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緒言 

 

近年，口元の美容意識の高まりとともに，多くの人々が白く，自然な色調に見える歯を

望んでいる．以前の齲蝕治療での臼歯部の修復においては，齲蝕の影響により着色した部

分は全て削合し，適切な形態を有する窩洞を形成してメタルインレー修復することが一般

的であった．21世紀に入り Minimal Intervention（MI）が提唱され，歯を削る量をなる

べく少なくする方法が好まれ，臼歯部の修復方法はコンポジットレジン（CR）修復へとシ

フトしてきた1-3)．CRは，金属製のインレーよりも審美的に優れていることや，金属アレル

ギーを起こすことがなく，高い機械的性質，良好な研磨性，適切な色調適合性とともに優

れた操作性などが実現された4)ことから，現在，治療の第一選択肢として，非常に幅広い

用途で臨床応用されるようになっている．  

コンポジットレジン修復における接着システムは，より接着力が高く耐久性のあるもの

が開発されてきた5-7)．臨床操作ステップを減少させるとともに，安定した接着耐久性を獲

得することが開発の方向性であり，これにさまざまな機能を付与することが試みられてい

る．一方で，口腔内は窩洞形成後に，唾液8-10)（ナトリウムやカリウムなどのイオン，ア

ミラーゼ，糖質，リン酸塩，リゾチーム，免疫グロブリン，成長因子から構成），血液11-

13)（赤血球，白血球，血小板，血漿，血漿タンパク質から構成），歯周ポケットからの滲

出液（白血球，サイトカイン，プロテアーゼ，バクテリアおよびその産物から構成），歯
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垢（細菌，食物残渣，唾液，デンプンや糖質から構成），歯石（カルシウムリン酸塩，マ

グネシウム，リン，タンパク質，バクテリアの残骸から構成），呼気（窒素，酸素，二酸

化炭素，水蒸気，微量ガス成分から構成）などの様々な接着阻害因子によって被着面が汚

染されると，接着強さが著しく低下することが報告されており14-16)，接着耐久性の低下に

よる予後への影響が懸念される．血液による汚染の場合は，水洗しても付着したタンパク

質を完全に除去することは困難であるため17)，再形成してやり直すのが最も望ましいとさ

れている18)． 

これら複数の接着阻害因子の中では，唾液汚染が臨床現場で最も頻度が高いと思われ，

口腔内において使用される歯科材料の性質を調べる場合に，唾液の関与は欠かせないとい

える．ヒト分泌唾液の組成については，分泌速度，自律神経緊張状態，刺激の種類，食事，

疲労，ホルモンなどによって影響を受けるため，きわめて変動が激しい．そのため，実験

の再現性にも影響するためにさまざまな人工唾液が考案されてきた．これらの人工唾液の

組成は，天然のヒト分泌唾液の組成に類似し，硫化物とアルブミンを多量に含んでいる19-

20)．先行研究により各汚染除去材には人工唾液に汚染された合着前の支台歯や試適後の補

綴物の内面処理に対する汚染除去効果があることは，すでに明らかになっているが21-22)，

ヒト唾液による汚染を扱った報告はあまり見当たらない．被着面が汚染された場合には，

再形成してやり直すことが現在の臨床では理想と考えられるが，現実的には困難である．

そのため，ヒト唾液に汚染されたコンポジットレジン直接修復における，汚染除去方法に
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ついて解明することは，今後の臨床の現場で大いに期待されると考えられる．コンポジッ

トレジン直接修復に汚染除去材が適応された報告はなく，汚染除去材で窩洞を処理するこ

とで唾液中の汚染物を完全に除去できるならば，歯科臨床においてかなり有益なことだと

考えられる． 

本研究では，コンポジットレジン直接修復中の唾液汚染を想定し，象牙質被着面に対す

る汚染除去材の応用による汚染物除去効果と，CRの接着強さに与える効果について検討を

行った． 

 

材料ならびに方法 

 

