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博 士 論 文

令和４年３月申請

北海道大学
歯学院口腔医学専攻

鈴　木　一　矢

次亜塩素酸ナトリウム処理時間が
4-META/MMA-TBBレジンセメント接着に及ぼす影響と

CPN及びアクセル処理併用時の影響



表題 
　 
次亜塩素酸ナトリウム処理時間が4-META/MMA-TBBレジンセメント接着に及ぼす影響とCPN及
びアクセル処理併用時の影響 

抄録 

　4META/MMA-TBB系レジンセメントは，NaOCl処理により象牙質に対する接着強さが低下す
ることは周知の事実である．しかしながら，歯面処理剤（アクセル，サンメディカル社製）によ
る歯面処理や白金ナノコロイド（CPN，アプト社製）による歯面処理を行う事で，接着強さが
NaOCl未処理象牙質と同等またはやや増強される可能性がある事が示唆されている．一般的な根
管洗浄における，NaOClの理想的な使用方法には根管内でNaOClの温度を上げる方法や超音波チッ
プを利用して象牙質へのNaOClの浸透を促進させる方法などがあるが，いずれの方法においても
数分から数十分の処理時間が推奨されている． 
　本研究では，化学重合型接着性レジンセメントである4META/MMA-TBB系レジン（スーパー
ボンドC&B，サンメディカル社）を用い，10％NaOCl（ネオクリーナー『セキネ』（ネオ製薬工
業））にて様々な作用時間で象牙質処理を行い象牙質接着強さへの影響を検討した．次いで，10％
NaOCl処理の後アクセル及びCPNによる処理をした際の，象牙質とスーパーボンドC&Bとの接着
強さも測定した．なお，接着試験は微小引張り試験（μ-TBS）により行なった．結果として10％
NaOCl20分処理後のスーパボンドの象牙質接着強さはコントロールに比べて有意に接着強さは低
下した．この時Accel処理ではスーパーボンドの接着強さはコントロールと同等に回復した. CPN
処理では，コントロールより高い接着強さが得られた． 
　 
緒言 

　歯科用材料の進歩の著しい昨今，注目されている科学技術の一つにナノテクノロジーがある．ナ
ノテクノロジーとは，ナノスケール（10-9m）に近いサイズの材料に関する技術を指すことが多
く，製品に新しい機能や性質を与える有益な技術と考えられており今後の研究が必要な分野であ
ると言われている1）２）３）． 
　近年，ナノテクノロジーは薬品や化粧品をはじめ種々の業界において応用されている．薬学の世
界においてはDDS（Drug Delivery System）への応用が盛んに行われ，その進歩を工学が支え
る形で進化が続いている４）．歯科材料においても，ナノテクノロジーを応用した製品は多数販売
されている．代表的にはインプラント表面処理やコンポジットレジンのフィラーに用いられ，根
管治療への応用などが模索されている５）６）．その中でも，宮本らの開発したプラチナナノコ
ロイド（Colloidal Platinum Nanoparticles;CPN）は，粒径約２nmのプラチナ粒子の全周をク
エン酸ナトリウムなどでコーティングすることでコロイド化された機能性素材であり，高い還元
作用と触媒作用及び活性酸素を抑える働きがあることが報告されている７）８）９）．活性酸素
とは，人体に取り込まれた酸素が外部刺激を受け，反応性の高い活性酸素に変化することで生じ
る物質である．活性酸素は，細胞伝達物質や免疫機能として働く一方，過剰な産生は細胞を傷害
し，がん，心血管疾患ならびに生活習慣病など様々な疾患をもたらす要因となる12）．歯科治療
においても，活性酸素が発生する機会は多く，ホワイトニングに用いられる過酸化尿素と過ホウ
酸ナトリウムとの練和や根管治療時の洗浄に用いられる次亜塩素酸ナトリウムと過酸化水素によ
る洗浄においても発生する．また，例に挙げた次亜塩素酸ナトリウムによる処理は，根管治療に



