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【抄録】 

歯内療法では，根管の無菌化が必要であり，そのためには薬剤を用いた化学的清掃が推

奨されている。臨床では次亜塩素酸ナトリウムが広く用いられているが，長時間の使用に

より象牙質面が浸食され，レジンの接着に影響をおよぼす可能性がある。そこで本研究で

は，次亜塩素酸ナトリウムの長時間処理による象牙質表面の構造の変化と , 

4-META/MMA-TBB レジンの微小引っ張り強さにおよぼす影響を検討した。 

実験１では，牛歯から象牙質ブロックを作製し，象牙質表面を 10％次亜塩素酸ナトリウ

ム（NC）で 0，1，3，10，15，20，30，60 分処理した。0 分処理以外は．芳香族スルフ

ィン酸塩（AC）にて 10 秒間処理後水洗した。その後，すべての象牙質面を 10％クエン酸

3％塩化第二鉄溶液（G）で 10 秒処理，5 秒間水洗してエアードライし，4-META/MMA-TBB

レジン（SB）を塗布後，即時重合レジンブロックを接着した。37℃湿度 100％で 24 時間保

管後，微小引っ張り試験を行った。統計処理は，Kruskal-Wallis test および Dunnet 法に

よる多重比較検定を行った。また，微小引っ張り試験後の破断面を SEM 観察および EDS

分析を行った。その結果，NC 処理時間が 15 分を超えると微小引っ張り強さは有意な低下

が認められ（p＜0.05）, 処理時間が 20～60 分ではいずれも著しい低下を示した（p＜0.01）。

また，微小引っ張り試験後の破断面は，NC0 分～15 分処理ではレジンの凝集破壊や混合破

壊であったのに対し，処理時間 20 分を超えると界面破壊のみとなった。SEM 観察では，

NC 処理した象牙質ブロックの管間象牙質表層は，数μm の無構造な層で覆われており，そ

の表面性状は NC 処理時間が長くなるにつれて粗造になった。EDS 分析の結果，NC0 分と

NC3 分処理では表層から Ca が検出され，象牙質深層部とほぼ同様のスペクトルを示した。

しかし処理時間が 20 分を超えると，象牙質表層は C と O の強度が強くなり Ca は検出され

なかったことから，管間象牙質表面の無構造な層は有機成分で構成されていることが示さ

れた。 

実験 2 では実験 1 と同様に象牙質ブロックを作製し，NC20 分処理後，AC 処理 10 秒，1，

5 分を行い，G 処理 10 秒，水洗乾燥し，SB 塗布後レジンブロックを接着して，微小引っ

張り試験を行った。その結果，AC 処理時間を延長しても微小引張り強さに影響はなかった

ことから，NC 処理時間が長くなることで微小引っ張り強さが低下する原因として，NC の

残存による重合阻害の可能性は低いと考えられた。 

実験 3 では，象牙質ブロックを NC 0，20，60 分処理後に，G 処理 10 秒を行って水洗乾

燥，またはメタクリル酸エステル（TP）20 秒処理後に乾燥して，SB を塗布，レジンブロ

ックを接着し，微小引っ張り試験を行い，破断面の SEM 観察を行った。また，同様の処理

を行った象牙質面を割断し， SEM 観察および EDS 分析を行った。その結果，NC20 分処

理後に TP 処理を行うと微小引張り強さは NC0 分と有意差(p＞0.05)がない値となった。ま

た，NC 処理 TP 処理後の SEM 観察では，実験１と同様に表層に無構造な層が観察され，

EDS 分析では，NC60 分 AC10 秒 G10 秒処理と NC60 分 AC10 秒 TP20 秒処理はほぼ同様

の結果で，表層は C や O の強度が高く Ca はほとんどみられなかった。 



 

以上の結果から，10%次亜塩素酸ナトリウムによる象牙質処理時間が長くなると，溶解さ

れた有機質が象牙質表面に付着し，G 処理では除去できずレジンの浸透阻害を起こして接

着強さが低下するが，TP 処理を行うことでレジンが浸透して接着強さが得られる可能性が

示唆された。 

 

