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Ⅰ 緒 昌

歯冠修復材は, 口軽内という特殊な環境で使用

されるため物理化学的性質に優れ, しかも天然歯

に近い色調が望まれる｡

特に前歯部の歯冠修復材としての陶材の需要は

めざましく, またその価値も認められているが,

衝撃強さに劣る事などから,破折,その後の修理

の困難性, さらに高価であるなど多くの問題を有

する｡

これに対し,従来の歯冠用レジンに比して,磨

耗性,吸水性等の欠点に改善が認められる熱硬化

性レジンは, その衝撃強さに相侠って,比較的安

価であるため広範囲に使用されつつあるが,多く

の熱硬化性レジンはその色調の再現性が陶材に比

して困難である｡特に,天然歯特有の透明度の再

現性に問題があると思われる｡

透明度の再現性が不良である理由として,材質

的問題と共に製作過程における内部気泡の発生が

考えられる｡

内部気泡は,色調,特に透明度においての関連

が予想されると共に, 内部気泡がその理工学的性

質にどの様に関与しているか興味あるところであ

る｡

熱硬化性 レジンの理工学的 性質を追求した報

告1-19)は多いが, 内部気泡の発生とその理工学的

諸性質との関連について言及した報告は ほとんど

みられない20)｡

そこで今回,市販の4種の熱硬イ出盤yジンにつ･

いて,常圧下で作製した試験片における内部気泡

を観察すると共に,減圧による脱泡を試み,常圧

から2mmHgまで5段階にわたって減圧を行な

い,その脱泡効果を検討した｡ついで,気泡の有

無が吸光度,曲げ強さ,摩耗率および吸水量にど

の様に影響するかを検討し,2,3の知見を得たの･

でここに報告する｡

ⅠⅠ 実験材料および実験方法

1.環 境 条 件

試料の作製および測定は,本教室恒温恒湿室中

において,室温20℃,相対湿度55%のもとで行な

った｡

2･熱硬化性レジンの種類,操作法 (表1,図1)

本実験に使用した材料は,市販の4種の熱硬化

性レジンのインサイザル色を使用した｡

粉液比は,メ-カ-指示を重量比に換算し,パ

イル皿中に5分間のバイブレーションを与えて静

かに撹拝した後,減圧を行ない, ついでスパチュ
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図 1 熱硬化性 L,ジンの種額

表 1 熱硬化性レジンの種額,操作法
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ラにて築盛し,勲風下で 3回 予備重合を行なっ

た｡重合条件は,メ-カ-指示に従った｡

3.減 圧 方 法

減圧による脱泡効果を観察するため,バキユー

ムポ,/プに真空デシケーターおよび, U字型真空

計 (岡野製作所) を連結したものを作製した (図

2)｡ この減圧装置を用いてパイル皿中で混和 さ

れ た L,ジン泥を 760mmHg,300mmHg,100

mmHg,60mmHg,20mmHg,2mmHgの5

段階にわたり,各々15分間の減圧を行なった｡ 減

圧終了後,真空デシケータ-より取 り出し,大気

中にて10分間放置 した後,各々の重合条件で重合

を行なった｡

4.減圧度による脱泡効果

粉液混和後の内部気泡と,減圧後の脱泡効果を

比較するため, パイル皿中にて5分間のバイプレ

ーショ/を与えて静かに憤拝したものを各々5個

づつ,760mmHg,300mmHg,100mmHg,60

mmHg,20mmHg,2mmHgの5段階にわた

り,15分間減圧を行ない, 真空デシケーターより

振 り出して大気中にて10分間放置 した後, そのま

ま各々の重合条件で重合を行なった｡

重合完了後, 比重法により内部気泡を測定した

後,内部気泡の状態を観察するため, ダイヤモ/
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ドジスクにて試料の中央部を縦断 し,JIS規格