頻回に使用されるにも関わらず，象牙質接着に対しても悪影響を及ぼす事がわかっており，4-
META/MMA-TBB系レジンセメントであるスーパーボンドC&B（以下SBと表記する）の添付文
書にも15秒以上の使用は控えるよう記載がある10）11）．一般的な根管洗浄における，NaOCl
の理想的な使用方法には根管内でNaOClの温度を上げる方法や超音波チップを利用して象牙質へ
のNaOClの浸透を促進させる方法などがあるが，いずれの方法においても数分から数十分の処理
時間が推奨されている．それにも関わらず，歯内療法に関わる文献では根管内の洗浄に用いる次亜
塩素酸ナトリウムは15-20分使用下における成績が良好とされている13）14）．上記の事を踏ま
えると，適切に根管治療を行った場合に適切な接着性を有したSBによる支台築造や合着が困難に
なってしまう事が考えられる15）16）． 
　そこで今回の研究中では，まず10％NaOClの作用時間とSBの接着強さに及ぼす影響を検討し，
次いでと生じた影響を抗酸化作用を有するアクセルとCPNを用い10％NaOClによる接着への影響
を軽減できないか検討した． 

材料および方法 

　本研究では北海道大学大学院歯学研究院臨床・疫学研究倫理審査委員会の承認（2018第9号）
に基づいて集められたヒト抜去臼歯を用い，接着剤としてはSB，根管洗浄剤としては10％NaOCl，
抗酸化作用を有する歯面処理材としてアクセル及びCPNを用いた（表１）．なお，ヒト抜去臼歯
は抜歯後無処理で即時冷凍し２週間から半年以内に使用した． 
　試料作成の手順を図１に示す． 
　まず，ヒト抜去臼歯40本を無作為に10グループに分けた．次に，全ての群において，咬合面か
らモデルトリマーを用いて注水下にて歯冠中央象牙質を露出させ，＃600の耐水研磨紙で注水下
にて１分間研磨し接着面とした．次に，歯質を表面処理剤グリーン（サンメディカル）で10秒間
エッチングし，流水で20秒水洗後，エアーで乾燥した． 
　まずコントロール群として，混和法にてスーパーボンドで直径10mm，高さ5mmのアクリルロッ
ドに接着した． 
　次いでグリーン処理・水洗乾燥後，10％NaOClでそれぞれ15秒，５分，10分，15分，20分間
処理した．流水での20秒水洗，エアーでの乾燥の後コントロール群同様に接着した群をそれぞれ
10％NaOCl15秒群，10％NaOCl５分群，10％NaOCl10分群，10％NaOCl15分群，10％
NaOCl20分群の５群とした． 
　更に，グリーン処理・水洗乾燥後，10％NaOClで15秒または20分処理し，流水で20秒水洗，
エアーでの乾燥後，CPNで30秒処理した．これをエアーで乾燥後，同様にアクリルロッドを接着
した群をそれぞれ10％NaOCl15秒-CPN群，10％NaOCl20分-CPN群の２群とした． 
　最後に，グリーン処理・水洗乾燥後，10％NaOClで15秒または20分処理の後，アクセルで10
秒間処理・エアー乾燥した．その後同様に，アクリルロッドを接着した群をそれぞれ10％
NaOCl15秒-Accel群，10％NaOCl20分-Accel群の２群とした． 
　いずれの群においてもSBの硬化を６分待ち，硬化後は37.0℃の水中で24時間保存した． 
　微小引張り試験を行うために，各群の試料を低速切断装置（Isomet，Buehler）を使用し被着
面積が約１㎟のビーム型試料を切り出した．小型卓上試験機（EZ-TEST，島津製作所製）を用い
て，クロスヘッドスピード1.0mm/分でそれぞれ微小引張り試験を行った．その数値に分散分析
（one-way ANOVA及びtwo-way ANOVA）の後，Tukey HSD検定にて統計処理を行い接着強さ
を比較した． 



　微小引張り試験後の破断面はイオンスパッター装置（E-1030，日立製）にて120秒Pt-Pd蒸着
し，走査型電子顕微鏡（S-4000，日立製）で加速電圧10Kvにて観察した． 
　接着界面の試料はIsometを用いて接着界面に垂直に切断し，耐水研磨紙で＃600，＃800，＃
1000の順に研磨した．更に６μm，３μm，１μmのダイヤモンドペースト（DP-ペースト，ス
トルアス社）で順に研磨した．超音波洗浄の後，１mol/L塩酸で30秒処理・５%NaOCl５分浸漬
し蒸留水で洗浄した．24時間乾燥後に120秒Pt-Pd蒸着し，走査型電子顕微鏡（SEM）で加速電
圧５Kvにて観察した． 