【緒言】  

 根管治療において良好な治療結果を得るためには，根管内の無菌化が重要とされている。

無菌化のためにはファイル等を用いた機械的清掃が最も効果的であるが，扁平な根管や樋

状根，イスムスを有する根管，ステップやレッジがみられる湾曲根管などでは根管拡大を

適切に行うには限界があるため，薬液による化学的清掃を併用することが推奨されている

1,2)。化学的清掃に使用する薬剤としては，優れた洗浄効果と抗菌性，有機質の溶解能があ

る次亜塩素酸ナトリウムが推奨されている 3-5)。 

次亜塩素酸ナトリウムの組織溶解性や抗菌性に対する温度や濃度，時間の影響に関して

は多くの研究が行われてきた。Shin ら 9)は，5.25%次亜塩素酸ナトリウムは有効な殺菌効

果が認められたが 0.5%では最小限の殺菌効果しか認められなかったと報告している。また，

Trepagnierら 11)は次亜塩素酸ナトリウムの濃度が5%でも 2.5％でも有機質の溶解効果に差

がないことを示している。このように次亜塩素酸ナトリウムの濃度は 2.5～5.25%を推奨す

る研究が多い 8-13)。一方温度については，Raphael ら 11)が 21℃よりも 37℃の方が高い殺菌

効果を発揮すると報告している。Retamozo ら 20)の研究でも 5.25%次亜塩素酸ナトリウム

を 40 分使用することで，象牙質に付着した E.faecalis を除去できることが示されている。

また, 抜髄後や重度の感染根管では次亜塩素酸ナトリウムを根管内に満たした状態で機械

的清掃を行うことで，残髄炎や歯根膜感染を予防できる可能性があると言われている 21)。

これらの研究から，感染根管治療における根管洗浄では，5.25％次亜塩素酸ナトリウムで

40 分洗浄することが推奨されている 19)。 

次亜塩素酸ナトリウムの接着への影響については，次亜塩素酸ナトリウムはスメア層と

有機質を除去し，レジンの接着強さを向上させるという報告 6)があるが，次亜塩素酸ナトリ

ウムで処理された象牙質は接着力が低下するという報告 14-18)が多い。接着力低下の原因と

しては，象牙質表面に残存した次亜塩素酸ナトリウムの酸化力がレジンの重合を阻害する

ためと推測されており，接着性レジンを使用する場合には還元剤を使用することが推奨さ

れている 14-17)。 

また，次亜塩素酸ナトリウムによる象牙質表面の処理が長時間になると，表面が浸食さ

れて粗造化することが報告されている 22-23)。Ghisi らはピクロシリウスレッド染色および光

学顕微鏡と走査型電子顕微鏡を用い，5%次亜塩素酸ナトリウムが象牙質の象牙細管内のコ

ラーゲン層の損傷を引き起こし，深層部にも影響を与えることを報告している 22)。また，

Wagner も走査型電子顕微鏡と透過型電子顕微鏡での観察により，次亜塩素酸ナトリウムは

根管壁のコラーゲン線維を部分的に溶解し，線維の薄化を引き起こすと述べている 23)。し



 

たがって, 次亜塩素酸ナトリウムで長時間処理した象牙質面では，浸食により構造変化を生

じるためにレジンの接着にも影響をおよぼす可能性がある。 

そこで本研究では,次亜塩素酸ナトリウムの長時間処理による象牙質表面の構造の変化と, 

4-META/MMA-TBB レジンの微小引っ張り強さにおよぼす影響を検討した。 

 