1200番 のエメリ-ペIバ-まで研摩を行ない,超

音波洗浄後,酸化第二鉄を気泡中に塗り込んだ

図 3 内 部 気 泡

(図3)｡ついで,試料の一定部位,一定面積 (4.2

×2･8mm2) をオリンパス3眼実体顕微鏡にて写

真撮影し, フィルムをメディカルビジョン上で8

倍に拡大し透写したものを方眼紙法により数と面

積の測定を行ない,減圧度による脱泡効果を比較

検討した｡

また面積の正確を期するため, ミリポア社製粒

子自動測定計数システムにて相関性も検討した｡

5.脱港効果と吸光度

760mmHg,300mmHg,100mmHg,60mm-

Hg,20mmHg,2mmHgの5段階にわたり各

々5個づつ15分間減圧したパイル皿中のレジン泥

を,スパチュラにて18-8鋼製金属金型 (図4-A)

図 4 金型および試料

中に築盛し, 3回の予備重合を行なった後重合

し,重合後JIS規格1200番のエメリーペーパーま

で研磨し,10･90×10･90×2･50mm (±20〟)の

試料を作製した｡

ついで,OZMORUV-51型濃度計 (図5)を用

い,波長500mβ,スリット0.2×5mmのタングス

テン光を光源とし,Sensitivity2,試験片の光源

図 5 濃 度 計

通過速度20mm/min,これらの条件で測定を行

ない以下の式により吸光度を求め,減圧による差

異を比較検討した｡

E--1og÷ (La-bertの 法 則 )

E:吸 光 度 ÷ -透 度 過

Io:入射光の強さ

∫:透過光の強さ

6.脱油効果と曲げ強さ

試料は減圧度からみた脱泡効果より,気泡のあ

る760mmHgと,プラスチ-ク20mmHg,新パ

イロブラス ト2mmHg,サーモジェル20mmHg,

新メタレジンでは吸光度より差異のあった2mm-

Hgの条件を抽出し,各々5個づつKメタル製金

属金型 (図4-B)中にて重合し,30･00×8･00×

2.00mm (±20/J)まで1200番 のエメリーペーパ

ーにて調整し,作製後48時間恒温恒湿室中に放置

したものを用いた｡

島津オ- トグラフ IS5000(図 6)を使用し,

インス トロン曲げ治具を振 りつけ, ロー ドセル

100kg,クロス-ッド速度1mm/min,支点間距

離20mmの条件で曲げ試験を行なった後,以下の

式で曲げ強さを求め内部気泡の多少による比較検

討を行なった｡

曲げ強さ-3wL/2bh2(kg/cm2)

W:破壊時の荷重 (kg)

L:支点間距離 (cm)

∂:試料の幅 (cm)

h:試料の厚さ (cm)
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図 6 オ ー

7･脱泡効果と摩耗奉

脱泡効果のあるプラスチ-クと新パイロブラス

トの2つを抽出し,気泡のある760nlmHgと,少な

いプラスチーク20mmHg, 新パイロブラス ト2

mmHgについて各々4個づつ, Kメタル製 金属

金型 (図4･-C)中にて重合 し,600番のエメリ-

ペーパーにて,20.00×15.00×2.50mm (士30〟)

まで調整し恒温恒湿窒中にて48時間放置した｡

試験機は,往復運動型歯ブラシ摩耗試験機 (図

7)を用い, ナイロン歯ブラシを 2本装着させ,

荷重 185gで リン酸カルシウム基剤 のペース ト状

歯磨剤 25gづつを媒体とし, 1分間80回 (1往

復を1回) の速さで 3万回の摩耗 回数を与えた

後,重量法により測定した｡

ト グ ラ フ

8.脱泡効果と吸水量

吸光度と同様の金型を用い,気泡のある760mm-

Hg と減圧により脱胞効果のあった プラスチーク

20mmI-Ig,新パイロブラス ト2mmI-Ig, サーモ

ジェル20mmHg,新 メタレジンに ついては吸光

度より差異の認められた 2mmHgを抽出し重 合

を行なった後,1200番 のエメリーペーパーにて

10･90×10･90×2･50mm (土50〃) まで調整 し

た｡

島津直示天秤L-DT型を用い,JIS規格に従 ･ ,

て脱 水,吸水,計量を行ない, 1日後,3n後,

7日後,14日後,21日後の重畳増加を求め吸水最
を算出した｡

図 7 摩 耗 試 験 機
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ⅠⅠⅠ 実 験 結 果

1.減圧度による脱泡効果 (表2)

