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(57)【要約】
【課題】接着剤が歯科矯正医によって所望されるバラン
スのとれた特性および特徴を備えるプリコート歯科矯正
装置を提供する。
【解決手段】歯科矯正接着剤、および装置を歯へ結合さ
せるための基部を有する歯科矯正装置を含む包装物品が
開示されている。包装物品において、接着剤は装置の基
部上にあり、そして容器は、その基部上に接着剤を有す
る歯科矯正装置を少なくとも部分的に包囲する。
【選択図】図１
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　歯科矯正装置であって、当該装置を歯に結合させるための基部を有する歯科矯正装置と
、
　重合性成分と、フッ化物放出材料と、親水性成分と、硬化剤と、酸性成分と、少なくと
も約７０ｍ2／ｇの表面積を有するヒュームドシリカを含むフィラーとを含む、前記装置
の前記基部上の接着剤と、
　その基部上に接着剤を有する前記歯科矯正装置を少なくとも部分的に包囲する容器と、
を含む包装物品。
【請求項２】
　前記接着剤が、少なくとも約７０００ダイン／ｃｍ2の２８℃での静的降伏応力を有す
る、請求項１に記載の物品。
【請求項３】
　前記接着剤が、４０℃で１週間後に約０．４ミリメートル以下のフローアウト値を有す
る、請求項１に記載の物品。
【請求項４】
　前記接着剤と接触している表面を含む剥離基材を更に含む、請求項１に記載の物品。
【請求項５】
　前記剥離基材の前記表面が多数の細孔を含み、かつ前記接着剤の約５０重量％以下が前
記細孔内部にある、請求項４に記載の物品。
【請求項６】
　前記剥離基材が発泡体を含む、請求項４に記載の物品。
【請求項７】
　前記容器が、光および／または水蒸気の透過に対するバリアを提供する、請求項１に記
載の物品。
【請求項８】
　前記フッ化物放出材料がフィラーである、請求項１に記載の物品。
【請求項９】
　前記フィラーがベースフィラーを更に含む、請求項１に記載の物品。
【請求項１０】
　前記ベースフィラーが、石英フィラー、フルオロアルミノシリケートガラスおよびそれ
らの組み合わせよりなる群から選択される、請求項９に記載の物品。
【請求項１１】
　前記ベースフィラーが石英フィラーであり、かつ前記石英フィラーがシラン処理表面を
含む、請求項１０に記載の物品。
【請求項１２】
　前記ヒュームドシリカがシラン処理表面を含む、請求項１に記載の物品。
【請求項１３】
　前記ヒュームドシリカが、シリコーン流動体処理ヒュームドシリカを含む、請求項１に
記載の物品。
【請求項１４】
　前記シリコーン処理ヒュームドシリカが、ポリ（ジメチルシロキサン）流動体処理ヒュ
ームドシリカを含む、請求項１３に記載の物品。
【請求項１５】
　前記ベースフィラーが、前記接着剤の総重量を基準として約１０重量％～約８７重量％
で存在し、そして前記ヒュームドシリカフィラーが、前記接着剤の総重量を基準として約
０．１重量％～約５０重量％で存在する、請求項９に記載の物品。
【請求項１６】
　前記ベースフィラーが、前記接着剤の総重量を基準として約４５重量％～約８５重量％
で存在し、そして前記ヒュームドシリカフィラーが、前記接着剤の総重量を基準として約
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０．２重量％～約１５重量％で存在する、請求項１５に記載の物品。
【請求項１７】
　前記ベースフィラーが、前記接着剤の総重量を基準として約７５重量％～約８３重量％
で存在し、そして前記ヒュームドシリカフィラーが、前記接着剤の総重量を基準として約
０．５重量％～約３重量％で存在する、請求項１６に記載の物品。
【請求項１８】
　前記ヒュームドシリカが、約７０ｍ2／ｇ～約１０００ｍ2／ｇの表面積を有する、請求
項１に記載の物品。
【請求項１９】