【材料と方法】 

 実験 1．次亜塩素酸ナトリウム処理時間が 4-META/MMA-TBB レジン接着後の微小引っ

張り強さにおよぼす影響 

抜去後冷凍保存された牛歯を解凍後，歯根に付着した軟組織を除去し，自動精密切断機

（PRECISO-CL40, 三啓）を用いて歯冠を切除した。歯髄を除去後，歯根長軸方向で 2 分

割し，10×10×1mm の象牙質ブロックを作製，根管側を被験面として，耐水研磨紙＃600

まで注水下で研磨した。 

 水洗後の象牙質表面を 10％次亜塩素酸ナトリウム（ネオクリーナーセキネ，ネオ製薬工

業社，以下 NC）にて 0，1，3，10，15，20，30，60 分処理した。0 分処理以外は．芳香

族スルフィン酸塩（アクセル，サンメディカル，以下 AC）にて 10 秒間処理後水洗した。

その後，すべての象牙質面を 10％クエン酸 3％塩化第二鉄溶液（表面処理材グリーン，サ

ンメディカル，以下 G）で 10 秒処理，5 秒間水洗してエアードライし，4-META/MMA-TBB

レジン（スーパーボンド混和ラジオペーク，サンメディカル，以下 SB）を塗布後，即時重

合レジン（プロビスタ，サンメディカル）のブロックを接着した。37℃湿度 100％で 24 時

間保管後，1×1mm のスティック状に自動精密切断機で切断し，引っ張り装置（EZ-S，

SHIMADZU）を用いてクロスヘッドスピード 0.5cm/秒にて微小引っ張り試験を行った。 

統計処理は，Kruskal-Wallis test および Dunnet 法による多重比較検定を行った。また，

微小引っ張り試験後の破断面を Pt 蒸着し，走査型電子顕微鏡（S-4000/S-4800，HITACHI）

を用いて SEM 観察を行った。 

次に，同様に作製した象牙質ブロックに，NC 処理時間 0，20，60 分および G 処理 0，

10 秒を行い，マイセルとマレットで割断して，処理象牙質表面と割断面を Pt 蒸着し，SEM

観察およびエネルギー分散型 X 線分析装置（S2380N，HITACHI）を用いて EDS 分析を

行った。 

 

実験 2．NC 長時間処理後の還元処理時間が微小引っ張り強さにおよぼす影響 

 実験 1 と同様に象牙質ブロックを作製し，NC20 分処理後，AC 処理 10 秒，1，5 分を行

い，G 処理 10 秒，水洗乾燥し，SB 塗布後レジンブロックを接着した。37℃湿度 100％で

24 時間保管後，1×1mm のスティック状に切断し，微小引っ張り試験を行った。統計処理

は，Kruskal-Wallis test および Dunnet 法による多重比較検定を行った。 

 

実験 3．NC 長時間処理後のプライマー処理が微小引っ張り強さにおよぼす影響 



 

 実験 1 と同様に象牙質ブロックを作製し，NC 0，20，60 分処理後に，G 処理 10 秒を行

って水洗乾燥，またはメタクリル酸エステル（ティースプライマー，サンメディカル，以

下 TP）20 秒処理後に乾燥して，SB を塗布，レジンブロックを接着した。 

 37℃湿度 100％で 24 時間保管後，1×1mm のスティック状に切断して微小引っ張り試験

を行った。統計処理は，Kruskal-Wallis test および Dunnet 法による多重比較検定を行っ

た。破断面には Pt 蒸着を行って SEM 観察した。 

また，同様の処理を行った象牙質面を実験１と同様に割断し， Pt 蒸着を行って SEM 観

察および EDS 分析を行った。 

 

