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Ⅰ．緒言 

 近年、金属冠、前装冠に加えて、歯冠補綴装置としてオールセラミック

クラウンも使用されるようになってきた。オールセラミッククラウンはセ

ラミック材料によって製作された、いわゆるメタルフリークラウンであり、

審美性が良好なことに加え、金属アレルギー患者に対しても安心して適用

可能な補綴装置である。セラミック材料の中でも特に長石質陶材は透明性

が高く、審美的な補綴装置を作製するには有効な材料であるが、脆性材料

であるため単独での使用は困難とされている。そこで、アルミナやジルコ

ニアといった強度に優れたセラミック材料をコーピングとして使用し、そ

の上に透明性の高いセラミック材料を前装することで安全かつ審美性に優

れた補綴装置を製作することが一般的技法となって来た。このシステムの

中で、これまでは陶材焼付鋳造冠のようにコーピングに築盛法によってセ

ラミックを前装する方法が主流であったが、現在ではさまざまな加工法が

開発されてきた。その中の一つが Hot - press 法であるが、この手法によ

ってジルコニアコーピング上にセラミックを短時間で容易に構築すること

が可能になった。この方法は、製作されたジルコニアコーピング上にワッ

クスを盛り上げることで歯冠形態に仕上げ埋没材に埋没する。次いで、金

属鋳造法の如く加熱によりワックスを焼却し、その結果生じた間隙に加熱

軟化したセラミックを流し込むものである。この方法の利点は、築盛法に

おいて必要とされる高度な技術が必要なく、また、築盛法において発生が
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不可避とされている前装部セラミック中の気泡による補綴物の破損の可能

性が低いことである。さらに、ワックスアップした状態で試適を行い、形

態の調整を行うことも可能である。 

Hot - press 法にはリン酸塩系埋没材が広く使用されている。しかし、ジル

コニアはリン酸と高い反応性を示すことが知られている。半焼結のジルコ

ニアは最終焼結時に高温下でリン酸と反応することで結晶相の安定性が低

下し、その結果として、正方晶から単斜晶への相変態が観察されたと報告

されている。一方で、相変態の影響については、サンドブラスト処理によ

りジルコニアの結晶相の一部が正方晶から単斜晶へ変態することによりジ

ルコニアの機械的強度が向上するが、反応が過剰に進み、変態する結晶の

割合が多くなりすぎると逆に強度が低下すると報告されている。また、単

斜晶に変態した結晶は安定性が低く、他の物質と反応しやすくなるため、

サンドブラスト処理によってジルコニアのリン酸塩系埋没材への反応性が

高まることが危惧される。しかし、ジルコニアとリン酸塩系埋没材の反応

がジルコニアへ及ぼす影響の実態は明らかになっていない。さらに、ジル

コニアコーピングの内面は支台歯への強固な接着を得るためにサンドブラ

スト処理を行うべきであるとされているが、ジルコニアとリン酸塩系埋没

材との反応物がジルコニアコーピングと支台歯との接着強度を低下させる

可能性がある。このような現状に鑑み、本研究の目的は Hot - press 法に

おけるリン酸塩系埋没材のジルコニアへの影響を明らかにすることである。 
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 Ⅱ．材料および方法 

１． 材料 

本研究は 2 種類のジルコニアを使用した。（inCoris ZI, P-NANOZR）2 軸

曲げ試験用には φ16.0×0.4 mm の円盤状試料を、また、接着せん断試験用

としては、φ8.0×2.0 mm の円盤状および 10.0×10.0×2.0 mm の板状試料

をそれぞれ作製した。各試料は400番のダイヤモンドホイールにて研磨後、

3.6 ℃/min で昇温し、1,450℃にて 2 時間の最終焼成を行った。φ16.0 mm

の円盤状の試料は２つのグループに分け、１つのグループは両面を粒子径

35 um のダイヤモンド研磨紙で研磨した。研摩面は粒子径 70 μm のアルミ

ナ粉末を使用して、噴射圧 0.4 MPa で 10 mm の距離からサンドブラスト処

理を行った。もう１つのグループは最終焼成後、研磨処理までを行い、サ

ンドブラスト処理を除外した。その後、臨床的に前装部の間隙を形成する

目的で、２グループの試料の片面にパラフィンワックスを 1 mm の厚さに盛

り上げた。φ8 mm の円盤状の試料と板状の試料は、それぞれ片面のみを研

磨し、サンドブラスト処理を行った。表面の処理を施した各試料は、３種

類の埋没材に埋没して加熱した。次いで室温まで冷却後、試料を埋没材よ

り割り出し、蒸留水で超音波洗浄した。さらに埋没と加熱を行わなかった

試料をコントロールとした。（N=5） 

２． 元素分析 

２軸曲げ試験用に調製した試料の、ワックスを盛り上げていない面の表
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面性状は、走査型電子顕微鏡（SEM）を用いて観察した。また、試料表面の

