞이지 않기 때문에 발생하게 된다.상아질 표면을 과수분

(over-wet)상태로 만들 경우, 착제를 소수성과 친수성의 두 개의 상으로

분리될 가능성이 더욱 높아진다
10)
.따라서 상분리 상을 방지하기 해서는

정량의 수분을 유지하여 소수성 단량체가 수분과 잘 섞이도록 해야 하며

이를 해 이용되는 것이 착제 에 물,아세톤,에탄올과 같은 용매를 포함

시키거나 HEMA(2-hydroxyethylmethacrylate)와 같은 수용성 단량체를 첨가

하는 것이다.본 연구에서 학 미경의 찰 결과 착제에서 기포의 발생

과 불투명성이 증가하는 상변화가 찰되었는데,이는 상분리 상에 의한

것이라 할 수 있다.

착제 내에 존재하는 상분리 상이 발생하면서 다공성의 혼성층을 야기

하게 된다.이로 인해 소수성 단량체가 탈 화된 상아질로 완 하게 침투하

지 못하게 되고 잠재 으로 불안정한 친수성 단량체에 둘러싸인 무방비의 교

원질 섬유(unprotectedcollagenfibrils)만 남게 되어 구강액에 의해 가수분해
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는 효소분해(enzymaticdegradation)되기 쉬운 상태가 된다. 한 친수성 단

량체에 의한 수분 흡수는 착제의 기계 강도를 감소시켜 장기간의 진-

상아질 결합 내구성을 떨어뜨린다
1,11,12)

.

상아질 착제에서 친수성 진 단량체는 아세톤이나 에탄올같은 휘발성

용매에 용해되어 있다.휘발성 용매의 첨가는 상아질 표면으로부터 수분의

치환과 노출된 산부식 교원 섬유망의 미세구멍으로 진 단량체의 투과를 쉽

게 한다. 한 결합강도를 향상시킨다고 보고되었다
1)
.그러나 두단계 산부식

착제의 착층에서 용매의 불완 한 제거는 진의 합을 방해하고 착

층 내에 균열을 형성하여 조기 결합실패를 야기한다
1,13,14)

.

착제 내의 용매의 양은 착제의 친수성에 향을 미친다
1)
.즉,용매의

양이 많을수록 더욱 친수성을 갖게 된다.그러나 본 연구에서는 휘발성분의

양 측정 시,OPB는 32.66%,SB는 34.23%,EX는 32.99%로 착제 사이에 통

계 으로 유의한 차이가 찰되지 않았다 (Table3).따라서 착제 내에 혼

합되어 있는 용매의 양이 착제의 친수성에 미치는 향은 고 착제 간

에 차이가 없을 것이다.

착 단계의 단순화는 친수성의 증가를 야기하고 결과 으로 장기간 결합

강도를 감소시킨다
15)
.친수성과 가수분해에 한 안정성은 상반되는 성질이기

때문에 증가된 친수성 단량체의 증가는 결합 내구성을 떨어뜨릴 수 있다.친

수성의 증가는 높은 수분 흡수와 용해도를 야기하여 진 수복물의 변연부

변색과 합체의 화학 분해에 향을 미치게 된다.반 로 소수성 성분이

증가할수록 수분 흡수가 감소하게 되고 결과 으로 가수분해 속도의 감소를

야기하게 된다
15)
.그러나 소수성의 증가 시, 착제의 침투가 어렵고 수분에

따른 상분리 상에 민감해지게 된다.따라서 친수성과 소수성 성분 간의

한 혼합이 요구된다.

두단계 산부식 착제가 갖는 상분리 상에 해서 더욱 정확한 실험을

해서는 화학 성분을 알 수 있는 실험실 착제의 사용이 필요하다.이

는 제조사마다 착제 내의 구성성분의 조성이 다르기 때문에 성분에 따른

차이를 확인하는데 한계가 있기 때문이다.따라서 정확한 구성 성분과 정량

화된 용매와 물을 통한 실험이 필요할 것으로 생각된다.
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V.결론

본 연구에서는 치과용 착제로 많이 사용되는 두단계 산부식 착제의 습

윤 착술에서 사용되는 수분이 착제 내의 상변화에 미치는 향을 평가하

고자 하 다.이를 해 시 되고 있는 에탄올을 용매로 사용하는 착제를

이용하여 상변화를 찰과 각 측정,그리고 휘발성분의 양을 측정하여

다음과 같은 결과를 얻었다.

1.OptiBondSoloPlus와 Excite에서 SingleBondPlus에 비해 더 은 양의

수분에서 상분리 상이 찰되었다.

2. 각 측정에서 OptiBondSoloPlus와 Excite에서 SingleBondPlus에

비해 통계 으로 유의하게 높은 각을 얻었다 (p<0.05).

3.휘발성분의 양 측정에서 세 종류 착제 사이에서 통계 으로 유의한 차

이가 찰되지 않았다.

상변화 찰에서 착제들 간에 차이를 보 으며 SingleBondPlus보다 더

소수성을 띤 OptiBondSoloPlus와 Excite가 더 은 양의 수분에서 상변화

가 찰되었다.따라서 OptiBondSoloPlus와 Excite는 습윤 착술 시 과수

분 상태에 더욱 민감할 것으로 생각되므로 습윤 착술 시 최소한의 수분을

남기는 주의가 필요할 것으로 생각된다.
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