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研究成果の概要（和文）：補綴物の前処理として、アルミナサンドブラスト処理が有効とされている。しかしな
がら、アルミナサンドブラスト処理は、物理的な力で汚染物質の除去を行うため、歯冠補綴装置の辺縁部に変形
を生じさせると報告されている。変形により、歯冠補綴装置の適合状態が悪くなり、2次齲蝕、セメントの溶出
といったリスクの増大が懸念される。
そこで，各種歯科材料（歯科用金属，歯科用セラミック、ジルコニア、CAD/CAM用レジンブロック、ファイバー
ポスト）に低温大気圧プラズマ処理を用いることで、材料に損傷を与えることなく、アルミナサンドブラスト処
理と同等あるいはそれ以上の接着強さを示すことを明らかにした。

研究成果の概要（英文）：Alumina sandblasting treatment is considered to be effective as a 
pretreatment of the prosthesis. However, it is reported that alumina sandblasting treatment causes 
deformation of the peripheral portion of the dental crown prosthetic device because it removes 
contaminants with physical force. Due to deformation, the compliance state of the dental prosthesis 
becomes worse and the risk of secondary caries and elution of cement is concerned.
By using low temperature atmospheric pressure plasma treatment for various dental materials (dental 
metal, dental ceramic, zirconia, resin block for CAD / CAM, fiber post), it is equivalent to alumina
 sandblasting treatment without damaging the material Or higher than that of the other materials.

研究分野： 有歯補綴咬合治療学

キーワード： 低温大気圧プラズマ処理　接着性レジンセメント　表面処理方法　アルミナサンドブラスト処理　接着
強さ　歯冠補綴
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様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９、ＣＫ－１９（共通） 

１．研究開始当初の背景 
従来より，歯冠補綴装置の接着前処理とし

てアルミナサンドブラスト処理が有効とさ
れている．しかしながら，アルミナサンドブ
ラスト処理は，物理的な力で汚染物質の除去
を行うため，歯冠補綴装置の辺縁部に変形を
生じさせると報告されている．変形により，
歯冠補綴装置の適合状態が悪くなり，二次齲
蝕，セメントの溶出といったリスクの増大が
懸念される． 
低温大気圧プラズマは，高密度なプラズマ

生成が可能で，試料に放電損傷を与えない為，
金属など，歯冠修復材料および生態にも使用
可能である．また，低温大気圧プラズマ処理
は，被検体の有機性汚染物を分解，気化させ
ることで除去する．さらに，材料表面に親水
性を付与し，ぬれをよくするため，各種材料
などの接着に対する有効性が数多く報告さ
れている表面処理方法である．材料表面と接
着強さの関係には，接触角が小さくなるに伴
い接着強さが大きくなるという負の高度な
相関がある．歯科材料においても同様に，ぬ
れ性の向上は接着強さの向上に寄与すると
報告されている．低温大気圧プラズマの歯科
領域への応用は，論文数からみても，今後，
期待される学術分野であると考える．プラズ
マ医療および，歯科への応用に関する論文数
は，確実に増加しており，歯科領域において，
非常に有効な処理方法であると考える．低温
大気圧プラズマの近年の動向として，マルチ
ガスに対応できるようになったことから，
種々のガス特性を活用し，様々な分野で産業
応用が進んでいる．医療分野では，医療器具
のような精密器具および中空性の器具の滅
菌に用いたり，健康被害が発生しない等の観
点から，医療現場において被検体の接着前処
理，カテーテルの滅菌，止血などに応用され
ている．しかしながら，歯科医療分野におい
て，臨床の場でまだ用いられていない． 
低温大気圧プラズマ処理は歯科医療にお