1. 使用材料 

試料作製には 4℃で冷蔵保存されたヒト健全抜去大臼歯 62 本と小臼歯 11 本を使用し

た．抜去歯の使用に際しては「ヘルシンキ宣言（ヒトを対象とする生物学的研究に携わる

医師のための勧告）」に基づく倫理的原則を遵守するとともに，岡山大学大学院医歯薬学

総合研究科の臨床研究審査専門委員会において承認された研究計画(研 1908-015)に準じて

本研究を実施した．CR はクリアフィル AP-X（クラレノリタケデンタル）を，接着システ

ムにはクリアフィルメガボンド 2（クラレノリタケデンタル）を使用した．また汚染除去

材として，カタナⓇクリーナー（クラレノリタケデンタル）とマルチエッチャント
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（YAMAKIN）を用いた．使用した接着システム，光重合型コンポジットレジン，汚染除去

材の組成を表１に示す．なお唾液汚染として実験ごとに採取したヒト唾液は，吐唾法によ

り研究対象者を椅子に座らせて安静状態を保ちながら，口腔内に溜まった唾液を自然流出

させる安静時唾液を，非喫煙者である 49 歳の健常成人男性から採取した．  

2. 唾液汚染試料の作製 

 適切に象牙質平滑面が露出するよう，ヒト抜去大臼歯のおおよその歯冠中央部における

切削対象部位を印記し，その印記を目印にモデルトリーマー（MT-7，モリタ製作所）を用

いて，象牙質平滑面の中心部にエナメル質が残らないよう注意し，歯冠中央部に象牙質平

滑面を形成した．その後，耐水研磨紙#600を用いて注水下で研削し象牙質被着面とした．

歯面処理は取扱い説明書記載の指示に従い，被着面に新鮮なプライマーを一方向に擦りな

がら塗布することを20秒間繰り返して，象牙質平滑面全面を処理した後，マイルドなエア

ーブローにより乾燥した．次にボンドを塗布し，再度エアーブローを行った後に，光照射

器（ペンキュアー2000，モリタ）を用いて10秒間の光照射を行った．次にクリアフィル

AP-Xを厚さ5mmとなるように積層充填し光重合させた．なお唾液汚染は試料を唾液に1分間

浸漬することとし，②～⑤グループはプライマー処理前に，⑥～⑪グループはプライマー

処理後に汚染をおこなった．ボンドを塗布する前の試料体被着面の汚染および各処理の条

件を変化させて，以下の11グループを検討した（図１）．  

①汚染のない被着面にプライマー処理（コントロール） 
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②被着面を汚染後に乾燥してプライマー処理 

③被着面を汚染後に水洗して乾燥後にプライマー処理 

④被着面を汚染後に水洗して乾燥後にカタナⓇクリーナーで処理してプライマー処理 

⑤被着面を汚染後に水洗して乾燥後にマルチエッチャントで処理してプライマー処理 

⑥プライマー処理した被着面を汚染後に乾燥（再プライマー処理なし） 

⑦プライマー処理した被着面を汚染後に水洗して乾燥（再プライマー処理なし） 

⑧プライマー処理した被着面を汚染後に乾燥して再プライマー処理 

⑨プライマー処理後被着面を汚染後に水洗して乾燥後に再プライマー処理 

⑩プライマー処理後被着面を汚染後に水洗して乾燥後にカタナⓇクリーナーで処理して再

プライマー処理 

⑪プライマー処理後被着面を汚染後に水洗して乾燥後にマルチエッチャントで処理して再

プライマー処理 

３. 微小引張接着試験 

 製作した試料は37℃の水中に24時間浸漬し，硬組織精密低速切断機（Isomet low speed 

saw，Buehler）を用いて，被着面に対して垂直な断面約1 mmのダンベル型連続切片を作製

した．作製した連続切片は選択的に使用され，周辺部は破棄され，内側の4枚のみが使用

された23-24)．得られた切片はシアノアクリレート接着剤（モデルリペアⅡ ブルー，モリ

タ）で固定を行い，卓上万能試験機（EZ Test，Shimadzu）を用いてクロスヘッドスピー
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ド1.0 mm/minの条件下で微小引張接着試験を行った．試料数は各8個とし，得られた結果