　前記ヒュームドシリカが、約９０ｍ2／ｇ～約５００ｍ2／ｇの表面積を有する、請求項
１８に記載の物品。
【請求項２０】
　前記ヒュームドシリカが、約１００ｍ2／ｇ～約１５０ｍ2／ｇの表面積を有する、請求
項１９に記載の物品。
【請求項２１】
　前記ヒュームドシリカが、約０．０１ミクロン～約１ミクロンの平均凝集体長さを有す
る、請求項１に記載の物品。
【請求項２２】
　前記酸性成分が（メタ）アクリロイル置換カルボン酸である、請求項１に記載の物品。
【請求項２３】
　歯科矯正装置であって、当該装置を歯に結合させるための基部を有する歯科矯正装置と
、
　重合性成分と、フッ化物放出材料と、親水性成分と、硬化剤と、酸性成分と、フィラー
と、光退色性染料とを含む、前記装置の前記基部上の接着剤であって、化学線放射への暴
露前に初期色を有し、かつ化学線放射への暴露後に最終色を有し、ここでは前記初期色が
前記最終色とは異なる接着剤と、
　その基部上に接着剤を有する前記歯科矯正装置を少なくとも部分的に包囲する容器と、
を含む包装物品。
【請求項２４】
　前記フィラーが、少なくとも約７０ｍ2／ｇの表面積を有するヒュームドシリカを含む
、請求項２３に記載の物品。
【請求項２５】
　前記酸性成分が（メタ）アクリロイル置換カルボン酸である、請求項２３に記載の物品
。
【請求項２６】
　前記初期色から前記最終色への色変化が、約２０より高いΔＥ*値を有する、請求項２
３に記載の物品。
【請求項２７】
　前記硬化剤が、増感化合物と、電子供与体と、ヨードニウム塩とを含む、請求項２３に
記載の物品。
【請求項２８】
　前記光退色性染料が、ローズベンガル、メチレンバイオレット、メチレンブルー、フル
オレセイン、エオシンイエロー、エオシンＹ、エチルエオシン、エオシンブルーイッシュ
、エオシンＢ、エリトロシンＢ、エリトロシンイエローイッシュブレンド、トルイジンブ
ルー、４’，５’－ジブロモフルオレセインおよびそれらの組み合わせよりなる群から選
択される、請求項２３に記載の物品。
【請求項２９】
　前記最終色が、歯と類似の色であるか、または基底表面の色を透過可能である、請求項
２３に記載の物品。
【請求項３０】



(4) JP 2010-17573 A 2010.1.28

10

20

30

40

50

　前記最終色が、暗条件下、約３７℃で約２日間～約４日間の老化後に約１６ΔＥ*以下
の色変化を有する、請求項２３に記載の物品。
【請求項３１】
　歯科矯正装置であって、当該装置を歯に結合させるための基部を有する歯科矯正装置と
、
　前記装置の前記基部上の接着剤と、
　その基部上に接着剤を有する前記歯科矯正装置を少なくとも部分的に包囲する容器と、
　を含む包装物品であって、前記接着剤が、重合性成分と、フッ化物放出材料と、親水性
成分と、硬化剤と、酸性成分と、少なくとも約７０ｍ2／ｇの表面積を有するヒュームド
シリカを含むフィラーとを含む包装物品と、
　前記歯科矯正装置の使用に関する指示と、
を含むキット。
【請求項３２】
　エッチング組成物を更に含む、請求項３１に記載のキット。
【請求項３３】
　歯科矯正装置であって、当該装置を歯に結合させるための基部を有する歯科矯正装置と
、
　前記装置の前記基部上の接着剤と、
　その基部上に接着剤を有する前記歯科矯正装置を少なくとも部分的に包囲する容器と、
　を含む包装物品であって、前記接着剤が、重合性成分と、フッ化物放出材料と、親水性
成分と、硬化剤と、酸性成分と、フィラーと、光退色性染料とを含み、前記接着剤が、化
学線放射への暴露前に初期色を有し、かつ化学線放射への暴露後に最終色を有し、ここで
は前記初期色が前記最終色とは異なる包装物品と、
　前記歯科矯正装置の使用に関する指示と、
を含むキット。
【請求項３４】
　歯科矯正装置を歯に結合させる方法であって、
　歯科矯正装置であって、当該装置を歯に結合させるための基部を有する歯科矯正装置と
、
　前記装置の前記基部上の接着剤と、