いて，接着前処理として非常に有効であると
考えられる．そのため，低温大気圧プラズマ
を用いた接着前処理の確立を目的とした． 

 
２．研究の目的 
近年，ジルコニアを用いた歯冠修復が盛ん

に行われるようになってきた．一般的に接着
前の表面処理方法として，アルミナサンドブ
ラストが行われている．しかしながら，ジル
コニアでは，物性変化が危惧されており，確
実な接着技法が確立されているとはいえな
い． 
これまでに，ジルコニアへの低温大気圧プ

ラズマ処理が理工学的特性および接着性レ
ジンセメントとの接着強さに及ぼす影響に
ついて検討を行ってきた．その結果，低温大
気圧プラズマ処理をおこなうことで，アルミ
ナサンドブラスト処理と同等の接着強さが
得られた．また，アルミナサンドブラスト処
理では生じる，ジルコニア表層の結晶構造変

化が，低温大気圧プラズマ処理では生じない
ことを報告した． 
しかしながら，低温大気圧プラズマ処理に

よるジルコニアの表面性状の変化は明らか
となっていない． 
そこで，本研究では低温大気圧プラズマ処

理がジルコニアの表面性状に与える影響に
ついて検討した． 
多重比較の帰無仮説は，①ジルコニアに低

温大気圧プラズマ処理を行うことで，表面粗
さは増加しない，②ジルコニアに低温大気圧
プラズマ処理を行うことでぬれ性は向上し
ないとした． 
 
３．研究の方法 
（1）実験材料および器材 
本研究には，ジルコニアとして KATANA
（Kuraray Noritake Dental Inc.，Tokyo，
Japan）を用いた．サンドブラスト処理装置
として JET BLASTⅡ（MORITA，Tokyo，Japan）
そして低温大気圧プラズマ処理装置として
Piezo Brush PZ1 （ Reinhausen Plasma ，
Regensburg，Germany）を用いた． 
（2）試料製作方法 
 ジルコニア切片を耐水ペーパーにて800番
まで研磨後，アセトンおよび蒸留水にてそれ
ぞれ15分間の超音波洗浄を行った．その後，
表面処理行ったものを被験試料とした． 
表面処理方法は，①無処理群（Control），②
アルミナサンドブラスト処理群（Sb），およ
び③低温大気圧プラズマ処理群（Ps）とした． 
①は超音波洗浄後，表面処理を行わなかった．
②は粒径 50-70 µm のアルミナを用いて，噴
射圧 0.3 MPa，噴射距離 30 mm および噴射時
間10秒間にてサンドブラスト処理を行った．
③は活性ガスにヘリウムガスを用いて，照射
圧 0.2 MPa，照射距離 10 mm，および照射時
間 10 秒間にて低温大気圧プラズマ処理を行
った． 
 表面性状の評価は，表面粗さ計測，SEM 観
察，接触角計測，および X線光電子分光分析
（XPS）による構成元素の解析を行った． 
（3）表面粗さ計測 
表面粗さ計測には， Surface roughness 
measuring instrument として SURFCORDER 
SE300（Kosaka Laboratory Ltd.，Tokyo，
Japan）を用いた．試料の測定範囲は 2 mm，
操作速度は 0.5 mm/sec および Cut off 値は
0.8 mm とした．試料は 30 枚作成し，各表面
処理方法につき 10 枚測定を行った． 
（4）SEM 観察  
SEM 観察には，走査型電子顕微鏡として
S-4000（HITACHI，Tokyo，Japan）を用いた．
ジルコニアには導電性がないため，導電性を
付加するため白金コーティングを行った．イ
オンスパッターとして E-1030（HITACHI，
Tokyo，Japan）を用いた．40 秒間アルゴンイ
オンエッチングを行い，白金蒸着を施した後、
SEM 観察を行った． 
 