(1) 気 泡 数

減圧度による気泡数の差異を表 2に示した｡ プ

ラスチーク,新パイロブラス ト, サーモジェルは

常圧において,58･4個,25･8個,26･8個とかなり

の気泡数がみられるが,300mmHgでは常圧の%
以下まで急激に減少した｡

ついで, 減圧されるに従 って徐々に気泡数の減

少がみられ,プラスチーク20mmHgで1･2個,新

パイロブラス ト20mmHgで6.4個,サ-モジェ

ル 2mmHgで1.6個と最も少ない気泡数を示 し

た ｡

しかし, 新メタレジンでは常圧から 2mmHg

まで気泡数のばらつきはみられるが,一般に上記

3種に比 して気泡数は少なく,760mmHgでは

1.8個とほとんどない事を示 している｡

(2) 気 泡 面 積

方眼紙法による気泡面積の測定では, 種類によ

り, 個々の気泡の大きさにもばらつきがみられ,

必ずしも一定 した傾向を示さない｡

減圧に よる脱泡効果を気泡数と比較して示す

と, 視野中 11.760mm2 において, プラスチー

ク760mmHgで0･725mm2,20mmHgで0･003

mm2,新パイロブラス ト760mmHgで0.242mm2,

20mmHgで0.034mm2,サーモジェル760mmHg

で0.179mm2,2mmHgで0･003mm2と気泡数と

同様に気泡面積も類似 して減少した｡

新メタレジンでは, やはり全体に気泡面積が小

さい傾向を示し,760mmHgで0.004mm2と最も

小さい｡

2.脱泡効果と吸光度 (表3)

Lambertの法則より吸光度から透明度を推察

した｡吸光度が高い程,透明度は低いということ

ができる｡

新メタレジンを除いては一般に減圧度が大きく

なるにつれて吸光度は小さくなる傾向を示 し, プ

ラスチーク760mmHgで1･11,20mmHgで0.84,

新パイロブラス ト760mmHgで1･05,2mmHgで

表 2 気泡数,気泡面積,比重 ( ):標準偏差
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表 3 吸 光 度 ( ):標準偏差
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0･98,サーモジェル760mmHgで 1･41,120mm-

Hgで1･34であった｡

しかし,新 メタレジンは760mmHgか ら20

mmHgまで0.26から0･30の値を示しているが,

2mmHgにおいて0･04と吸光度は急激に減少し

た ｡

3･脱油効果と曲げ強さ (表4)

表 4 曲げ強さ ( ):標準偏差

脱泡効果から抽出した2つの条件下において,

気泡の多いプラスチーク760mmHgで668･5kg/

cm2,少ない20mmHgで837.5kg/cm2と曲げ強

さは,あきらかに有意差があり増大した｡

同様に,新パイロブラス ト760mmHgで873･1

kg/cm2,2mmHgで 1135･3kg/cm2,サ-モジ

ェル760mmHgで1022･4kg/cm2,20mmHgで

1126.0kg/cm2と気泡の少ないものが多いものよ

り曲げ強さにおいては高い値を示した｡

また新 メタレジンでは,760mmHgで774･0

kg/cm2,2mmHgで915･6kg/cm2を示した｡

4.脱泡効果と摩耗率 (表5)1

表 5 摩耗率 (.):標準偏差 単位:%

成分的に異なる2種を抽出したが, プラスチー

ク760mmHgで0.43%,20mmHgでは0･35%と

低い摩耗率を示した｡

対して,新パ イロブラス ト760mmHgでは

1.32%,2mmHgでは1.13%と,プラスチ-ク

に比して高い摩耗率を示した｡

両者共に気泡の少ない方が低い摩耗率を示す傾

向があった｡

5.脱泡効果と吸水量 (表6)

