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　　　 The　 purpose　 of　 this　 study　 is　 to　 investigate　 the　 influence　 of　 various　 surface　 treat-

ments　 with　 various　 primer　 treatments　 of　 zirconia　 ceramic　 on　 the　 bond　 strength　 of　 indi-

rect　 composite　 resin　 to　 the　 ceramic.

　　　 As　 the　 experimental　 materials,　 zirconia　 ceramic(Aadva　 Zr,　 GC)and　 indirect　 com-

posite　 resin(Gradia,　 GC)were　 used.　 The　 surface　 of　the　 ceramic　 specimens　 were　 treated

with　 two　 kinds　 of　 the　 following　 methods,　 that　 is,　 Rocatec　 system　 and　 silane　 coupling

agent　 treatment(RS)and　 a　 combination　 of　 Itro　 treatment　 and　 silane　 coupling　 agent

treatment(ITS).After　 surface　 treatments,　 specimens　 were　 treated　 with　 five　 kinds　 of　the

primer　 treatment,　 Porcelain　 Liner　 M(PLM),　 Clearfil　 photo　 bond(PB),　 Monobond

Plus(MB),　 Ceramic　 primer(CP),　 Universal　 primer(U).After　 primer　 treatment,　 indirect

composite　 resins　 were　 filled　 up　 and　 polymerized　 on　 the　 ceramic　 specimens.　 On　 half　 of

the　 all　 specimens,　 shear　 bond　 strength　 between　 the　 composite　 resin　 and　 the　 ceramic

was　 measured.　 In　 addition,　 the　 other　 half　 of　 the　 specimens　 were　 thermocycled　 5000

times,　 then　 the　 shear　 bond　 strength　 was　 measured.　 After　 shear　 bond　 strength　 test,　 the

surface　 of　each　 specimen　 was　 observed　 by　 scanning　 electron　 microscope.　 As　 for　 the　 shear

bond　 strength　 of　the　 specimens　 prior　 to　the　 thermocycling,　 the　 value　 of　RS　 MB,　 ITS　 CP

and　 ITS　 U　 showed　 significantly　 higher　 than　 those　 of　the　 other　 three　 methods.　 Moreover,

cohesive　 failures　 were　 partially　 observed　 in　 the　 fracture　 surface　 of　RS　 MB,　 ITS　 CP　 and

ITS　 U　 after　 the　 strength　 test.　 But　 as　 for　 the　 shear　 bond　 strength　 of　the　 specimens　 after

to　 the　 thermocycling,　 the　 value　 of　 ITS　 U　 showed　 significantly　 lower　 than　 prior　 to　 the

thermocycling　 case.　 From　 mentioned　 above,　 it　was　 suggested　 that　 RS　 MB,　 ITS　 CP　 and

ITS　 U　 enhance　 the　 adhesion　 between　 the　 indirect　 composite　 resin　 and　 the　 zirconia　 ce-

ramic.