　その基部上に接着剤を有する前記歯科矯正装置を少なくとも部分的に包囲する容器と、
　を含む包装物品であって、前記接着剤が、重合性成分と、フッ化物放出材料と、親水性
成分と、硬化剤と、酸性成分と、少なくとも約７０ｍ2／ｇの表面積を有するヒュームド
シリカを含むフィラーとを含む包装物品を提供する工程と、
　前記容器から、その基部上に接着剤を有する前記歯科矯正装置を取り出す工程と、
　前記装置の前記基部を前記歯の表面へと適用する工程と、
　前記接着剤を化学線放射へと暴露する工程と、
を含む方法。
【請求項３５】
　前記装置の前記基部を前記歯の表面へと適用する工程の前に、前記歯の表面にエッチン
グ組成物を適用する工程を更に含む、請求項３４に記載の方法。
【請求項３６】
　前記装置が、少なくとも約７ＭＰａの接着力によって、湿った歯の表面に結合する、請
求項３４に記載の方法。
【請求項３７】
　歯科矯正装置を歯に結合させる方法であって、
　歯科矯正装置であって、当該装置を歯に結合させるための基部を有する歯科矯正装置と
、
　前記装置の前記基部上の接着剤と、
　その基部上に接着剤を有する前記歯科矯正装置を少なくとも部分的に包囲する容器と、
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　を含む包装物品であって、前記接着剤が、重合性成分と、フッ化物放出材料と、親水性
成分と、硬化剤と、酸性成分と、フィラーと、光退色性染料とを含み、前記接着剤が、化
学線放射への暴露前に初期色を有し、かつ化学線放射への暴露後に最終色を有し、ここで
は前記初期色が前記最終色とは異なる包装物品を提供する工程と、
　前記容器から、その基部上に接着剤を有する前記歯科矯正装置を取り出す工程と、
　前記装置の前記基部を前記歯の表面へと適用する工程と、
　前記接着剤を化学線放射へと暴露する工程と、
を含む方法。
【請求項３８】
　重合性成分と、フッ化物放出材料と、親水性成分と、硬化剤と、酸性成分と、少なくと
も約７０ｍ2／ｇの表面積を有するヒュームドシリカを含むフィラーとを含む接着剤であ
って、少なくとも約７０００ダイン／ｃｍ2の２８℃での静的降伏応力を有し、かつ４０
℃で１週間後に約０．４ミリメートル以下のフローアウト値を有する接着剤と、
　前記接着剤と接触している表面を含む剥離基材と、
を含む包装接着剤。
【請求項３９】
　重合性成分と、フッ化物放出材料と、親水性成分と、硬化剤と、酸性成分と、フィラー
と、光退色性染料とを含む接着剤であって、化学線放射への暴露前に初期色を有し、かつ
化学線放射への暴露後に最終色を有し、ここでは前記初期色が前記最終色とは異なり、か
つ少なくとも約７０００ダイン／ｃｍ2の２８℃での静的降伏応力を有する接着剤と、
　前記接着剤と接触している表面を含む剥離基材と、
を含む包装接着剤。
【発明の詳細な説明】
【背景技術】
【０００１】
　歯科矯正治療は、歯科矯正学的に正常な位置への位置異常な歯の移動を含む。ブラケッ
トとして既知の小型歯科矯正装置は、患者の歯の外面に連結され、そして各ブラケットの
スロットにはアーチワイヤーが配置される。このアーチワイヤーが、正常な噛み合わせの
ための所望の位置への歯の移動を誘導するトラックを形成する。アーチワイヤーの末端部
分はしばしば、患者の臼歯へと固定されたバッカルチューブとして既知の装置に受け取ら
れる。近年、歯科矯正装置を歯の表面に直接結合することは、一般に実行されるようにな
っている。
【０００２】
　装置を歯に配置する直前に、直接結合された装置の基部に歯科矯正接着剤を適用するこ
とは、長年、一般に実行されていた。幾つかの例において、ある量の接着剤を、混合パッ
ドまたは分配ウェル上に分配し、次いで、小型スパチュラまたは他の手動器具を使用して
、各装置に少量の接着剤を適用した。他の例において、ある量の接着剤をシリンジから、
装置の基部上に直接分配した。
【０００３】