結果 

　接着試験の結果を図２，３に示す． 
　図２からControl群，10％NaOCl15秒群，10％NaOCl５分群，10％NaOCl10分群間でそれぞ
れ有意差が認められず，10％NaOCl15分群，10％NaOCl20分群間でも有意差が認められなかっ
た（P>0.05）．それに対してControl群，10％NaOCl15秒群，10％NaOCl5分群，10％
NaOCl10分群の4群と10％NaOCl15分群，10％NaOCl20分群の２群の間で有意差が認められた
（P<0.05）．　 
　図３から10％NaOCl20分処理した群においてはいずれの群と比べても有意に低い接着強さを示
した（P<0.05）．また，10％NaOCl15秒群，10％NaOCl15秒-Accel群，10％NaOCl15秒-CPN
群，10％NaOCl20分-Accel群ではそれぞれ有意差は認められなかった（P>0.05）．10％
NaOCl20分-CPN群においては全ての群に対して有意に高い接着強さを示した（P<0.05）． 
　接着界面のSEM像を図４に示す． 
　コントロール群では，硬化したレジン層の下に厚さおよそ３μmの樹脂含浸層が観察された．
樹脂含浸層の直下に直径1.5μm程の側枝を有するレジンタグが認められた．10％NaOCl15秒群
では，2.5μm程の樹脂含浸層が見られ，所々の硬化したレジンとの間のギャップが認められた．
1.5から2.0μm程のレジンタグが見られ側枝は観察されなかった．10％NaOCl15秒-CPN群では，
１μm程の樹脂含浸層が観察され，硬化したレジンとの間のギャップは認められなかった．1.5μm
程のレジンタグが認められた．10％NaOCl15秒-Accel群では，1.5μm程の樹脂含浸層が認めら
れ，硬化したレジンとの間のギャップは認められなかった．10％NaOCl20分群では1.5μm以下
の樹脂含浸層と思われる層があるが硬化したレジンとの間のギャップは認められなかった．レジ
ンタグの基部は３μm程の直径を示しており，全体にタグの長さは短かかった．10％NaOCl20分
-Accel群では1.5μm程の樹脂含浸層が認められ，硬化したレジンとの間にギャップは認められな
いかった．形成されたレジンタグは短く，その基部は0.5μm程であった．10％NaOCl20分-CPN
群では樹脂含浸層の形成は不明瞭であった．レジンタグは長く形成され，その太さは1.5μm程度
であり，その基部は直径３μm程であった．10％NaOCl５分群では２μm程の樹脂含浸層が形成
されその上部にギャップはないものの若干のくぼみが形成され硬化したレジンに繋がっていた．
レジンタグの直径は１から1.5μm程で滑沢な表面性状を示し，その基部は４μm程であった．10％
NaOCl10分群では，２μm程の樹脂含浸層が形成されその上部にギャップはないものの若干の窪
みが形成されていた．この窪みは10％NaOCl５分群に比べて深く広く見えた．レジンタグの直径
は１から1.5μm程でやや粗造な表面性状を呈し，その基部は４μm程であった．10％NaOCl15
分群では，２μm弱の樹脂含浸層が形成されその上部にギャップはないものの10％NaOCl10分群
と比べて更に広く深い窪みが形成されていた．レジンタグの直径は１から1.5μm程で10％
NaOCl10分群に比べ更に粗造な表面性状を呈し，その基部はその長さは短く観察された． 