　近年,審 美性ならびに生体親和性に機能性を併

せ持つ歯科材料の需要に応え,よ り強力な機械強

さを持つセラミックス材料の開発が進められてい

る。特 にCAD/CAMシ ステムによる加工が可能

で,ブ リッジのフレームワークの材料 として適 し

ているジルコニアの研究が多くみられる1～3)。ジ

ルコニアは粘膜反応 を起 こさず,高 い咀嚼 圧 に耐

えられる強度ならびに高靭性を有することが知 ら

れ,従 来のポーセ レンの曲げ強 さが100MPa,破

壊靱性値が1MPa・m1/2前 後であるのに対 し,ジ ル

コニアは曲げ強 さが1000MPa以 上 ,破 壊靭性値

も10MPa・m1/2以 上 と高 い強度 を示 してい る4-6)。

強い機械 的性質 を持つ一方で易研 削性 であ り,

CAD/CAM加 工 によるフレーム作製 に関す る研

究 も多 く見 られる7～11)。

　 しか しジル コニアフレームに陶材 を築盛する場

合,コ ンポジッ トレジンを築盛 した修復物 と比べ

経年的変化が少なく,強 度が強 くなるといった利

点が あるものの,そ の機械 的性質による破折や

チッピング,更 に高い耐摩耗性による対合歯の咬

耗等が欠点 として挙 げられ る12,13)。一方で コンポ

ジッ トレジンを用いる修復物では,対 合歯への摩

耗 に よる為害性 は少 ないが,曲 げ強 さが56～

100MPa,破 壊靱性値が0.6～1.0MPa・m1/2前 後 と

陶材に比べ強度の不足が欠点として考えられ る14)。

そこで,築 盛材料としてコンポジッ トレジンより

フィラーの配合量を増やし,フ ィラー粒子の形態,

大 きさを改良 したハイブ リッドセラミクスを用い

る事を考えた。ハイブリッ ドセラミックスは天然

歯 と硬度が近似 しており,対 合歯の咬耗等の為害

作用を軽減することができる15)。しか しその機械

的性質は曲 げ強 さが124MPa,破 壊靱性値 が1.5

MPa・m1/2と従来の コンポジッ トレジンよりも改善

されたものの,単 独でブリッジとして使用するに

は強度が不足 している16，17)。そこでジルコニアを

フレームとして用いる事で強度を保ちつつ,ハ イ

ブリッドセラミクスを築盛することで強靭かつ対

合歯への為害作用を抑えられる補綴装置の製作が

可能ではないかと考えた。 しか し,ジ ルコニアフ

レームとハイブリッ ドセラミックスの接着に関し

ての研究は未だ数少なく,臨 床への普及もほとん

どされていないのが現状である。

　これ までのジルコニアとハイブリッ ドセラ ミッ

クスの接着に関する報告には,宮 地18)によってロ

カテック処理 もしくはイ トロ処理 とシランカップ

リング処理を併用した場合に有意に高い接着強さ

を発揮 したとある。また,komineら19)に よって,

プライマー使用時に接着強 さの向上 を認めたとい

う報告があるが,ロ カテックな らびにイ トロ処理

とプライマー処理 を併用 した場合の詳細 な報告は

ない。表面処理法 とプライマー処理の併用によっ

て接着強 さの向上 を認めれば,よ り確実 な接着強

さを得 ることができると考 えられる。

　そこで本研究では,表 面処理法 と各種 プライ

マー処理の併用の違いによるジルコニアとハイブ

リッドセラミックスとの接着強さについて比較検

討することを目的とした。

　 1.使 用 材 料

　 本 研 究 に 用 い た材 料 を表1に 示 す 。 被 着 体 に は

ジ ル コ ニ ア(AadvaZrデ ィ ス ク,ジ ー シ ー)を

用 い,築 盛 す る材 料 に は ハ イ ブ リ ッ ドセ ラ ミ ック

ス(グ ラデ ィ ア,ジ ー シ ー)を 用 い た。

　 2.表 面 処 理 法

　 ジル コ ニ アの 表 面 処 理 法 につ い て は宮 地 の 方 法

に 準 じて ア ル ミナ サ ン ドブ ラ ス ト処 理(平 均 粒 径

50μm,噴 射 圧 力0.4MPa,10秒 噴 射)後,精 製 水

中 で 超 音 波 洗 浄 を行 っ た 試 料 に,以 下 の2条 件 を

施 した(表2)。

　 1)ロ カ テ ッ ク シ ス テ ム(Rocatec R -Plus:平

均 粒 径110μm,0.28MPa,10秒 噴 射)に よ る処 理

を行 っ た後,シ ラ ンカ ッ プ リ ング 剤(エ ス ペ ジル,

EsPE)を 塗 布 し た もの(RS)。

　 2)イ トロ処 理(イ トロ)を 施 した後,シ ラ ン

カ ッ プ リ ング 剤 を塗 布 し た もの(ITs)。

　 3.プ ラ イ マ ー処 理

　 ジル コ ニ アの 表 面 処 理 を行 っ た 後,以 下 の5種

の プ ラ イ マ ー を メ ー カ ー の 指 示 に 従 い 塗 布 し た

(表3)。

　 1)ポ ー セ レ ン ラ イ ナ ーM

　 　 (サ ン メデ ィカ ル 社 製PLM)