元素分布は、電子線マイクロアナライザー（EPMA）を用いて分析した。加

熱前後のリン酸塩系埋没材と加熱後の各試料の結晶相の分析には、X 線回折

装置を使用した。また、２軸曲げ試験用に調製した試料の、ワックスを盛

り上げていない面も表面を分析した。 

３．２軸曲げ試験 

 ISO-6872 に基づき、二軸曲げ試験を行った。円盤状の試料を直径 10 mm

の円周上に均等に 3個配置された直径 2 mmの球の上に設置し、接触面が 1.1 

mm の平面となっている鉄製の棒を試料の中心部に 0.5 mm/min で押し当て、

試料が破壊するまで加重した。２軸曲げ試験の結果には、３要因の分散分

析にて、ジルコニアの種類、サンドブラストの有無、埋没材の種類をそれ

ぞれ独立した要因として、２軸曲げ強さに及ぼす影響を検討した。その後

の検定には Bonferroni の方法を使用して多重比較を行った。 

４．接着せん断試験 

 φ8.0×2.0 mm の円盤状の試料と 10.0×10.0×2.0 mm の板状の試料に対

して、接着せん断試験を行った。５種類のレジンセメントを円盤状の試料

に塗布し、30 N の荷重を 10 秒間加えた。その後、余剰のレジンセメントを

取り除き、硬化させた。接着した試料は 37℃の蒸留水中に 24 時間保管し、

その後 4℃、60℃のサーマルサイクル負荷を、停留時間 60 秒で 2,000 回行

った。せん断試験には万能試験機を使用し、せん断試験用冶具を用いてク
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ロスヘッドスピード 0.5mm/min で荷重した。破壊時の荷重 (N) を接着面積 

(mm2) で除することにより、接着せん断強さ (MPa) を求めた。接着せん断

試験の結果はレジンセメントの種類、リン酸塩系埋没材の種類、ジルコニ

アの種類を、独立した要因とし、３要因の分散分析を行い、各要因の接着

せん断強さへ及ぼす影響を検討した。その後の検定には Bonferroni の方法

を使用して多重比較を行った。 

Ⅲ．結果 

１． 元素分析 

１） SEM 像 

各種リン酸塩系埋没材と接触させて加熱した場合、表面にサンドブラス

ト処理を行った試料では、行わなかった試料に比較して、より多くの反応

物が形成されることが確認された。サンドブラスト処理後に Ceravety と接

触させて加熱した inCoris ZI では多くの粒子状の結晶が観察された。PC-15

と接触させて加熱した inCoris ZI では、不定形の結晶が観察され、サンド

ブラスト処理を行った場合の方がより多くの結晶が確認された。Norivest

と接触させて加熱した inCoris ZI では針状の結晶が観察され、サンドブラ

スト処理を行った場合の方がより大きな結晶が数多く出現した。 

P-NANOZR に関してはサンドブラスト処理を行わなかった試料においても、

コントロール群に比較して大きな差は存在しなかった。サンドブラスト処

理を行った試料においては、1,000 倍の拡大率では不定形の反応物層が観察
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された。さらに 5,000 倍の拡大率では、PC-15 と接触させて加熱した試料に

おいて枝状の結晶が、Norivest と接触させて加熱した試料において方形の

結晶が観察された。 

２）EPMA 元素分析 

EPMA 元素分析により以下のことが確認された。すなわち、Ceravety と

PC-15 に埋没して加熱した inCoris ZI の表面に観察された粒子状および不

定形の結晶は、いずれも P を多く含んでいた。また、Norivest と接触させ

て加熱した inCoris ZI 表面に観察された針状の結晶は P と Y を多く含んで

いた。PC-15、Norivest に埋没して加熱した P-NANOZR の表面に観察された

枝状、方形の結晶は Ce を多く含んでいた。 

３）X 線回折 

X 線回折分析においては以下のようなピークが確認された。すなわち、加

熱前の各リン酸塩系埋没材では、SiO2 、NH4MgPO4 · 6H2O、NH4H2PO4のピーク

であった。対して、加熱後の各リン酸塩系埋没材では SiO2、Mg2P2O7のピー

ク。サンドブラスト処理後に Cerevety、PC-15 に埋没して加熱した inCoris 

ZIとサンドブラスト処理前後で各埋没材に埋没して加熱したP-NANOZRのす

べてにおいて、ZrP2O7のピーク。また、サンドブラスト処理前後で Norivest

と接触させて加熱した inCoris ZI に関しては、YPO4のピーク。P-NANOZR に

おいてはサンドブラスト処理前後でNorivestに埋没して加熱した試料とサ

ンドブラスト処理後に Ceravety に埋没して加熱した試料において、CePO4  
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のピーク。サンドブラスト処理後の各試料では、Monoclinic ZrO2のピーク、