熱硬化性レジンの多くの報告10,12,13,22)にみられ

る様に,浸水後 1日で21日後の吸水量の宛-%に

相当する吸水を示し, 3日後までは急激な吸水を

続け,約7日後で安定化する傾向を示した｡

21日後では気泡の多い760m叩Hgにおいて,プ

ラスチ-ク2.63mg/cm2,新パイロブラス ト1･02

mg/cm2, サ-モジェル2･27mg/cm2,気泡の少

ないプラスチ-ク20mmHgでは2･69mg/cm2,

新パイロブラス ト2mmHgで1･24mg/cm2,サ

ーモジ-ル20mmHgで2･39mg/cm2と,内部気

泡による差異はあまり認められなかった｡
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表 6 吸 水 量 ( ):標準偏差 単位:(mg/cm2)

新メタレジンにおいては760mmHgで1.14mg/

cm2,2mmHgで 0･58mg/cm2と,極端な違い

を示した｡

ⅠⅤ 総 括,考 察

近年,ポーセレン･ジャケット冠,陶歯前装冠

など陶材を用いた歯冠修復物は,審美的要求の強

い前歯部,小臼歯部に頻繁に使用されているよう

に,陶材は耐摩耗性,色調再現性など多くの長

所を有している｡反面,衝撃強さに劣る,高価で

あるなどの欠点も指適されている｡一方常に陶材

と対比して考えられている歯冠用レジンについて

は,従来のレジンの欠点である摩耗性,吸水性,

温度膨絹などを補うべく熱硬化性レジンが開発さ

れ, その臨床的価値も次第に認められつつある｡

しかし,その理工学的性質はまだ十分でなく,

色調においてもさらに検討が必要であると考え

る｡特に色調については,その重合過程における

内部気泡が大きく関連して来るものと考えられる

が,その適当な脱泡方法が見当らない｡

今回,減圧による熱硬化性レジンの混和過程に

おける脱泡方法を考案し, さらに内部気泡と熱硬

化性レジンの理工学的性質との関連について検討

した ｡

1.脱 泡 効 果

1) バイブレーションの効果

粉液の混和に際しては,スパチュラ,あるいは

筆で撹拝する方法が用いられているが,可及的に

静かに, しかも十分撹拝したものが気泡の封入も

少なく,粉に液を十分浸透させまた色素むらも少

ないと考えられる｡

そこで,パイル皿中で5分間のバイプレ-ショ

ンを与え, スパチュラにて静かに撹拝した もの

と,適法に従いスパチュラにて撹拝したものを重

合し,比較検討した｡

5分間のバイブレーションを与えたものは,比

較的気泡も少なく,色素むら等も少ない傾向を示

した｡

2) 減圧時間および減圧度について

減圧時間および減圧度は脱泡効果を決定する大

きな因子と思われる｡

予備実験として,減圧時間を10分間,15分間,

20分間の3条件を決定し,減圧度を760mmHg,

500mmHg,400mmHg,300mmHg,200mmHg,

100mmHg,80mmHg,60mmHg,40mmHg,

20mmHgの10段階を選び,各々5個づつ計140個

の試料を作製し,気泡観察を行なった｡

10分間の減圧時間においては,脱泡効果は少な

く,表面の気泡が脱泡されるにすぎないが,15分

間では効果は高まり, また減圧度が増すにつれて
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脱泡効果も変化する｡20分間の減圧時間では15分

間とほぼ同じ結果を示した｡

減圧度による脱泡効果は300mmHgで急激な効

果を示し,100mmHg以下で著明な効果を示した｡

以上より減圧時間は可及的に短い方が好ましく15

760mmHg

図 8 気 泡 数

分問を設定し, 減圧度は脱泡効果より,760mm-

Hg,300mmHg, 100mmHg,60mmHg,20

mmHgとし,下限を追求する意味で 2mmHgを

･付加した｡

3) 各種熱硬化性レジンの減圧度による

脱泡効果について (図8,図9)

熱硬化性レジンの内部気泡は,粉と液とのヌレ

が憩いなど甲材質的な問題で,粉液混和時,築盛

時,重合時の封入が考えられるが,築盛時,重合

時の封入は術者の技術により,かなり避ける事が

可能22~24)である｡

そこで粉液混和後の気泡を観察するために,パ

イル皿中で混合した状態で重合を行なった｡

重合されたレジンの内部気泡の測定に際し,浮

力法に もとづいた比重測定で判定する方法25,26)