はone-way ANOVAとTukey’s testを用いて有意水準5％にて統計処理を行った． 

4. サーマルサイクル試験 

 実験グループ①④⑤⑧⑨⑩⑪に関しては，新たに試料を作製し，サーマルサイクル試験

を行った．サーマルサイクル試験は，サーマルサイクル試験器（サーマルサイクリング

K178，東京技研）を使用し，試料を5℃の水槽に30秒間浸漬，その後55℃の水槽に30秒間

浸漬するサイクルを1サイクルとし，各試料について10,000サイクルのサーマルサイクル

負荷を行った．得られた試料は，上記３の方法と同様の手順で微小引張接着試験を行った．

試料数は各8個とし，得られた結果はone-way ANOVAとTukey’s testを用いて有意水準5％に

て統計処理を行った． 

5. 破断面形態の観察 

 微小引張接着試験後の試料の破断面を，デジタルマイクロスコープ（VH-5500，

KEYENCE）で観察後，試料をオスミウムコーター(HPC-1S，真空デバイス)を用いてオスミ

ウム蒸着処理を行い，走査型電子顕微鏡（以下SEM，S-4800，日立）にて加圧電圧15 kVの

条件下で観察を行なった．破断面の破壊形態は象牙質とレジンの界面における界面破壊，

レジンでの凝集破壊，象牙質での凝集破壊，および混合破壊の4種類に分類した25-26)． 

6. 歯面処理面の観察 

 歯面処理後の象牙質被着面の唾液中の汚染物除去の状況を比較検討するために，歯面処
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理面の観察を行った．歯面処理面はモデルトリーマーを用いて，ヒト健全抜去小臼歯の歯

冠中央部に象牙質平滑面を形成後，咬合面の象牙質を耐水研磨紙#600を用いて注水下で研

削し，硬組織精密低速切断機を用いて，厚さ1 mmの象牙質片を横断して切り出し，耐水研

磨紙#600を用いて研磨し，全ての群に関して各3切片を作製した．試料体はそれぞれの実

験条件で，ボンディング材塗布手前までの歯面処理を施し，アルコール上昇系列による脱

水，t-ブチルアルコール凍結乾燥後オスミウム蒸着処理を行い，SEMにて加圧電圧15 kVの

条件下で歯面処理面のSEM観察を行った． 

7. レジン-象牙質接着界面の観察 

 接着界面観察用試料として，新たに実験グループ①④⑤⑧⑨⑩⑪各4切片を，微小引張

接着試験と同様に処理し作製した．作製した試料体は，サーマルサイクル負荷後，硬組織

精密低速切断機を用いて縦断し，切断面を注水下にて耐水研磨紙#2000を用いて研磨した

後，40 wt%リン酸水溶液で15秒間，10%次亜塩素酸ナトリウム水溶液（ネオクリーナー，

ネオ製薬）で10分間処理を行った．試料は水洗後，2.5%グルタールアルデヒド水溶液で24

時間固定を施して，アルコール上昇系列による脱水，t-ブチルアルコール凍結乾燥後オス

ミウム蒸着処理を行い，SEMにて加圧電圧15 kVの条件下で接着界面の微細構造を観察し

た． 

 

結果 



 9 

 

1. 微小引張接着強さ 

  微小引張接着試験結果を図２に示す．各グループの平均±標準偏差値は，

①64.3±19.9 MPa，②35.6±14.2 MPa，③36.0±7.8 MPa，④54.2±4.2 MPa，

⑤62.7±16.1 MPa，⑥20.9±5.5 MPa，⑦26.1±5.4 MPa，⑧52.9±6.4 MPa，

⑨54.3±11.6 MPa ，⑩59.2±6.9 MPa，⑪60.7±8.4 MPaであった． 

 プライマー処理前に唾液汚染し，エアー乾燥，あるいは水洗後エアー乾燥させたグルー

プ（グループ②③）の微小引張接着強さは，汚染していないコントロールの接着強さと比

較して有意に低下した．汚染除去材を使用したグループ（グループ④⑤）の微小引張接着

強さは，コントロールと同等の値を示した．また，プライマー処理後に唾液汚染し，エア

ー乾燥，あるいは水洗後エアー乾燥させ，再プライマー処理を施さなかったグループ（グ

ループ⑥⑦）の微小引張接着強さは，有意に低下した．再プライマー処理をしたグループ

（グループ⑧⑨⑩⑪）の微小引張接着強さは，コントロールと比較して有意差は認められ

なかった．⑩と⑪グループは汚染除去材を使用したが，汚染除去材を使用しないグループ

（⑧⑨）との接着強さに相違は認められなかった． 

2. サーマルサイクル負荷後の微小引張接着強さ 

 サーマルサイクル負荷後の微小引張接着試験結果は，①42.3±2.8 MPa，④36.0±2.5 

MPa，⑤51.5±9.4 MPa，⑧39.2±11.0 MPa，⑨48.9±10.1 MPa ，⑩63.1±5.9 MPa，
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⑪49.9±6.6 MPaであった． 