さらに P-NANOZR では、サンドブラスト処理前に各埋没材に埋没して加熱し

た試料においても同様のピークが確認され、サンドブラスト処理後に埋没

と加熱を行わなかった試料において、特にそのピークが著明に観察された。 

２．２軸曲げ試験 

 サンドブラスト後に埋没材に埋没して加熱した試料は、サンドブラスト

処理のみを行った試料に対して有意に２軸曲げ強さが低下した (p<0.01)。 

一方で、サンドブラスト前に埋没材に埋没して加熱した試料は、埋没と加

熱を行わなかった試料に比較して、２軸曲げ強さの有意な差は示さなかっ

た。 

 ３要因の分散分析の結果、サンドブラスト処理と埋没材の組み合わせが、

２軸曲げ強さに高い寄与率を示した。 

３．接着せん断試験 

 サンドブラスト処理後の試料を、埋没して加熱した後に各セメントで接

着し、せん断試験を行った結果、ジルコニアの種類と埋没材に埋没し加熱

処理を行うことによる接着せん断強さには、有意な差は生じなかった

(p<0.05) 。 

 ３要因の分散分析の結果、レジンセメントの種類は接着せん断強さに対

して有意な影響を与えることが確認された(p<0.01) 。 

Ⅳ．考察 
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１． 元素分析 

 EPMA と XRD の分析結果から、SEM で観察された各結晶の組成と結晶構造

が推測された。すなわち、inCoris ZI を Ceravety に埋没して加熱した際に

観察された粒子状の結晶と、PC-15 に埋没し加熱した際に観察された不定形

の結晶は、いずれも ZrP2O7、Norivest に埋没して加熱した際に観察された

針状の結晶は YPO4、サンドブラスト処理後の P-NANOZR を PC-15 に埋没して

加熱した際に観察された枝状の結晶、および Norivest に埋没して加熱した

際に観察された方状の結晶は、いずれも CePO4であると考えられる。これら

の化合物はジルコニアとリン酸塩系埋没材に含まれるリン酸化合物が反応

して生じたものと考えられる。 

硬化後のリン酸塩系埋没材が加熱した際に生じる P2O5はジルコニアと反応

し ZrP2O7を形成すると考えられる。 

ジルコニアへのサンドブラスト処理の影響は 1,100℃での熱処理によっ

て除去可能であると報告されているが、Hot - press 法において、ジルコニ

アをリン酸塩系埋没材に埋没して加熱する温度は 1,100℃以下であるため、

サンドブラスト処理によってジルコニア表面に生じた残留応力の除去には

不十分であると考えられる。すなわち、サンドブラスト処理の有無により

ジルコニアとリン酸塩系埋没材の反応性に差が生じた理由として、サンド

ブラスト処理によるジルコニア表面積の増加、残留応力の影響が考えられ

る。 
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２．２軸曲げ試験 

 部分安定化ジルコニア（PSZ）において、応力誘起型相変態の一つである

正方晶－単斜晶の相変態が生じ、この相変態による体積の増大により亀裂

の伸展を抑制する力が働き、機械的強度と靱性が向上していると報告され

ている。XRD において、ジルコニアの単斜晶のピークが確認されたが、これ

は同時にジルコニアの正方晶が減少していることを示唆している。今回の

試料では、ジルコニアの正方晶が減少することにより、応力誘起相転移が

生じる割合が低下し、２軸曲げ強さの低下が生じたものと推察される。 

３．接着せん断試験 

サンドブラスト後に埋没して加熱した試料と、埋没および加熱を行わな

かった試料の間には、接着せん断強さの有意な差は見られなかった。これ

は、ジルコニア表面に形成された反応物の層が、強固に結合していること

を示唆している。 

Ⅴ．結論 

今回、Hot-Press 法におけるリン酸塩系埋没材に対する、ジルコニアの反応

性を明らかにすることを目的として、元素分析、２軸曲げ試験、接着せん

断試験、を行い、以下の結論を得た。 

サンドブラスト処理を行ったジルコニアを、リン酸塩系埋没材に埋没して

加熱することにより、ジルコニアと埋没材に含まれるリン酸化合物の間に

新しい化合物が形成された。さらに、この反応によりジルコニアの機械的
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強度が低下することが明らかになった。また、この反応の結果、ジルコニ

ア表面に生じた化合物はジルコニアとは強固に結合しているが、セメント

の種類によってせん断接着強度に差が生じることが明らかになった。 

臨床現場において、Hot-press 法を採用した前装処理を行う前に、ジルコニ

アコーピングの内面にサンドブラスト処理を施すことは、コーピングの強

度を低下させる可能性、使用するセメントの種類によって支台歯への接着

強度が低下させる可能性があることが確認された。 