2)ク リア フ ィル フ ォ トボ ン ド

　 (ク ラ レ メ デ ィ カル 社 製PB)

3)モ ノボ ン ドプ ラス

　 (イ ボ ク ラル 社 製MB)

4)セ ラ ミッ ク プ ラ イマ ー

　 (ジ ー シ ー社 製CP)

5)ユ ニバ ー サ ル プ ラ イ マ ー

　 (ト クヤ マ社 製U)

　 4.表 面性状の分析

　表面処理ならびにプライマー処理後のジルコニ

ア表層に存在す る元素を調べるために,X線 光電

子分光 装置(QuANTuM2000)を 用 いてxPs

分析 を行 った。ジル コニアを5×5×3mmに 加工

し,耐 水研磨紙#2000ま で研磨 した後,精 製水中

にて超音波洗浄 を施 した。試料数は,RS,　 ITS

の2種 の表面処理法 とPLM,　 PB,　 MB,　 CP,　 U



の5種 の プ ラ イ マ ー 処 理 を組 み 合 わ せ た 計10条

件 につ き各1個 ず つ と した 。

　 分 析 条 件 は,X線 源:mono-Al,出 力:45W,

取 り出 し角:45度,パ ス エ ネ ル ギ ー:187.85eV,

X線 ビ ー ム径:200μmで 行 っ た 。 ま た,よ り詳 細

な 観 察 を行 う た め に,約3nmのArイ オ ンエ ッ

チ ング を行 っ た 後 の 分 析 を加 え た 。

　 5.剪 断 接 着 試 験

　 1)試 料 片 の 作 製

　 ジル コ ニ ア を12×12×3mmに 加 工 後,冷 間 埋

め込 み 用 樹 脂(No105,丸 山 ス トル ア ス)を 用 い

て 包 埋 し た 。 そ の 後,注 水 下 に て 耐 水 研 磨 紙

#2000ま で 研 磨 した。 被 着 面 は直 径6mmの 穴 を

あ け た マ ス キ ン グ テ ー プ を貼 り,被 着 面 積 を一 定

に した。

　 2)ハ イ ブ リ ッ ドセ ラ ミ ック ス の 築 盛 ・重 合

　 各 被 着 面 の 表 面 処 理 ・プ ラ イ マ ー処 理 後,内 径

6mm,高 さ2mmの プ ラ ス チ ック チ ュ ー ブ を用

い て,オ ペ ー ク塗 布 後 に歯 科 技 工 用 光 重 合 器(ア

ル フ ァ ラ イ ト,モ リタ)で,予 備 重 合 を1分 間 行 っ

た。 そ の 後,デ ンテ ィ ン を 築 盛 し,予 備 重 合 を

30秒 間 行 っ た 後,3分 間 の 光 重 合 を 行 っ た(図

1)。 光 重 合 後,歯 科 技 工 用 加 熱 重 合 器(プ チ オ ー

ブ ンPO-　 I,ジ ー シ ー)を 用 い て,110℃ で15

分 間 加 熱 重 合 を行 っ た。 な お,試 料 数 は2種 類 の

表 面処 理 法 別 に5種 類 の プ ラ イマ ー処 理 を行 っ た

試 料 片 に 対 し各10個,サ ー マ ル サ イ クル 負 荷 の

有 無 に よ り,合 計 で160個 作 製 した 。

　 3)剪 断接 着 強 さの 測 定

　 図2に 示 す よ うに 万 能 試 験 機(1310DW,ア イ

コ ー エ ン ジ ニ ア リ ング)を 用 い て ク ロ ス ヘ ッ ドス

ピ ー ド0.5mm/minの 条 件 で 剪 断 試 験 を 行 い,剪

断 接 着 強 さ を 求 め た 。 得 られ た 結 果 は,kruskal

Wallis　 H-test後 に,　MannWhitney　 U-test　 with

Bonferroni　 correction(P<0.05)で 多重 比 較 検 定

を 行 っ た。 対 照 は 表 面 処 理 別 にRsに 対 し て は

Rs単 体 で,　ITSに 対 して はITS単 体 で の 剪 断 接

着 強 さの デ ー タ を 用 い て 比 較 を行 っ た 。

　 4)サ ー マ ル サ イ クル 試 験 の 条 件 設 定

　 各 試 料 は,重 合 終 了 後,37℃ 水 中 に24時 間 浸

漬 した 。 サ ー マル サ イ クル 試 験 を行 う試 料 は,1

サ イ ク ル7℃ と58℃ の 浴 槽 に 各30秒 間 浸 漬 し,

各 層 の 移 動 時 間 を10秒 と し,5000回 の サ ー マ ル

サ イ ク ル 負 荷 を 与 え た。

　 6.表 面 のSEM観 察