　接着剤がプリコートされたブラケットは既知であり、そして歯科矯正医に著しい利点を
提供する。接着剤がプリコートされたブラケットは結合基部を有し、製造業者は、その上
に光硬化性接着剤のような接着剤の正確な量を適用することができる。ブラケットを歯の
上に取り付けることを所望する場合、ブラケットを包装から単に取り出して歯の表面上に
直接配置する。
【０００４】
　光硬化性接着剤は、歯科矯正医に利点を提供する。多くの種類の歯科矯正治療において
、アーチワイヤー中に湾曲部またはねじれ部を配置することなく、所望の位置への歯の移
動を容易にするために、一致する歯におけるブラケットの正確な位置は非常に重要である
。結果として、歯科矯正医が、ブラケットを正確で適切な位置に配置するための時間を取
ることができるという点で、光硬化性歯科矯正接着剤の使用は非常に有益である。一度、
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歯科矯正医がブラケットの位置に満足したら、硬化光を活性化し、接着剤を迅速に硬化し
、そしてブラケットを決まった位置に固定することができる。
【０００５】
　良好な取扱い特性および十分な接着力に加えて、歯科矯正医はしばしば、光硬化性接着
剤が、例えば、持続性のフッ化物放出を含む他の所望の機能特性を提供することを所望す
る。多くの用途において、接着剤が、例えば、水分または唾液を吸収する接着剤の能力に
よって示されるような、十分な親水性または湿分耐性を有することも所望される。
【０００６】
　接着剤でブラケットをプリコートする幾つかの試みにおいて、他の利用可能な歯列矯正
接着剤より粘性である（すなわち、より流動性ではない）接着剤が使用された。使用のた
めにブラケットを包装から解いた時に、接着剤がその形状を保持し、そして分離しないか
または変形しないことを確実にするために、より高い粘度が使用された。しかしながら、
接着剤を硬化させる前のブラケットの取り扱いを容易にするために、より粘性ではない（
すなわち、より流動性な）接着剤の使用を好む歯列矯正医もいる。例えば、接着剤が硬化
される前に、歯の上で適切で正確な配向にブラケットを一列に整列するための労力がなさ
れた時に、より粘性が低い接着剤を有するブラケットは、比較的容易に歯の表面に沿って
滑りやすい。しかしながら、ブラケットが包装内で滑るか、または歯の上で滑るために、
非常に低い粘度を有する接着剤の使用は有害となり得る。
【０００７】
　接着剤でプリコートされた歯列矯正ブラケットは、接着剤と接触している屈曲性の剥離
基材とともに一般に販売されている。しかしながら、多くの剥離基材は、全ての接着剤の
用途に適切ではない。例えば、柔軟性、粘着性、より粘性が少ない、親水性接着剤が使用
される場合、装置を容器から解いて、接着剤を剥離基材から引き離す労力がなされた時に
、接着剤の一部が剥離基材上に残ることが時々あることが見出されている。それらの例に
おいて、歯列矯正治療過程の間、歯の上にブラケットを保持するために十分な結合強度を
提供するために、ブラケット上に十分な接着剤が残らないかもしれない。さらに、比較的
低い粘度を有する接着剤は、剥離基材を横切って、ブラケットの下の空間から長時間かけ
て、ゆっくり流動する傾向があり、それによって、ブラケット除去および／またはライナ
ー剥離問題が生じる。
【０００８】
　加えて、柔軟性、粘着性、より粘性が少ない接着剤は、従来の接着剤プリコート装置の
包装に使用されて、装置が容器から解かれると接着剤の形状は変形し得る。幾つかの例に
おいて、接着剤を剥離基材から引き離すことによって、接着剤の形状が変更され、それに
よって、その最初の枕のような形状へ手で接着剤を移すために追加的工程が着手されない
限り、不満足な直接結合が生じる。例えば、装置を容器から解く時に、幾らかの接着剤が
装置基部の一方へと移り、そして基部の反対側が結合のために十分な量の接着剤を有さな