（5）接触角試験 
 接触角試験には，ぬれ性評価装置として
LSE-ME2（Nick Co.，Saitama，Japan）を用
いた．評価を行うための試液には蒸留水を用
いて，試料に 1 µℓ滴下した．滴下直後の状
態を本体に付属されているCCDカメラにて撮
影し，画像解析をおこなった．画像解析ソフ
トウェアには i2win（Nick Co.，Saitama，
Japan）を用いた．試料は 30 枚作成し，各表
面処理方法につき 10 枚測定を行った． 
（6）X線光電子分光分析（XPS） 
 XPS には，X 線光電子分光分析装置として
PHI X-tool（ULVAC-PHI Inc.，Kanagawa，
Japan）を用いた．Xray Condition は，15 kv，
48 W，Acquisition Area は 204 µm，Take-off 
Angle は 45 ° お よ び Neutralization 
Condition は 1.2 eV，20.0 µA とした．評価
対象元素は Control と Ps は C1s，O1s，Y3d
および Zr3d とし，Sb は C1s，O1s，Y3d，Zr3d
および Al2p とした．計測回数はそれぞれ 20
回行った．各群につき 6試料を分析した． 
（7）統計解析 
 表面粗さ測定と接触角試験について，統計
学的解析は，得られた測定値から平均値およ
び標準偏差を求め，表面処理方法を要因とす
る一元配置分散分析を行った．統計学的有意
差 を 認 め た 場 合 ， 事 後 比 較 と し て
Bonfferroni による多重比較検定を行った.
統計解析には SPSS ver.19（IBM，NY，USA）
を用いた．有意水準は 1 ％とした．サンプル
サイズを裏付けるため検定力解析を行った. 
サンプルサイズ，有意水準および効果量より
検出力（1-β）を算出した．効果量の算出に
はω２pを用いた． 
 
４．研究成果 
（1）表面粗さ測定 
 分散分析と効果量の結果を表 1に示す．検
定力（1－β）の結果は 0.97 であった．表面
処理方法に統計学的有意差を認めた．表面粗
さの結果を図 1 に示す．多重比較の結果は，
Sb（0.42±0.04 µｍ）は，Control（0.14±
0.01 µｍ）および Ps（0.15±0.01 µｍ）と比
べ有意に高い値を示した．Control と Ps に統
計学的有意差は認められなかった．低温大気
圧プラズマ処理では表面粗さは増加しなか
った． 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
（2）SEM 観察 
SEM観察画像を図2に示す．a.Control ，b.Sb，
および c.Ps とする．Control と Ps に関して
はジルコニアを研磨した際の傷のみが認め
られ、Ps では試料表面の形状の変化は認めら
れなかった．Sb では，試料表面の形状に大き
な変化が認められた． 
 
 
 
 
 
 
 

（3）接触角試験 
 画像解析ソフトウェアで得られた接触角
の様相の一例を図3に示す．a.Control ，b.Sb，
および c.Ps とする．分散分析と効果量の結
果を表 2 に示す．検定力（1－β）の結果は
0.97 であった．表面処理方法に統計学的有意
差を認めた．接触角試験の結果を図4に示す．
多重比較の結果から Control（49.8±2.4 °）
と Sb（20.8±3.5 °）および Ps（5.17±
1.1 °）間に，Sb と Ps 間に統計学的有意差
を認めた．Ps が，最も低い接触角を示した． 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
（4）X線光電子分光分析（XPS） 
 XPS の結果の一例を表 3 に示す． Sb と Ps
共に Control と比較して Cの値の減少が認め
られたが，Ps の方がより値が減少していた．
O1s, Y3d,および Zr3d に関しては Sb と Ps 共
に Control と比較して増加していたが、Ps の
方がより値の増加が認められた．他の試料に
おいても，全て同じ傾向を示した．   
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
本研究ではジルコニアに対して，低温大気