　 剪 断 接 着 試 験 後 の 界 面 を 走 査 型 電 子 顕 微 鏡

(sEM,　 EDX　 TypeN,日 立)を 用 い て 観 察 した。

　 1.XPS分 析

　 各表 面 処 理 法 に お け る ジル コ ニ ア 表 面 の ワ イ ド

ス キ ャ ン測 定 の 結 果 を 図3に 示 す 。 各 条 件 で ほ ぼ

共 通 してc,o,　 Siの ピ ー クが 検 出 され た。 な お,

RS　MBの みZrとAlが 検 出 され た 。

　 図4はsiに つ い て の ナ ロ ー ス キ ャ ン 測 定 の 結

果 を示 す 。 ピ ー ク強 度 は,RS(図4a)で はMB



が 最 も高 く,次 い でU,PB,　 PLM,　 CPの 順 と

な り,ピ ー ク はCPで は101.5～102eV付 近 に,　U,

PB,　 PLMで は100～100.5eV付 近 に,　MBで は

102～102.5eV付 近 に 見 られ た。　ITS(図4b)で

はPLMが 最 も高 く次 い でU,　 MB,　 CP,　 PBの

順 と な り,ピ ー ク はPLM,　 MB,　 CP,　 Uで は

100.5～101eV付 近 に,　PBで は100～100.5eV付

近 に見 られ た 。

　 各 試 料 の 定 量 分 析 の 結 果 を 表4に 示 す 。siの

atomic%(at%)はRS　 PLMで2．9　 at%,　 RS　 PB

で3.4at%,　 RS　 MBで3.7at%,　 RS　 Uで1.6　 at%,

ITS　 PLMで4.7at%,　 ITS　 PBで2.3at%,　 ITS　 MB

で1.3at%,　 ITS　 CPで0.3at%,　 ITS　 Uで3.7at%

を 示 し た 。 な お,Rs　 CPで は 検 出 さ れ な か っ た(表

4a)。 　Arイ オ ン エ ッ チ ン グ 後 はRs　 PLMで1.1

at%,　 RS　 PBで4.5at%,　 Rs　 MBで12.9at%,　 RS



CPで0.8at%,　 RS　 Uで4.9at%,　 ITs　 PLMで

13.2at%,　 ITS　PBで4.2at%,　 ITS　MBで4.9at%,

ITS　CPで4.6at%,　 ITS　Uで4.3at%を 示 した(表

4b)。

　 図5は 各 条 件 の 試 料 をArイ オ ンエ ッチ ン グ を

行 っ た 後 の,ワ イ ドス キ ャ ン測 定 の 結 果 で あ る。

RS　 PLMを 除 く条 件 でsiの ピー ク 強 度 が 増 加 し

て い る。 また,RS　 MBを 除 く条 件 でCの ピ ー ク

強 度 の 上 昇 と0の ピ ー ク 強度 の 低 下 が 見 られ た 。

　 2.剪 断 接 着 強 さ

　 剪 断 接 着 強 さの 結 果 を図6と 表5に,剪 断 接 着

強 さの 統 計 分 析 結 果 を表6に 示 す 。 サ ー マ ル サ イ

ク ル 試 験 前 は,RS　 PLMで21.0±6.3MPa,　 Rs

PBで17.8±3.9MPa,　 RS　 MBで25.5±7.9MPa,



RS　 CPで2.8±1.7MPa,　 Rs　 Uで18.6±6.1MPa

で あ り,対 照Rs(16.4±4.1MPa)と 比 較 した 場

合Rs　 MBで の み 有 意 な 接 着 強 さの 上 昇 を,　Rs

CPで 有 意 な 接 着 強 さの 低 下 が 認 め られ た 。 一 方,

対 照ITS(19.6±5.9MPa)と 比 較 した場 合,　ITS

PLMで23.2±8.4MPa,　 ITS　PBで16.3±5.5MPa,

ITs　 MBで10.2±5.6MPa,　 ITS　 CPで27.3±

4.1MPaお よ びITS　 Uで30.0±6.0MPaで あ り,

ITS　 CPとITS　 Uで 有 意 な 接 着 強 さ の 上 昇 を,

ITS　 MBで 有 意 な接 着 強 さの低 下 を認 め た 。 サ ー

マ ル サ イ ク ル 試 験 後 は,RS MB Tで19.7±

4.5MPa,　 ITS　 CP　Tで25.0±4.6MPaお よ びITs

UTで23.5±4.3MPaを 示 し,い ず れ も対 照 で あ

るRST(7.9±0.3)な ら び にITS T(4.9±0.3)