と,表面あるいは断面による気泡数(量)で判定す

る方法27)がある｡全体の体積比の数%という内部

気泡において,その増減を比較する際,比重法で

判定するのはきわめて困難であり,誤差も生じや

すい｡そのため,脱泡効果を観察しやすい縦断面

による気泡数及び面積の比較を行なった｡

常圧下で重合したものでは, プラスチ-ク,新

パイロブラスト,サーモジェルに多数の気泡がみ

玄,そ の他 151

られ,適法による作製法ではさらに多数の内部気

泡が存在することが予想される｡

内部気泡の封入には,材質的 には粉液の相溶

性,ポリマーの形状,無機質フィラー21)等の添加

物の影響も考えられるが,熱硬化性レジンにおい

図 9 気 泡 面 積

ては,その耳目溶性は比較的悪く,気泡の封入され

る可能性は大きいとも言える｡

常圧下においては,気泡はその縦断面で一様に

存在し,重合収縮等による影響は少なく,材質的

影響等が大きく出ているものと思われる｡

減圧によ~る脱泡効果には,混和したレジン泥の

粘調度が影響しているとも考えられる｡

比較的粘開度の低いプラスチ-ク, サーモジェ

ルではその脱泡効果も減圧に従い急激であり,気

泡数は急減するが,粘調度の比較的高いと思われ

る新パイロブラストでは,その脱泡効果はみられ

るものの,前者等に比して著明な効果は示さな

い｡

プラスチークにおいて 2mmHgで気泡数がや

や増加する様子がみられるが, これは無機質フィ

ラーなどの不純物による沸騰に起因する気泡発生

とも思われる｡

新メタレジンでは混和したレジン泥は,減圧に

よる脱泡効果もあるとも思われるが, 3気圧とい

う加圧加熱重合方式のため,重合の過程で気泡が

排除されたと考えられる｡

気泡面積からみた脱泡効果は,気泡数とほぼ類

似する様な傾向を示すが,気泡の大きさにばらつ
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きがみられるプラスチーク,新パイロブラス ト等

にはその影響があらわれ,気泡数の傾向と比較し

てややばらついた値を示している｡ ミリポア社製

粒子自動測定計数システムによる検討でも,方眼

紙法による面積測定とほぼ同じ傾向を示した｡

比重測定では, その内部気泡量は常圧から急激

な変化をみせる300mmHgにおいて, あきらか

に有意差を示したが, それ以上の減圧度では300

mmHgと比して急激な脱泡効果がないため,有

意差としてはあらわれていないと思われる｡

2.脱油効果と吸光度について (図10)

本実験においては,選択されたインサイザル色

によりそれぞれ4種とも透明度が異なるため4種

間の比較はできない｡

試料内部に気泡を含むと,入射光の吸光は増加

し,吸光度は高い値を示し,透明度は低下する｡

また色素むら等も吸光度に多大な影響を及ぼすも

のと思われる｡

プラスチ-クでは,気泡数と関連する傾向を示

し,常圧で最大,20mmHgで最少の吸光度を示

光 度

し,減圧につれて透明度は増加する｡これは,普

明な脱泡効果と,比較的色素むらのない均一した

試料のためであろう｡

新パイロブラスト,サーモジ-ルには,ばらつ

きはみられるものの気泡数が著明に減少すれば,

吸光度は低下し,透明度は上昇すると思われる｡

新メタレジンにおいては, 2mmHgで急激な

吸光度の低下がみられるが, 内部的に吸光度を低

下させる様な何らかの変化が生じたとも考えら

れ,今後さらに追求する予定である｡

3.脱泡効果と曲げ強さについて (図11)