い。基部の一部と対立する歯の表面との間に空所が存在するような様式で装置を歯に固定
する場合、空所が、歯から装置の早期の自発的な脱結合を生じ、有害なものは最良に避け
られる。更に、幾つかの例において、空所は、食物および屑を受け取るポケットを確立し
得、それによって、カリエスの形成が促進される。
【０００９】
　加えて、硬化時に、目立つ色から無色へと変化する接着剤の使用についての関心が増加
している。未硬化時、かかる接着剤は容易に観察され、従って、装置を歯の表面上に配置
した後の、過剰量の接着剤の除去を促進する。一度、接着剤が硬化したら、色は実質的に
失われ、そして接着剤を見出すことはより困難にされ、従って、治療過程の間、より審美
的に良好なものとなる。
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００１０】
　現在、当該分野において、接着剤が歯科矯正医によって所望されるバランスのとれた特
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性および特徴を備えるプリコート歯科矯正装置が必要とされている。
【課題を解決するための手段】
【００１１】
　一態様において、本発明は、歯科矯正装置を含む包装物品を提供する。歯科矯正装置は
、装置を歯に結合させるための基部と、装置の基部上の接着剤とを有する。一実施形態に
おいて、接着剤は、重合性成分と、フッ化物放出材料と、親水性成分と、硬化剤と、酸性
成分と、少なくとも約７０ｍ2／ｇの表面積を有するヒュームドシリカを含むフィラーと
を含む。容器は、その基部上に接着剤を有する歯科矯正装置を少なくとも部分的に包囲す
る。好ましくは、接着剤は、少なくとも約７０００ダイン／ｃｍ2の２８℃での静的降伏
応力を有する。好ましくは、接着剤は、４０℃で１週間後に約０．４ミリメートル（ｍｍ
）以下のフローアウト値を有する。ここでフローアウト値とは、接着剤が、以下に記載さ
れるようなライナー上で流れる傾向の尺度である。好ましくは、ヒュームドシリカは、約
７０ｍ2／ｇ～約１０００ｍ2／ｇ、より好ましくは約９０ｍ2／ｇ～約５００ｍ2／ｇ、そ
して最も好ましくは約１００ｍ2／ｇ～約１５０ｍ2／ｇの表面積を有する。場合により、
例えば、その歯科矯正装置の使用に関する指示を含むキットにおいて、包装物品は提供さ
れてもよい。
【００１２】
　もう１つの態様において、本発明は、歯科矯正装置を含む包装物品を提供する。歯科矯
正装置は、装置を歯に結合させるための基部と、装置の基部上の接着剤とを有する。一実
施形態において、接着剤は、重合性成分と、フッ化物放出材料と、親水性成分と、硬化剤
と、酸性成分と、フィラーと、光退色性染料とを含む。好ましくは、硬化剤は、光退色性
染料とは異なる増感化合物を含む。接着剤は、化学線放射への暴露前に初期色を有し、か
つ化学線放射への暴露後に最終色を有する。ここでは初期色は最終色とは異なる。容器は
、その基部上に接着剤を有する歯科矯正装置を少なくとも部分的に包囲する。好ましくは
、フィラーは、少なくとも約７０ｍ2／ｇの表面積を有するヒュームドシリカを含む。場
合により、例えば、その歯科矯正装置の使用に関する指示を含むキットにおいて、包装物
品は提供されてもよい。
【００１３】
　もう１つの態様において、本発明は、歯科矯正装置を歯に結合させる方法を提供する。
一実施形態において、この方法は、装置を歯に結合させるための基部を有する歯科矯正装
置と、装置の基部上の接着剤と、その基部上に接着剤を有する歯科矯正装置を少なくとも
部分的に包囲する容器とを含む包装物品であって、接着剤が、重合性成分と、フッ化物放
出材料と、親水性成分と、硬化剤と、酸性成分と、少なくとも約７０ｍ2／ｇの表面積を
有するヒュームドシリカを含むフィラーとを含む包装物品を提供する工程と；容器から、
その基部上に接着剤を有する歯科矯正装置を取り出す工程と；装置の基部を歯の表面へと