と比 べ て有 意 な接 着 力 の 上 昇 を認 め た 。 サ ー マ ル

サ イ ク ル 前 後 の 比 較 で は,ITS　 Uで サ ー マ ル サ



イクル負荷後に有意な接着力の低下が見 られた。

　 3.界 面のSEM観 察

　サーマルサイクル前においてRs　 CPで は,ジ

ル コニア表面にレジン残留 を認めない界面破壊 を

示 した(図7a)。 しか しながら,ほ とんどのケー

スでは部分的にオペーク,デ ンティンの層がジル

コニア表面に残 る凝集破壊や,界 面破壊の混在 し

た混合破壊 を示 した(図7b,　 c,　d,　e,　f)。

　また,サ ーマルサイクル試験後の破断面は,サ ー

マルサイクル前 と同様の傾向を示 した。

　 1.実 験方法について

表面処理法の違 いによるジルコニア とハ イブ

リッドセラミックスとの接着強さへの影響を検討

した宮地18)は,表 面処理としてジルコニア面にサ

ンドブラス ト処理を行った上で,ロ カテック処理

もしくはイ トロ処理に加えシランカップ リング処

理 を施 した場合 に,サ ン ドブラス ト処理単体の場

合 と比べ,ハ イブリッ ドセラミックスとの接着強

さが有意に上昇 した と報告 してい る。 各表面処

理の効果を見ていくと,ま ずジルコニア材料にサ

ンドブラス ト処理を行う事で表面への微細な凹凸

を形成,粗 造化による機械的結合が得 られる。 し

かし,従 来のセラミックス材料 と異なりジルコニ

アはシリカを含有 していないため,こ の状態でシ

ランカ ップリング材等 を作用 させても接着耐久性

の向上は期待できないとされている20)。そこでジ

ル コニア材料への化学的結合 を得 るためにロカ

テックシステムもしくはイ トロ処理が行われる。

ロカテ ックシステムはTribochemical　 coating(摩

擦-科 学的表面処理)と も呼ばれ,対 象の表面へ

シリカコーティングされた酸化アル ミニウム粉末

をサンドブラス トにて衝突 させ,そ の際に発生す



るエ ネ ル ギ ー で シ リカ の 溶 着 層 を形 成 す る 手 法 で

あ る21～26)。一 方,イ トロ 処 理 は 燃 焼 気 相 蒸 着

(CCVD=Combustion　 Chemical　 Vapor

Deposition)の 一 種 で,バ ー ナ ー に よ る 火 炎 ガ ス

中 に シ ラ ン化合 物 を微 量 混 入 す る事 に よ っ て,酸

化 炎 を介 して 対 象 の表 面 へ,ナ ノ レベ ル の 酸 化 ケ

イ素 被 膜 を形 成 す る もの で あ る27,28)(図8)。 ロ カ

テ ック処理もしくはイ トロ処理によってジルコニ

ア表面 に形成 されたシラン層 に対 して,シ ラン

カップリング材 を使用する事でジル コニアに対す

る化学的接着性 を発揮 させ る。シランカップリン

グ材中に含まれるγ-MPTS(γ-メ タクリロキシ

プロピル トリメ トキシシラン)は 二元反応性 を

もっている。分子一端のメ トキシシラン基が脱水



され て シ ラ ノ ール 基 と な り,ガ ラ ス や シ リカ,ジ

ル コニ ア 表 面 に吸 着 し た シ ラ ン層 に対 し シ ロ キ サ

ン結合 す る。 ま た,反 対 側 の メ タ ク リ ロ イル オ キ

シ基 が 重合 時 にハ イ ブ リ ッ ドレ ジ ン等 に 含 まれ る

レ ジ ンモ ノマ ー と結 合 す る。 この 二 元 反応 に よ っ

て ジル コニ ア とハ イ ブ リ ッ ドセ ラ ミ ック ス の 化 学

的 結合 が 成 され る と され て い る29,30)。ま た梶 原 ら26)