【結果】 

実験 1．次亜塩素酸ナトリウム処理時間が 4-META/MMA-TBB レジン接着後の微小引っ張

り強さにおよぼす影響 

NC 処理時間 0 分における微小引っ張り強さの中央値（四分位偏差）は，30.8（13.9）

MPa，1 分では 30.9（14.8）MPa，3 分では 23.3（9.6）MPa，10 分では 22.6（17.6）MPa，

15 分では 18.8（16.9）MPa，20 分では 9.0（7.8）MPa，30 分では 5.5（9.1）MPa，60

分では 0.4（8.3）MPa であった。NC0 分処理に対して 1，3，10 分処理では引っ張り強さ

に有意差（p>0.05）はなかったが， 15 分（p＜0.05），20 分（p＜0.01），30 分（p＜0.01），

60 分（p＜0.01）では有意な低下が認められた（図 1）。 

微小引っ張り試験後の破断面を SEM 観察した結果，NC 処理 0～15 分の試料では，SB

の凝集破壊と界面破壊による混合破壊だったが，NC 処理時間が 20 分を超えた試料では界

面破壊のみが認められた（図 2）。 

SEM 観察では，NC 処理時間 0 分の象牙質表面に象牙細管の開口は認められず，無構造

な層（矢印）が覆っており，割断面では表層に 3～4 ㎛の粗造な層（矢印）が認められた（図

3）。NC20 分処理では象牙細管がわずかに開口している部分もあったが，大部分は 1～2 ㎛

の無構造な層（矢印）が表面を覆っていた（図 4）。NC60 分処理後では，20 分処理とほぼ

同様の所見であった（図 5）。 

NC 処理時間 0 分，G 処理 10 秒後の象牙質面の SEM 観察では，表面は平滑で象牙細管

の露出がわずかに認められ，割断面では表層に約 1 ㎛の無構造な層（矢印）が一部に観察

された（図 6）。NC20 分処理後に G 処理 10 秒を行った象牙質表面には，0 分処理より象牙

細管が開口しており，管間象牙質表面はやや粗造になっている部分が観察された。割断面

では約 0.3 ㎛の無構造な層（矢印）が表層を覆っていた（図 7）。NC60 分処理後に G 処理

10 秒を行った象牙質表面は，NC20 分と同様に象牙細管の開口が認められ，割断面でも同

様に約 0.3 ㎛の層（矢印）が表面を覆っていた（図 8）。 

EDS 分析では，NC0 分（図 9a 上段）や 3 分処理（図 9b 上段）の象牙質表層は，Ca の

強度が高く C や O も検出されて象牙質深部（図 9a,b 下段）と同様であった。一方 NC 処理

時間 20（図 9c），60 分（図 9d）では，表層は C と O が検出されたが Ca はみられなかっ



 

た。 

 

実験 2．NC 長時間処理後の還元処理時間が微小引っ張り強さに及ぼす影響 

NC0 分処理 G 処理 10 秒の微小引っ張り強さは 30.8（13.9）MPa，NC20 分 AC10 秒

G10 秒では 9.0（7.8）MPa，NC20 分 AC1 分 G10 秒では 3.8（7.6）MPa，NC20 分 AC5

分 G10 秒では 9.8（7.5）MPa であった。NC0 分 G 処理 10 秒に対して，NC20 分処理では

AC 処理時間にかかわらず，微小引っ張り強さは有意（p<0.01）に低下した（図 10）。 

 

実験 3．NC 長時間処理後にプライマーを用いた場合の微小引っ張り強さ 

NC 0 分 G10 秒処理の微小引っ張り強さは 30.8（13.9）MPa，NC 0 分 TP20 秒処理では

39.9（13.8）MPa，NC20 分 AC10 秒 G10 秒は 9.0（7.8）MPa，NC20 分 AC10 秒 TP20

秒処理では 32.9（11.4）MPa，NC60 分 AC10 秒 G10 秒は 0.4（8.3）MPa，NC60 分 AC10

秒 TP20 秒処理では 0（9.7）MPa であった。NC 0 分 G10 秒に比べて，NC20 分 AC10 秒

G10 秒および NC60 分 AC10 秒 G10 秒はいずれも有意（(p<0.01)に微小引っ張り強さが小

さい値を示した。また，NC0 分 TP20 秒処理に比べて，NC20 分 AC10 秒 TP20 秒処理は

有意差（p＞0.05）がなかったが，NC60 分 AC10 秒 TP20 秒処理は有意（p＜0.01）な低下

を示した（図 11）。 

微小引っ張り試験後の破断面の SEM 観察では，TP 処理を行った試料は NC 処理時間が

20分でも60分でも，SBの凝集破壊または混合破壊で界面破壊は認められなかった（図12）。 

NC，TP 処理後の表面及び割断面の SEM で観察では，NC0 分 TP20 秒処理した象牙質

表面には象牙細管がわずかに開口していたが，大部分の象牙質表層は平滑で無構造であっ

た。割断面では，象牙質表層に約 1 ㎛の平滑で無構造な層が観察された（図 13）。NC20 分

AC10 秒 TP20 秒処理を行った象牙質の表面はわずかに粗造となり，象牙細管の開口はやや

増加した。割断面では約 3 ㎛の平滑で無構造な層が象牙質表層を覆っていた（図 14）。NC60

分 AC10 秒 TP20 秒処理後の象牙質表面はさらに粗造になり，象牙細管の露出も増加した。

割断面では表層に約 1 ㎛の無構造な層が観察された（図 15）。 

EDS 分析では，NC60 分 AC10 秒 G10 秒処理と NC60 分 AC10 秒 TP20 秒処理は，ほぼ

同様の結果で，表層は C や O の強度が高く Ca はほとんどみられなかった（図 16）。 

 