 歯面処理前の唾液汚染に対し汚染除去材を応用したグループ（④⑤）について，サーマ

ルサイクル負荷前後の微小引張接着強さの結果を図３に示す．コントロールではサーマル

サイクル負荷により微小引張接着強さの有意な低下を認めたが，汚染除去材を使用したグ

ループではサーマルサイクル負荷前後に有意差は認められなかった． 

歯面処理後の唾液汚染に対し再プライマー処理したグループ（⑧⑨⑩⑪）のサーマルサ

イクル負荷前後の微小引張接着強さの結果を図４に示す．エアー乾燥のみで再プライマー

塗布したグループ（⑧）では，サーマルサイクル負荷後微小引張接着強さが有意に低下し

たが，その他のグループではサーマルサイクル負荷をかけることによる有意な接着強さの

低下は認められなかった．サーマルサイクル負荷後の微小引張接着強さに着目すると，カ

タナⓇクリーナーで処理後，再プライマー処理したグループ⑩は，汚染処理材を使用して

いないグループ（⑧⑨）のサーマルサイクル負荷後の接着強さよりも有意に高い値を示し

た．カタナⓇクリーナーで処理したグループのサーマルサイクル負荷後の微小引張接着強

さは，マルチエッチャントで処理したグループのサーマルサイクル負荷後の微小引張接着

強さと比較して高い値を示したが，有意差は認められなかった． 

3. 破断面のSEM観察 

 微小引張接着試験後の各グループの破断面の破壊様式を図５に，破断面の象牙質側の

SEM観察像の代表例を図６に示す．微小引張接着試験後に試料の破断面を観察すること
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で，試料のどの部位で破壊が生じたかがわかり，接着材の性能にかかわる重要な情報を得

ることができる．接着材の接着強さが低いと，コンポジットレジンと接着材間または，接

着材と象牙質間で壊れる界面破壊（図７右⑦⑧）がみられるようになる．一方で，接着強

さが高いと，コンポジットレジンや象牙質内で壊れる凝集破壊（図７左①②③）や，界面

破壊と凝集破壊の両方が混在した壊れ方である混合破壊（図７中④⑤⑥）が多くみられる

ようになる27)． 

微小引張接着試験後の各グループの破壊様式として，コントロールでは全ての試料にお

いて混合破壊が認められた．グループ⑦では全ての試料において界面破壊が認められた．

また汚染除去材を使用していないグループの破断面形態は界面破壊が多く（グループ

②③⑥⑧⑨），汚染除去材を使ったグループの破断面形態では界面破壊が少なくなり混合

破壊の比率が多く観察された（グループ④⑤⑩⑪）． 

 サーマルサイクル負荷後の微小引張接着試験後の各グループの破壊様式を図８に示す．

サーマルサイクル負荷後の微小引張接着試験後の各グループの破壊様式として，コントロ

ールでは全ての試料において混合破壊が観察された．また汚染除去材としてカタナクリー

ナーを使用したグループ（グループ④⑩），プライマー前に唾液汚染しマルチエッチャン

トで処理したグループ（グループ⑤）では混合破壊が最も多く観察され，その他のグルー

プでは界面破壊が最も多く観察された（グループ⑧⑨⑪）． 

4. 歯面処理面のSEM観察 
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 各グループのボンド塗布直前の象牙質被着面のSEM観察像を図９に示す．コントロール

