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研究成果の概要（和文）：１ステップ型接着システムの象牙質に対する接着性能と溶媒の残存の

関係について検討を加えた。その結果、溶媒が多量に残存している条件および過度に溶媒を除

去した条件で、接着性能の低下が認められた。最適な溶媒の除去条件は、材料によって異なっ

た。また、1 ステップ型接着システムの接着耐久性を 20,000 回のサーマルストレスあるいは

12 か月の水中浸漬という 2 種の負荷を加えることにより検討した。その結果、サーマルストレ

スでは、有意な接着性能の低下は認められなかったが、水中浸漬では、低下し、その度合いは、

接着システムによって異なっていた。  
 
 
研究成果の概要（英文）：This study evaluated relationship between bonding performance of 
1-step adhesive systems and residual solvent contained in the systems. Bond strengths of 
the systems were decreased in the both cases of so much residual solvent existed and too 
much solvent was removed. Optimal amount of the solvents differed in each systems.  
 In addition, bonding durability of the 1-step adhesive systems was also evaluated after 
20,000 times of thermal cycling or 12 months of water storage. As the results of that, there 
was no statistical difference after thermal cycling. However, significant decrease in tensile 
bond strengths were observed after 12 months of water storage, and the decrease was differ 
in each adhesive systems.           
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１．研究開始当初の背景 
研究代表者は、これまで接着システムに含

有される溶媒の残存によりボンディング層

の重合が阻害されて接着性能が低下するこ
とを報告してきた。臨床ステップの簡略化に
伴い、大量の溶媒を含有する１ステップ型接
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着システムにおいては特に溶媒の除去が難
しく、短・長期的な接着性能の低下が危惧さ
れる。本研究の目的は、１ステップ型接着シ
ステムの溶媒の除去率を変化させ、負荷（サ
ーマルサイクル、pH サイクル）を加えた後、
微小引張り試験、接着界面の超微細構造の観
察、修復物周囲の脱灰度の定量、ボンディン
グ層の変色の評価を行うことにより、１ステ
ップ型接着システムの劣化を総合的に評価
することである。 
 
２．研究の目的 
（１）３種の１ステップ型接着システムのエ
アー乾燥時間を変化させたときに、象牙質に
対する微小引張り接着強さが影響を受ける
かどうかを評価する。特に、従来検討されて
きたエアー乾燥時間の短縮のみならず、過度
の乾燥による影響についても検討を加える。 
 
（２）３種の１ステップ型接着システムの象
牙質に対する微小引張り接着強さを、サーマ
ルサイクリング 20,000 回の前後で測定し、そ
れぞれのシステムの接着耐久性を評価する。 
 
（３）２種の１ステップ型接着システムと２
種の２ステップ型接着愛ステムの象牙質に
対する微小引張り接着強さを、水中浸漬 24
時間、３か月、６か月、１２か月で測定し、
それぞれのシステムの接着耐久性を評価す
る。 
 
 
３．研究の方法 
（１）３種の１ステップ型接着システム（Easy 
Bond:EB, BeautiBond:BB, G-Bond plus:GBP）
のエアー乾燥時間を、5, 10, 15, 20, 25, 30, 35
秒と変化させ、象牙質被着面に応用して接着
試料を作製した。24 時間水中浸漬の後、クロ
スヘッドスピード １mm/min の条件で微小
引張り試験を行った。統計処理は、各接着剤
の引張り強さの最大値をコントロールとし
て、Dunnett 法により有意水準５％にて行っ
た。 
 
（２）３種の１ステップ型接着システム
（CLEARFIL TRY-S BOND:TryS, 
BeautiBond:BB, MTB-200:MTB）を象牙質被着
面に応用して接着試料を作製した。２４時間
水中浸漬の後（試料数 28: サーマルサイクリ
ングなし）、およびサーマルサイクリング
20,000 回負荷後（試料数: 29）にクロスヘッ
ドスピード １mm/min の条件で微小引張り
試験を行い、各システムの接着耐久性を評価
した。引張り試験後の象牙質側破断面は、Ｓ
ＥＭ（走査型電子顕微鏡）およびＴＥＭ（透
過型電子顕微鏡）による観察を行った。 
 