【考察】 

 本研究は，次亜塩素酸ナトリウムによる象牙質の長時間処理がレジンの接着におよぼす

影響を明らかにすることを目的として行った。 

 根管洗浄に用いる次亜塩素酸ナトリウムの濃度は 2.5～5.25%程度を推奨する研究 8-13)が

多いが, 本研究では濃度の高い方が影響を明確にしやすいと考え，市販されている根管洗浄

用次亜塩素酸ナトリウムで最も濃度の高い 10％を使用した。レジンは根管充填や穿孔部の

封鎖, ポストの接着など根管壁への接着に多く用いられているスーパーボンド 24-31)を使用



 

した。 

実験 1 の結果から，NC の処理時間が 15 分を超えると還元処理を行っても微小引っ張り

強さは有意な低下が認められ（p＜0.05）, 処理時間が 20～60 分ではいずれも同様に著し

い低下を示した（p＜0.01）。また，微小引っ張り試験後の破断面は，NC0 分～15 分処理で

はレジンの凝集破壊や混合破壊であったのに対し，処理時間 20 分を過ぎると界面破壊のみ

となった。このことから，NC 処理が長時間になると，SB は象牙質表面への接着強さが大

きく低下することが明らかとなった。また， NC 処理後の象牙質表面の SEM 観察を行っ

たところ，NC の処理時間が長くなるほど象牙細管の開口が認められるようになったが, 管

間象牙質表層は数μm の無構造な層で覆われていた。その表面性状は NC 処理時間が長く

なるにつれて粗造になったが，NC 処理時間の違いで著しい差はみられなかった。そこで

EDS 分析を行った結果，NC0 分と NC3 分処理では表層から Ca が検出され，象牙質深層

部とほぼ同様のスペクトルを示したが，NC 処理時間が 20 分を超えると，象牙質表層は C

と O の強度が強く Ca が検出されなかった。このことから，管間象牙質表面の無構造な層

は有機成分が主体であると考えられた。すなわち， NC 処理が長時間になると溶解された

有機質が象牙質表面に付着残存して，この層が G 処理で完全に除去できため，NC が残存

して SB の重合を阻害する，もしくは物理的に SB の浸透を妨げるために微小引っ張り強さ

が低下するのではないかと考えられた。 

そこで還元処理時間を延長することで微小引っ張り強さが向上するかを実験 2 で検討し

た。NC20 分処理後の AC による還元処理時間を従来の 10 秒から 1 分，5 分と長くしたが，

微小引っ張り強さはいずれも低い値であった。このことから，NC 処理が長時間になって微

小引っ張り強さが低下する原因は，NC 残存による SB 重合阻害の可能性は低いと考えられ

た。 

象牙質面をリン酸等で過剰に脱灰すると脱灰層にレジンが十分に浸透しなくなるが 32-36)，

リン酸処理後にプライマーを用いると接着強さが得られる 37-41)ことが知られている。本実

験でNCによって溶解した有機成分が象牙質表面に残存してSBの浸透を妨げているとすれ

ば，TP が効果を発揮する可能性があるのではないかと考え，実験 3 で NC 処理後に TP 処

理を行って G 処理と比較した。その結果，NC20 分 G10 秒処理では微小引っ張り強さが著

しく低下したのに対し，TP 処理では NC0 分と有意差がなかった。しかし NC60 分処理後

では TP を用いても微小引っ張り強さは低い値であった。また，破断面の SEM 観察では，

TP 処理を行った象牙質の破壊様式は，NC 処理時間にかかわらず SB の凝集破壊や混合破

壊で界面破壊は認められなかったことから，NC 処理が長時間になった場合には G よりは

TP の方が接着強さを得るには有効であると考えられた。 

SEM 観察では，NC20 分または 60 分処理後に G または TP 処理した象牙質表面にいず

れも無構造な層がみられ，EDS でも同様の結果であった。このことから，TP で接着強さが

得られたのは NC 処理で表面に付着した有機質の層が除去されたのではなく，SB が浸透し

て硬化したためではないかと考えられた。NC による構造変化や SB の浸透性の障害につい



 