図５に接着試験後の象牙質側破断面のSEM像を示す．コントロール群は，レジン内の凝集破壊の
像を示していた．象牙細管に連なる気泡状の構造物あるいは気泡が破断したような構造物が見ら
れた．10％NaOCl15秒群は象牙質面上でのレジンの凝集破壊と樹脂含浸層上部と思われる部分で
の破壊が認められた．コントロール群と比べて，気泡状の構造物は少なかった．10％NaOCl15秒
-CPNでは樹脂含浸層上部と思われる部分での破壊が主体であった．象牙細管に連なり気泡状の破
壊像が認められた．10％NaOCl15秒-Accelでは，象牙質面上でのレジンの凝集破壊と樹脂含浸
層上部と思われる部分での破壊が認められた．10％NaOCl15秒-CPN群と比べると，樹脂含浸層
の更に上部での破壊であるように観察された．コントロールと比べると気泡状の構造物は少なかっ
た．10％NaOCl20分群では，象牙細管構造が見えず薄片状のレジンの凝集破壊の像であった．ま
た気泡状の構造物も見られなかった．10％NaOCl20分-CPN群では，樹脂含浸層上部で破断した
ような像が認められた．一部にレジンでコーティングされた繊維状の構造物が認められた．象牙
細管は，レジンタグで完全に封鎖されていた．10％NaOCl20分-Accel群では，ほとんどの部分で
レジン内部での破壊が認められた．所々で象牙細管の構造が観察され，その細管に連なって気泡
状の構造物が形成されていた．10％NaOCl５分群では，樹脂含浸層上部の破壊とレジンの凝集破
壊が混在しているがレジンの凝集破壊が優位であった．象牙細管状構造物は所々で散見された．
10％NaOCl10分群では，樹脂含浸層上部とレジンの凝集破壊を伴う混合破壊であった．10％
NaOCl５分群と比較すると象牙細管がはっきりと観察されレジンタグも観察された．10％
NaOCl15分群では樹脂含浸層上部の破壊が主体であって，象牙細管構造は10％NaOCl10分群と
比較してかなりはっきりしていて，菅間象牙質部には切削条痕が認められた． 

考察 

　今回の結果から10％NaOCl処理は10分までは接着強さに関して有意差がなく，15分以上の
NaOCl処理を行う事で影響が出るものと考えられる． 
　10％NaOCl15秒の短時間処理ではコントロールとの有意差がなく，したがってアクセルとCPN
の影響もないものと考えられる． 
　10%NaOCl20分の長時間処理に対するアクセル及びCPNは，アクセル処理でコントロールと同
程度の接着強さに回復した．CPN処理では優位に高い接着強さを示した． 
　10%NaOCl単独で処理時間を変えた群においては，処理時間15秒から10分まではSEM像にお
いてレジンの凝集破壊が多かった．このことから，レジン硬化体の強さ硬さに関しても10％
NaOClが及ぼす影響が少ない可能性があるので将来的には重合度や硬さを調べる必要がある．処
理時間15分，20分と時間が伸びるにつれ界面破壊が増加する傾向があり，15分では薄片状の凝
集破壊も認められた．このことから界面の物性・機械的強度が低い可能性があるため，追加実験
にて新たな情報が得られると思われる． 
　アクセルを使用した２群とCPNを使用した２群の接着界面のSEMを見ると，μ-TBSで大きな差
はないがアクセル使用群はレジン凝集破壊が多いことから，アクセルはレジンの重合促進に作用
している可能性がる．CPN使用群は樹脂含浸層上部での破壊が多いことから，樹脂含浸層に対す
る浸透性を高める事で作用している可能性がある． 
　アクセルを使用した２群とCPNを使用した２群の破断面のSEMを見ると，アクセルを使用した
群ではレジンの凝集破壊が主体であるため，接着界面同様レジンの重合度をあげるように作用し
ている可能性が考えられる．CPNを使用した群ではレジンは象牙細管内に多く残存し複合的に破
壊しているように見られる．引張り強さにおいても10%NaOCl20分-CPN群は有意に高いことか
ら，CPNは10％NaOClの影響を結果的にほぼ無くしたとも考えられる．その要因としては，抗酸



化作用で重合阻害が減少した可能性，10％NaOClの影響をクリアーしたためレジン硬化体の機械
的強度が高かった可能性が考えられる．加えて、CPNを使用する事でレジンの象牙細管内への浸
透能力が上がる可能性，重合度を向上させる可能性，界面強度をあげる可能性が考えられる． 
　以上のことから，今後アクセルやCPN使用時の重合度や機械的特性，レジンの浸透を検証する
必要があると考えられる． 

結論 

　ヒト象牙質に対して，15分以上の10％NaOCl処理を行う事で接着強さは有意に低下し，20分
間の10％NaOCl処理後にアクセルを使用する事で接着強さはControl群と有意差の認められない
程度まで回復し，CPNを使用する事で有意差の認められる程度まで回復する事が示唆された． 
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