（３）２種の１ステップ型接着システム
（G-Bond plus: GBp, Easy Bond: EB）と２種
の２ステップ型接着システム(Clearfil SE 
Bond: SE, Protect Bond: PB)の象牙質に対する
微小引張り接着強さを、水中浸漬 24 時間、
３か月、６か月、１２か月でクロスヘッドス
ピード １mm/min の条件で微小引張り試
験を行い、各システムの接着耐久性を評価し
た。測定しそれぞれのシステムの接着耐久性
を評価する。 
 
４．研究成果 
（１）エアー乾燥時間を、5, 10, 15, 20, 25, 30, 
35 秒と変化させたときの微小引張り強さを、 
材料毎に示すと、ＢＢは、32.0, 30.1, 40.4, 37.3, 
31.6, 32.4, 31.7 MPa であり、ＥＢは、58.4, 62.3, 
79.8, 70.0, 65.1, 67.9, 64.0MPa であった。こ
の２材料はエアー乾燥時間が１５秒のとき
に、微小接着強さが最大となった。一方ＧＢ
ｐでは、23.2, 35.0, 39.1, 42.3, 47.3, 29.8, 23.8 
MPa であり、エアー乾燥時間が２５秒のとき
に微小接着強さが最大となった。 
 何れの材料でも最適なエアー乾燥時間が
存在したが、数値は材料により異なっていた。
エアー乾燥時間が短い場合に、接着強さが低
下する理由としては、接着材料に含まれる溶
媒や水が十分に蒸散されずに残存し、接着剤
の重合を阻害することが考えられる。材料に
よって微小接着強さが最大となるエアー乾
燥時間が異なるのは、各材料の溶媒や水の含
有比率、モノマーの構成、粘性等様々な要素
が関連して影響していると推測される。 
一方、エアー乾燥時間が長すぎる場合に接

着強さが低下する理由については、溶媒が過
度に失われることによって、接着材料の粘性
が高くなり、重合度の低下をきたす、過度の
エアー乾燥による酸素による重合阻害、過度
のエアー乾燥により接着剤の層が薄くなる、
等の考察が可能であった。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図１ ３種接着剤の各エアー乾燥時間（秒）

における微小引張り強さ(MPa) 
   濃い灰色で示したエアー乾燥時間は、

各接着剤の接着強さの最大値を示す 
 
 
（２）２４時間水中浸漬の後（サーマルサイ
クリングなし）、およびサーマルサイクリン
グ 20,000 回負荷後に微小引張り試験を行い、
各システムの接着耐久性を評価した。 
 その結果、サーマルサイクリングなしでの 
MTB, TRY-S, BB の微小接着強さは、それぞれ
72.5, 64.8, 31.0MPa であり BB の接着強さは、他
の２材料に比べて有意に低かった。サーマルサ
イクリング 20,000 回負荷後では、３材料の微小
接着強さは、69.7, 58.7, 26.9 MPa であり、MTB
＞ TRY-S＞BB の順での統計学的有意差を認
めた。また、それぞれの接着材料についてサー
マルサイクリングなし、とサーマルサイクリング
20,000 回後での接着強さを比較したところ、３材
料とも統計学的な有意差を認めなかった。 
３材料ともサーマルサイクリングの前後で接着