では研削面にプライマー処理を施すことでスミアー層が除去され，象牙細管が明瞭に観察

された．汚染除去材を使用したグループ④⑤⑩⑪は，他のグループと比較して唾液由来と

考えられる成分の残存が少なく，特にグループ④⑩では，コントロールと同じような明瞭

な象牙細管が観察された．グループ⑤⑪では，象牙細管は明瞭に観察されたが，象牙質面

には唾液由来と考えられる成分が残存しているのが観察された． 

5. サーマルサイクル負荷後のレジン-象牙質接着界面のSEM観察 

 サーマルサイクル負荷後のレジン-象牙質接着界面のSEM観察像を図１０に示す．コント

ロールと同様に緊密な接合状態のグループが多く観察されたが，グループ⑧はレジンと象

牙質が剥がれかけているような像が観察された．汚染除去材としてカタナクリーナーを使

用したグループ④とグループ⑩では，コントロール同様明瞭な樹脂含浸層が認められ，コ

ントロールと同様に緊密な接合状態が観察された． 

 

考察 

 

唾液汚染に対する接着強さについて，間接修復を念頭において研究されてきたものが多

い．本研究では，直接法のコンポジットレジン修復における唾液汚染に対して，プライマ

ー処理前の汚染あるいはプライマー処理後の汚染の臨床例を想定して実験を行った． 
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窩洞形成後（プライマー処理前）の唾液汚染に対して，乾燥あるいは水洗後乾燥しても

接着強さは低下した．これらは，修復材や支台歯に対して行われた既存の研究の結果と一

致している21-22) ．このことは臨床において，窩洞形成後の洗口によって接着強さの低下が

生じる可能性を示唆しており，本研究により汚染除去材を使用すると汚染前の接着強さに

回復したことから，歯面処理前に汚染除去の1ステップを追加することで，初期接着強さ

を維持できる効果があることが示唆された． 

プライマー処理後に唾液汚染が生じた場合，汚染後に再プライマー処理をすることで，

24時間後の初期接着強さは，コントロール群と同等まで回復することが明らかとなった．

これは，再プライマー塗布による物理的な摩擦（アジテーション効果）によって，唾液の

汚れが除去されたことや，モノマーの浸透が促進されたことで接着性の向上に寄与した可

能性が考えられる28-30)．さらに，二度のセルフエッチングプライマー処理を行うことで，

脱灰が促進されたことや10-Methacryloyloxydecyl dihydrogen phosphate（MDP）による

汚染物の除去効果が奏功した可能性が考えられる．サーマルサイクル負荷を与えた場合に

は，乾燥あるいは水洗後に乾燥した後に再プライマー処理するよりも，汚染除去材を適応

したグループの方が良い成績を示したことより，汚染除去材は接着の耐久性に効果を示し

たと考えられる． 

汚染除去材としてのカタナⓇクリーナーあるいはマルチエッチャントの使用を比較する

と，微小引張接着強さに有意差は認められなかった．また，汚染除去材を使ってないグル
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ープの破断面形態は界面破壊が多く，汚染除去材を使ったグループの破断面形態では，界

面破壊が少なくなり混合破壊の比率が多くなる点で同じ傾向を示した．しかし，SEM像に

よる汚染物質の残存の程度において，マルチエッチャントで処理したグループでは，象牙

質面には唾液由来と考えられる成分が残存しているのが観察されたが，カタナⓇクリーナ

ーで処理したグループでは，コントロールと同じような明瞭な象牙細管が観察され，汚染

物質の除去効果については相違が認められた． 

カタナⓇクリーナーは，MDPに塩基性成分を添加しMDP塩とすることにより，本来は水に

難溶のMDPを水に溶解させ，水を溶媒として高い界面活性効果を発揮する21-22)．MDP塩は，

一つの分子の中に水になじみやすい部分（親水基）と油になじみやすい部分（疎水基）の

両方を併せもつ化学構造上の特徴を有しており，水中では分子の疎水基同士が凝集し，親

水基が外側に向いた集合体（ミセル）を形成し，内側の疎水基に汚れ成分を取り込み洗浄

作用を発現していると推測される31)．サーマルサイクル負荷後，サーマルサイクル負荷前

のコントロールと同等に初期の接着強さを維持出来たのは，カタナⓇクリーナーで処理後，

再プライマー処理したグループのみであったが，これは，唾液中の汚染物が効果的に除去

されていることによるものと推測される． 

一方，マルチエッチャントは，リン酸モノマーが配合されており，象牙質表面のスメア

層やスメアプラグを未切削のハイドロキシアパタイトと区別して，脱灰させることができ

る．これは，リン酸に中程度の大きさの有機基が付いているM-TEG-P（接着性リン酸モノ
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マー）という分子の構造上の性質によって獲得したものである．M-TEG-Pの構造上の特徴