は,シ ランカップリング剤とリン酸エステル系モ

ノマーを含んだプライマーを使用した場合に,接

着強 さが向上すると報告 している。そこでこれ ら

表面処理とプライマー処理の両方 を併用す る事で,

より強固な化学的接着 を得ることができるのでは

ないかと考えた。

　本研究ではプライマー処理として,サ ンメデ ィ



カ ル 社 製 ポ ー セ レ ン ラ イ ナ ーM,ク ラ レ メ デ ィ

カル 社 製 ク リア フ ィル フ ォ トボ ン ド,イ ボ ク ラル

社 製 モ ノボ ン ドプ ラ ス,ジ ー シ ー社 製 セ ラ ミ ック

プ ラ イ マ ー,ト ク ヤ マ 社 製 ユ ニ バ ー サ ル プ ラ イ

マ ー の5種 類 を 用 い た。

　 ポ ー セ レ ン ラ イ ナ ーMはMMA,4-META,

シ ラ ン 化 合 物(MTS,3-TMSPMA)を 含 有 し,

適 応 は ガ ラ ス セ ラ ミ ック や ジル コ ニ ア で あ る31～34)。

ク リ ア フ ィ ル フ ォ トボ ン ド はMDP,　 HEMA,

bis-GMAを 含 有 し,適 応 は 卑 金 属 や ガ ラス セ ラ

ミックス で あ る31,35)。モ ノボ ン ドプ ラ スは γ-MPTs,

phosphoric　 acid　 methacrylate,　 sulfide

methacrylate等 を含 有 し,適 応 は 卑 金 属 や 貴 金

属 や ガ ラ ス セ ラ ミッ ク ス お よび ジル コ ニ ア と 多 岐

に渡 り,ユ ニバ ー サ ル プ ラ イマ ー の一 つ で あ る と

も さ れ て い る36,37)。セ ラ ミ ッ ク プ ラ イ マ ー は

MMA,ビ ニ ル シ ラ ン等 を含 有 し,適 応 は ガ ラ ス

セ ラ ミ ッ クや ジル コニ ア で あ る33)。ユ ニ バ ー サ ル

プ ラ イ マ ー はMTU-6,γ-MPTs,　 Bis-GMA,

TEGDMA,リ ン酸 モ ノマ ー,　MAC-10,　 UDMA

等 を含 有 し,適 応 は金 銀 パ ラ ジ ウ ム合 金 や ポ ー セ

レ ンやCR系 材 料 お よ び ジル コ ニ ア で あ る。

　 ポ ー セ レ ン ラ イ ナ ーM,ク リア フ ィル フ ォ ト

ボ ン ド,モ ノ ボ ン ドプ ラ ス は 過 去 論 文 よ り ジル コ

ニアと の接着強さを上昇 させ たとの報告がある

ため今回選択 した。またセラミックプライマーは

シラノペン操作説明書で使用を推奨 されていたた

め選択 した。 トクヤマ社製ユニバ ーサルプ ライ

マーは新 しく開発 されたプライマーでジル コニア

との接着力が高い事から選択 した。

　 2.XPS分 析の結果について

　宮地のXPS分 析結果か ら,未 処理のジル コニ

ア表面にはSiが 存在せず,ロ カテックもしくは

イ トロ処 理 とシラ ンカ ップ リング処 理 を併 用

(Rs,　ITs)す る事でsiの 濃度の高い層が形成

され ると報告 されている18)。このsi濃 度の高い

層は最表層ではなくArエ ッチ ング後に現れ ると

報告 されている。今回のxps分 析ではプライマー

を併 用 しない 時 と比べRS　 MB,　 ITS　CP及 び

ITS　Uの 三条件は,よ り強いCと0の ピークと

若干のSi強 度を示 した。　MBで はAlが 出現 した

事か らプライマー成分中にこれらが含まれると考

えられ る。また,Arエ ッチングを行った後もRs,

ITsと 比較 してc,　 oな らびにSiの ピーク強度