強さの低下は、認められなかったため、接着耐
久性は良好であったと考えられる。しかしながら、
サーマルサイクリングなしの条件では MTB と
TRY-S 間で統計学的な有意差がなかったにも
かかわらず、サーマルサイクリング後では、MTB
の接着強さが TRY-S よりも有意に高かったこと
から、MTB の接着耐久性は TRY-S に比べて改
善していると考えられる。改善している理由とし
ては、二重結合を複数有する親水性の直鎖の
モノマーを採用することによって、接着剤に含ま
れる HEMA の含有量を減らしたことが挙げられ
る。HEMA は強い親水性を有するモノマーであ
り、象牙質接着剤では重要な成分であるが、接
着耐久性を損なうことが知られている。MTB の
接着耐久性が向上していたもう一つの理由とし
ては、新規に加えた重合触媒の効果によって、
接着剤の重合度が高くなったと推測される。新
規に加えた重合触媒は、接着剤において従来
の触媒の効果が及びにくい親水性の部分に作
用して、同部の重合度を高めると考えられる。 
 ＳＥＭによる接着破断面の観察では、接着強さ
が、高い試料では接着剤層内での凝集破壊が
多く、接着強さが低い材料では接着界面と材料
内での混合破壊が多く観察される傾向があった。
ＴＥＭによる微細構造の観察では、サーマルサ

イクリングなしの条件では、MTB と TRY-S に含ま
れるナノフィラーが接着剤層内に散在している
のが観察された。しかしながら、サーマルサイクリ
ング後では、これらのフィラーは観察されなかっ
た。サーマルサイクリングによるストレスと、水に
よる加水分解がフィラー脱落の一因と考察され
る。MTB では、TRY-S に比べて親水性のモノマ
ーの含有比率は低いのだが、それでもなお、フ
ィラーの脱落を防ぎ得なかった、と考察される。 
 

 
図２ サーマルサイクリングの有無と 

微小引張り強さ 
   同じ英文字は統計学的な有意差がないこと

を示す。(p>0.05) 
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図３ サーマルサイクリングなし、と 

20,000 回後の接着試料界面の TEM 像 
 

A:MTB, サーマルサイクリングなし 
B:TRY-S, サーマルサイクリングなし 
C:MTB, サーマルサイクリング 20,000 回後 
D:TRY-S, サーマルサイクリング 20,000回後 
 
Ep: エポン樹脂 Ar: 接着剤層  
Hy: ハイブリッドレイヤー  
Ud: 未脱灰象牙質 
 
 
（３）１ステップ型接着システムでは、EB の
接着強さは、すべての水中浸漬期間において
有意に低下した。GBｐでは、１２か月の水中
浸漬後に有意な接着強さの低下が認められ
た。２種の２ステップ型接着システムでは、
すべての水中浸漬期間を通じて、有意な接着
強さの低下を認めなかった。 
 EB の接着耐久性が低かった理由について
は様々な考察が可能である。一つには、同材
料が強い親水性を有する HEMA を含有するタ
イプの１ステップ型接着システムであるこ

とである。HEMA の存在により接着剤層は、親
水性が増し、象牙質から水分や酵素の供給を
受ける。この水分や酵素の働きにより、接着
層を構成するレジンの未重合部分が抽出さ
れる、コラーゲン繊維の変性が起こる、無機
成分のハイドロキシアパタイトが失われる、
等の事象が起こることにより接着耐久性が
低下したと考察される。 
 GBｐの接着耐久性は、２ステップ型接着シ
ステムに比べると低かったが、同じ１ステッ
プ型接着システムの EB に比べると高かった
といえる。GBｐは、強い親水性を有する HEMA
を含有しておらず、EB に比べて接着剤層の親
水性は低かったと考えられる。それ故に接着
剤層でのレジン成分の抽出、コラーゲンの変
性、ハイドロキシアパタイトの脱灰などの劣
化が起こりにくかったものと考察される。 
 ２種の２ステップ型接着システムでは、水
中浸漬１２か月による接着強さの低下は認
められなかった。２ステップ型接着システム
は１ステップ型接着システムに比べ、プライ
マーを塗布した後に疎水性のボンディング
剤を塗布する、という特徴を有する。形成さ
れる接着剤層は、１ステップ型接着システム
に比べてはるかに疎水性であり、このことが 
２ステップ型接着システムの接着耐久性が
高かった理由と考察される。 
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