は，有機基にもあり，界面活性剤として用いられているポリエチレングリコールと類似の

構造を連結基に採用していることによって，既存のリン酸モノマーより効果的な界面活性

作用を分子に付与し，クリーナーとして使用されている32-33)．通常のリン酸エッチングを

象牙質に適応すると過度な脱灰が生じ，脱灰象牙質への接着には接着材のレジンモノマー

を脱灰象牙質深層まで浸透させる必要がある34)が，いかに優れた接着システムを使用して

も，樹脂含浸層と健全象牙質の間に樹脂未含浸脱灰象牙質が存在することが報告されてお

り35-36)，過脱灰象牙質の存在は接着強さを低下させる要因となる37-38)．マルチエッチャン

トは，マイルドなエッチング効果ゆえに象牙質にも適用でき，象牙質表面の唾液中の汚染

物の除去効果を発揮する．本研究において，マルチエッチャントを使用したグループより

もカタナⓇクリーナーを使用した方が，サーマルサイクル負荷による象牙質に対する微小

引張接着強さが安定していたことは，カタナⓇクリーナーに配合されているMDP塩による界

面活性効果の方が，マルチエッチャントに配合されている接着性リン酸モノマーによる清

掃効果の方よりも，唾液汚染物除去効果が高いことに起因したと推測された． 

以上の結果から，汚染除去材は，合着前の支台歯や試適後の補綴物の内面の唾液汚染物

除去だけではなく，コンポジットレジン直接修復前の象牙質被着面の唾液汚染物除去にも

効果があり，臨床に有用であることが示された．また，カタナⓇクリーナーとマルチエッ

チャントは，唾液中の汚染物除去効果に相違がみられ，接着耐久性の点において若干の差
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が認められた． 

 

結論 

 

１． 汚染除去材は，合着前の支台歯や試適後の補綴物の内面の唾液汚染物除去だけではな

く，コンポジットレジン修復前の象牙質被着面の唾液汚染物除去にも効果があること

が示された． 

２． ヒト唾液に汚染された象牙質被着面に対して汚染除去材を用いることで，汚染前の初

期接着強さを長期的に維持できる効果があることが示唆された． 
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岡山大学大学院医歯薬学総合研究科 生体機能再生・再建学講座 歯科保存修復学分野 

(指導:宮脇卓也教授) 

本論文の一部は以下の大会によって発表した． 
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付図説明 

 

表１ 実験に使用した材料  

MDP: 10-Methacryloyloxydecyl dihydrogen phosphate 

HEMA: 2-Hydroxyethyl methacrylate  

Bis-GMA: Biphenol A-glycidyl methacrylate 

CQ: Camphorquinone 

 

図１ 実験方法 

 

図２ 微小引張接着強さ 

One-Way ANOVA，Tukey’s test，p>0.05(N=8) ． 

同じアルファベット同士は有意差なし． 

 

図３ 歯面処理前の唾液汚染に対する微小引張接着強さ：サーマルサイクル負荷の影響 

One-Way ANOVA，Tukey’s test，p>0.05 (N=8) ． 

同じアルファベット同士は有意差なし． 
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図４ 歯面処理後の唾液汚染に対する微小引張接着強さ：サーマルサイクル負荷の影響 

One-Way ANOVA，Tukey’s test，p>0.05 (N=8) ． 

同じアルファベット同士は有意差なし． 

 

図５ 微小引張接着試験後の破断面形態 

 

図６ 微小引張接着試験後の象牙質側の破断面のSEM観察像 

D:象牙質 A:ボンド層 R:コンポジットレジン 

×3000． 

スケールバーはいずれも100μm 

 

図７ 微小引張接着試験後の破断面の様相 

 

図８ サーマルサイクル負荷後の破断面形態 

 

図９ 象牙質被着面の歯面処理後のSEM観察像 

×1000． 

スケールバーはいずれも500μm 
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図１０ サーマルサイクル負荷後のレジン-象牙質接着界面のSEM観察像 

×3000． 

スケールバーはいずれも100μm 
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