今回は内部気泡による影響が,圧縮,引張りの

両方にあらわれると考え,曲げ強さを示した｡

曲げ強さには気泡の数,大きさ,位置が複雑に

影響しあうものと考えられるが, 同一熱硬化性レ

ジンにおいては, 内部気泡 の少ない ものが,多

いものより曲げ強さは高い値を示す｡ プラスチー

クでは,脱泡効果が著明にあらわれ,曲げ強さに

も有意差をもって示されている｡新パイロブラス

ト,サーモジェルにもその傾向がみられ, 内部気
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泡の多少が,曲げ強さに影響しているものと思わ

れる｡

プラスチ-クは,他三者に比してやや低い曲げ

強さを示したが,耐摩耗性の向上のため無機質

フィラーを多く含有している事が原因と考えられ

る｡

4.摩耗率について (図12)

摩耗率は,熱硬化性レジンの材質的内容により

左右されると思われるが,その内部気泡が多数の

場合は影響をうけるとも考えられる｡すなわち歯

磨材が気泡に入り込み,摩擦抵抗の増大により摩

耗率が上昇すると思われる｡ プラスチーク,新パ

イロブラストの両者では, ともにはっきりした有

意差は示さないが,気泡の少ない試料において摩

耗率の低下がみられた｡

両者の摩耗率においては,無機質フィラーを多

く含有させ耐磨耗性の向上をはかっているプラス

チ-クの方が,新パイロブラストに比してあきら

かに低く,材質的差異が著明に出ているものと思

われる28~30)0

今回は,重量法による比較を示したが,アラサ

法ではさらに摩耗の表面状態も観察でき, より明

腰な差がでるとも考えられる｡

5･脱泡効果と吸水量について (図13)
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るところと思われるが,モノマーの成分により大

きく左右される｡

多くの報告1,10,12,13)にみられる様に, プラスチ

ーク,サーモジェルは吸水量も多く,ついで新メ

吸水量は変色31),材質的劣化の点からも興味あ タレジン,新パイロブラストが比較的少ない｡ こ

- 51-



154 新潟歯学会誌 6巻 2号 1976年

れはモノマーに親水性基をもつものが 吸水量の多

い結果を声 してお り, さらに同一熱硬化性 レジン

においても, 内部気泡の多少が吸水量に影響をお

よぼさないことからも, 成分的要素が吸水量に大

きく出ているものと思われる｡

新 メタレジンの 2mmHgにおいては, 常圧の

ものより約夕を程度の吸水量を示 したが, これは吸
光度, 曲げ強さにも常圧 と異なった結果を示 して

お り,同様に今後の追求を行なう予定である｡

Ⅴ 要 約

今回は熱硬化性 レジンの内部気泡を追求 し, 内

部気泡が色調の再現, さらに理工学的性質にも影

響をおよぼして1､るのではないかと考え, 減圧法

による脱泡を試みるとともに,吸光度,曲げ強さ,

摩耗率,吸水量について 内部気泡の多少による比

較検討を行なった｡

1.適法により製作 した 熱硬化性 レジンでは,

プラスチーク,新パイロブラス ト, サーモジェル

に多数の内部気泡を認めた｡ 新 メタレジンでは内

部気泡は少なかった｡

2･ 減圧法による脱泡効果は, プラスチーク,

新パイロブラス ト,サーモジェルに認められ, 特

に15分間の減圧を 行なった プラスチ-ク20mm-

Hg,新パ イロブラス ト20mmHg,サーモジェル

2mmHgにおいて最も効果がみられた｡

3. 吸光度は脱泡効果が著 しい上記の 条件で低

い値を示 した｡

4. 曲げ強さにおいては内部気泡の 少ないもの

がより高い値を示 した｡

5. 摩耗率では内部気泡の少ないものが 比較的

低い値を示 した｡

6. 吸水量においては成分的差異が あらわれ,

内部気泡の多少による差異は 認められなかった｡

7. 新 メタレジンでは吸光度,曲げ強さ, 吸水

量において,2mmHgで15分間減圧 したものは常

圧で重合 されたものと異なる結果を示 した｡

稿を終るにあたり,本実験に際し多大なる御助力

をいただいた新潟大学歯学部理工学教室,生化学教

室の教室員の皆様,および松風陶歯製造株式会社研

究所の皆様に深く感謝致します｡
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