の変化がほとんど無かった事より,シ ランカップ

リング材のメタクリロイルオキシ基 と一体化 した

プライマーによる層が形成 されているのではない

かと考 えられ る。



　3.各 プライマー処理法と剪断接着強さについて

実験結果よりRS　MB,　 ITs　CP,　 ITs　Uは コン

トロールであるRs,　 ITSな らびに他条件 と比較

して有意に高い接着強 さを示 した。剪断接着試験

後の破断面SEM像 は,主 として部分的にオペー

ク,デ ンティンの層がジルコニア表面に残 る凝集

破壊 を示 した。 これによりジル コニアとハイブ

リッ ドセラミックスの強固な結合が得 られている



と考 え られ る。

　 接 着 力 上 昇 の フ ァ ク ター の 一 つ と して は プ ラ イ

マ ー を使 用 した こ と に よ り,成 分 に含 まれ る 各種

接 着 性 モ ノ マ ー の接 着 面 へ の 流 れ の 改 善 に よ り,

ハ イブ リ ッ ドセ ラ ミ ック ス に 対 す る接 着 性 が 向 上

した 事 が 考 え られ る。 そ れ に加 え て 各 プ ラ イ マ ー

処 理 に よ る化 学 的 結 合 も考 え られ る。 モ ノ ボ ン ド

プ ラ スが 接 着 力 を発 揮 した 要 因 と して は,含 有 さ

れ て い る γ-MPTS,リ ン 酸 モ ノ マ ー に 加 え て

sulfide　methacrylateが 含 まれ て い る た め と考 え

られ る。Komineら は接 着 性 モ ノマ ー に 加 え て 硫

黄 系 モ ノ マ ー を含 む プ ラ イマ ー を使 用 した場 合 に

接 着 強 さが 上 昇 した と報 告 して い る19)。セ ラ ミ ッ

ク プ ラ イ マ ー が接 着 力 を 発 揮 した 要 因 と して は,

含 有 成 分 の ビ ニ ル シ ラ ンが イ トロ処 理 と シ ラ ン

カ ップ リ ング処 理 で形 成 され た シ ラ ノ ー ル 基 が 強

固 に 結 合 した た め で は な い か と考 え られ る。 トク

ヤ マ 社 製 ユ ニ バ ー サ ル プ ラ イ マ ー が 接 着 力 を発 揮

し た 要 因 と し て は γ-MPTSに 加 えBis-GMA,

TEGDMA,リ ン酸 モ ノ マ ー,　MAC-10,　 UDMA

と言 っ た ユ ニ バ ー サ ル プ ラ イ マ ー と して 含 まれ る

各 種 接着 性 モ ノ マ ー の 複 合 効 果 に よ る もの と考 え

られ る。 メ ー カ ー に よ る解 説 で モ ノ ボ ン ドプ ラ ス

もユ ニ バ ー サ ル プ ラ イマ ー と され て い るが,ト ク

ヤ マ 社 製 ユ ニ バ ー サ ル プ ラ イ マ ー と比 較 す る と,

表 面 処 理 と して 行 っ た ロ カ テ ッ ク処 理 及 び イ トロ



処理において,そ の接着増強効果は正反対の結果

であった。 また,イ トロ処理に対 して有意な上昇

を示 したセラミックプライマーの場合で も,ロ カ

テック処理時の場合 は有意な接着強 さの低下 を示

してい る事よ り,各 シラン処理 によってプライ

マーに含まれる成分 との相性が存在す る事が考え

られる。また予備実験 にてシランカップリング処

理 を行わずにプライマー処理のみを行った場合,



接着強 さは対照と比べ有意な上昇を示 さなかった。

よってシランカップリング材によるシロキサン結

合層の形成はいずれのシラン化処理とプライマー

処理においても有効であると考 えられる。 これ ら