圧プラズマ処理による，表層での変化を検討
した．使用した低温大気圧プラズマ装置は，
Piezoelectric を応用した方法である．
Piezoelectric の機械的な共振を利用するこ
とにより，電気エネルギーを増幅させ，高電
圧を出力することで，活性ガスや付近の空気
を電離させることで，プラズマを発生させて
いる．この方法は巻線が必要ないため，機械
の小型化，薄型化が可能である．プラズマ装
置には，真空プラズマも存在するが，真空装
置などが必要であるため，処理の自由度が小
さく，装置も大型で，高額である．それに比
べ，本装置は小型であり，容易にプラズマを
発生させることが可能であり，歯科治療時の
チェアサイドでの使用が可能なため，本装置
を選択した．  
表面粗さ測定の結果から，サンドブラスト

処理により試料の表面粗さの増加が認めら
れたのに対し，低温大気圧プラズマ処理を行
っても表面粗さの変化は認められなかった．
よって帰無仮説①は採択された．今回使用し
た表面粗さ測定器では，微細な変化が測定で
きなかった場合を想定し、SEM 観察にて表面
の微細な変化の有無を確認した．SEM 観察の
結果から，サンドブラスト処理を行うことで
表面の凹凸が顕著にあらわれ，粗造化されて

いることが確認できた．低温大気圧プラズマ
処理は，Control と画像上，大きな差は認め
られなかった． 
低温大気圧プラズマ処理はイオンの衝突

によるエッチングが行われるため，表面粗さ
が増加することが報告されている．しかし，
今回の対象とした試料はジルコニアであり
硬度が非常に高いため，表面粗さの増加は認
められなかったと考察している． 
接触角試験の結果より，サンドブラスト処

理および低温大気圧プラズマ処理を行う 
ことでぬれ性が向上されることが示された．
よって帰無仮説②は棄却された．セラミック
系材料にサンドブラスト処理を行うと，
Kramer effect により試料のぬれ性が改善さ
れると報告されている．しかし，低温大気圧
プラズマ処理を行うことで，サンドブラスト
処理よりぬれ性の向上が得られることが示
された．低温大気圧プラズマ処理はレジン系
のような有機材料以外にも，ジルコニアやチ
タンなどの不活性材料にも親水性の官能基
を付与することが可能であると報告されて
いる．ぬれ性の向上は，プライマーの試料表
面に対するなじみをよくし，接着強さの向上
に寄与すると考えられる． XPS の結果から，
有機汚染物質に起因する Cは，サンドブラス
ト処理より低温大気圧プラズマ処理で除去
できることが示された．低温大気圧プラズマ
処理は，高エネルギーを有したイオンが試料
表面へ衝突することにより，汚染物質の炭素
結合が切断され，汚染物質が気化されると報
告されている．本研究においても同様の現象
が起きたことで，C の量が減少したと考えら
れる．また Oの増加は，酸化金属の露出によ
り増加したものと考えられる．Yと Zr の元素
も増加しており切片の表面が露出したこと
が示された．ジルコニアが表面に現れること
で，接着性モノマーとの作用範囲が増加し，
接着強さに影響を及ぼしていたことが考察
される．サンドブラスト処理のみに Al2p を
追加したことに関しては、ジルコニア表面に
アルミナ粒子が付着することはさけること
ができない．そのためサンドブラスト処理に
Al2p を追加した． 
低温大気圧プラズマ処理が，ジルコニアの

表面性状に与える影響について表面粗さ，
SEM 観察，接触角および構成元素(XPS)から検
討した．その結果，以下の結論を得た． 
1．低温大気圧プラズマ処理を行っても，ジ
ルコニアの表面粗さを増加させることはな
かった． 
2．サンドブラスト処理および，低温大気圧
プラズマ処理でぬれ性が向上し，低温大気圧
プラズマ処理で最もぬれ性が向上した． 
3．低温大気圧プラズマ処理によって，有機
汚染物質に起因するCの量は大幅に減少され，
それに伴い，ジルコニアの表面が露出される
ことが示された． 
 このことから，低温大気圧プラズマ処理は
臨床的に新しい接着前処理として役立つも



のと考えられる． 
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