ては，今後透過型電子顕微鏡を用いた詳細な観察などで更に解明していくことが必要と思

われる。また，本実験結果から NC 処理が長時間になった場合には G より TP を使用する

ことが良いと考えられるが，根管壁に穿孔や亀裂があり TP が歯根膜に直接触れる場合には，

プライマーに含まれるアセトンなどにより歯根膜を変性させる危険性がある。象牙質が溶

解して表面に付着した有機質層は数μm と薄く，深部にまで NC の影響は及んでいなかっ

たことから，このような症例では表層を一層削ってから接着を行うことが一つの解決策と

考えられた。 

  

【結論】 

 本研究から，10%次亜塩素酸ナトリウムによる象牙質処理時間が 15 分を超えると，溶解

した有機質が象牙質表面に付着し，10％クエン酸３％塩化第 2 鉄溶液による歯面処理では

十分除去できず、4-META/MMA-TBB レジンの接着強さが低下した。また，次亜塩素酸ナ

トリウムの処理時間が 20 分以内であれば，プライマーで処理を行うとレジンの接着強さが

得られることが明らかとなった。 
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【図説】 

 

図 1. NC 処理時間と微小引張り強さ 

＊：ｐ＜0.05、＊＊：ｐ＜0.01 

 

図 2. 微小引張り試験後の破断面の SEM 像 

a.NC0 分 G10 秒 

b. NC1 分 AC10 秒 G10 秒処理  

c. NC20 分 AC10 秒 G10 秒処理 

  

図 3. NC0 分処理後の SEM 像 

a.象牙質表面 

b. a の強拡大像 

c. 象牙質割断面 

d. c の強拡大像 

 

図 4. NC20 分 AC10 秒処理後の SEM 像 

a.象牙質表面 

b. a の強拡大像 

c. 象牙質割断面 

d. c の強拡大像 

  

図 5. NC60 分 AC10 秒処理後の SEM 像 

a.象牙質表面 

b. a の強拡大像 

c. 象牙質割断面 

d. c の強拡大像 

 

図 6. NC0 分 G10 秒処理後の SEM 像 

a.象牙質表面 

b. a の強拡大像 

c. 象牙質割断面 

d. c の強拡大像 

 

図 7. NC20 分 AC10 秒 G10 秒処理後の SEM 像 

a.象牙質表面 



 

b. a の強拡大像 

c. 象牙質割断面 

d. c の強拡大像 

 

図 8. NC60 分 AC10 秒 G10 秒処理後の SEM 像 

a.象牙質表面 

b. a の強拡大像 

c. 象牙質割断面 

d. c の強拡大像 

 

図 9. NC 処理後の象牙質割断面の EDS 分析結果  

a.NC0 分処理 

b. NC3 分 AC10 秒処理  

c. NC20 分 AC10 秒処理 

d. NC60 分+AC10 秒処理 

 

図 10. AC 処理時間と微小引張り強さ 

＊＊：ｐ＜0.01 

 

図 11. NC 処理時間と G および TP 処理による微小引張り強さ 

＊：ｐ＜0.05、＊＊：ｐ＜0.01 

 

 

図 12. 微小引張り試験後の破断面の SEM 像 

a.NC0 分 TP20 秒処理後 

b.NC20 分 AC10 秒 TP20 秒処理 

c.NC60 分 AC10 秒 TP20 秒処理 

   

図 13. NC0 分 TP20 秒処理後の SEM 像 

a.象牙質表面 

b. a の強拡大像 

c. 象牙質割断面 

d. c の強拡大像 

 

図 14. NC20 分+AC10 秒+TP20 秒処理後の SEM 観察像 

a.象牙質表面 



 

b. a の強拡大像 

c. 象牙質割断面 

d. c の強拡大像 

 

図 15. NC60 分+AC10 秒+TP20 秒処理後の SEM 観察像 

a.象牙質表面 

b. a の強拡大像 

c. 象牙質割断面 

d. c の強拡大像 

 

 

図 16. NC60 分処理後の EDS 分析 

a.NC60 分 AC10 秒処理 

b.NC60 分 AC10 秒 G10 秒処理 

c.NC60 分 AC10 秒 TP20 秒処理 

  

 

 

 

 

 