の事よりロカテ ック処理かイ トロ処理のいずれか

のシラン処理 を行った後 シランカップ リング処理

を行い,各 シラン処理に適 したプライマー処理を

行う事で化学的接着強 さの向上に繋がると考 えら

れる。さらに,ジ ルコニア側のシラノール基によ

る接着層とプライマー層の両方が形成 され る事で

強固なグラディアとの結合 がなされたのではない

かと考えられる。

　 シランカップ リング材は加水分解により分解す

る事が知 られている。そのためサーマルサイクル

負荷を与える事により急激な接着力の低下が生 じ

るとの報告がある38)。この事は宮地の結果 とも一

致する18)。今回有意 な接着力の上昇を示 した三条

件の内,ITs　 UはITs　 CPよ りも接着強 さは高い

ものの,サ ーマルサイクル負荷後に有意な接着力

の低下が認め られた。このことは,こ のシロキサ

ン結合層の加水分解が起こったためと考 えられる。

RS　MBとITS　 CPで サーマルサイクル負荷によ

る接着強 さの低下が抑 えられたのは,MBとCP

で形成 されたプライマー層の存在が,RSな らび

にITsに よるシロキサン結合層の加水分解 を抑

制 したためと考えられ る。sEM像 で もサーマル

サイクル負荷前と同様 に主 として凝集破壊像が見

られた事により,プ ライマー処理を併用したこと

でサーマルサイクル負荷にも耐えうる接着層が形

成 されたものと考えられる。以上により,サ ーマ

ルサ イクル負荷への耐久 も考慮すると,Rs　 MB

とITs　CPの 二種の組み合わせがジルコニアとハ

イブリッドセラミクスの接着に有効であると言 え

る。

　 ジルコニアに対するハイブ リッドセラミックス

の接着強 さについて,表 面処理法ならびにプライ

マー処理法の併用 を検討 した結果,以 下の結論 を

得た。

　 1.本 研究で使用 した処理法の組み合わせのう

ち,ロ カテ ックシステム+シ ランカップ リング処

理+モ ノボ ン ド,イ トロ処理+シ ランカ ップ リ

ング処理+セ ラ ミックプライマーならびにイ トロ

処理+シ ランカップ リング処理+ユ ニバ ーサル

プライマーにおいては,コ ン トロール群 ならびに

他の処理法 と比較 して有意に高い接着強さを得 る

ことができた。

　 2.イ トロ処理+シ ランカップ リング処理+

ユニバーサルプライマーではサーマルサイクル試

験後に有意 に接着強さの低下が見 られたが,ロ カ

テ ックシステム+シ ランカ ップ リング処理+モ

ノボン ドとイ トロ処理+シ ランカ ップ リング処

理+セ ラミックプライマーを併用 した場合,サ ー

マルサイクル試験後の接着強さの有意な低下は起

こらなかった。

　以上の結果 よりロカテ ックシステム+シ ラン

カップ リング処 理+モ ノボ ン ド,イ トロ処理+

シランカップリング処理+セ ラミックプライマー

を併用する方法が,ジ ル コニアとハ イブリッドセ

ラミックスの接着に有効な処理法である可能性が

示唆 された。

　本研究の遂行にあたり,終 始 ご懇篤なるご指導 とこ校閲

を賜 りま した奥羽大学歯学部歯科補綴学講座冠橋義歯学分

野鎌田政善教授に深謝 します。 また,ご 協力頂 きました冠

橋義歯学分野の先生方 に感謝致 します。

　本論文の一部は,(社)日 本補綴歯科学会第122回 学術大

会(平 成25年5月)に おいて,要 旨は第55回 奥 羽大学歯

学会(平 成25年6月 　 郡山市)に おいて発表 した。
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