適用する工程と；接着剤を化学線放射へと暴露する工程とを含む。
【００１４】
　もう１つの態様において、本発明は、歯科矯正装置を歯に結合させる方法を提供する。
一実施形態において、この方法は、装置を歯に結合させるための基部を有する歯科矯正装
置と、装置の基部上の接着剤と、その基部上に接着剤を有する歯科矯正装置を少なくとも
部分的に包囲する容器とを含む包装物品であって、接着剤が、重合性成分と、フッ化物放
出材料と、親水性成分と、硬化剤と、酸性成分と、フィラーと、光退色性染料とを含み、
接着剤が、化学線放射への暴露前に初期色を有し、かつ化学線放射への暴露後に最終色を
有し、ここでは初期色が最終色とは異なる包装物品を提供する工程と；容器から、その基
部上に接着剤を有する歯科矯正装置を取り出す工程と；装置の基部を歯の表面へと適用す
る工程と；接着剤を化学線放射へと暴露する工程とを含む。好ましくは、硬化剤は、光退
色性染料とは異なる増感化合物を含む。
【００１５】
　もう１つの態様において、本発明は、接着剤と、接着剤と接触している表面を含む剥離
基材と、を含む包装接着剤を提供する。接着剤は、重合性成分と、フッ化物放出材料と、
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親水性成分と、硬化剤と、酸性成分と、少なくとも約７０ｍ2／ｇの表面積を有するヒュ
ームドシリカを含むフィラーとを含む。接着剤は、少なくとも約７０００ダイン／ｃｍ2

の２８℃での静的降伏応力を有し、かつ４０℃で１週間後に約０．４ミリメートル以下の
フローアウト値を有する。
【００１６】
　もう１つの態様において、本発明は、接着剤と、接着剤と接触している表面を含む剥離
基材と、を含む包装接着剤を提供する。接着剤は、重合性成分と、フッ化物放出材料と、
親水性成分と、硬化剤と、酸性成分と、フィラーと、光退色性染料とを含む。接着剤は、
化学線放射への暴露前に初期色を有し、かつ化学線放射への暴露後に最終色を有し、ここ
では初期色が最終色とは異なり、かつ少なくとも約７０００ダイン／ｃｍ2の２８℃での
静的降伏応力を有する。好ましくは、硬化剤は、光退色性染料とは異なる増感化合物を含
む。
【００１７】
　本発明の更なる態様については、請求の範囲の事項において定義される。
【００１８】
定義
　本明細書で使用される場合、「歯科矯正装置」は、限定されないが、歯科矯正ブラケッ
ト、バッカルチューブ、リンガルボタンおよびクリートを含む、歯に結合されることを意
図されたデバイスをいずれも指す。従って、用語「歯科矯正装置」は、歯科矯正バンドを
包括する。装置は、接着剤を受け取る基部を有し、そして金属、プラスチック、セラミッ
クおよびそれらの組み合わせから製造され得る。
【００１９】
　本明細書で使用される場合、「硬化性」は、例えば、加熱による溶媒除去、加熱によっ
て引き起こされる重合、化学的架橋、放射線重合または架橋によって、硬化または凝固さ
せることができる材料を記述する。
【００２０】
　本明細書で使用される場合、「硬化剤」は、樹脂の硬化を開始する系を意味する。硬化
剤としては、例えば、重合開始剤が挙げられる。
【００２１】
　本明細書で使用される場合、「光退色性」は、化学線放射への暴露時の光の損失を指す
。
【００２２】
　本明細書で使用される場合、「フィラー」は、樹脂中に分散可能な乾燥粉末形状の粒子
材料（例えば、無機酸化物）を意味する。例えば、歯科用複合材は、好ましくは樹脂中に
分散された粉末を含む。
【００２３】
　本明細書で使用される場合、用語「シリカ」は、化合物二酸化ケイ素を指す。カーク－
オスマー化学大辞典（Ｋｉｒｋ－Ｏｔｈｍｅｒ　Ｅｎｃｙｃｌｏｐｅｄｉａ　ｏｆ　Ｃｈ
ｅｍｉｃａｌ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ）、第４版、第２１巻、第９７７～１０３２頁（１
９７７）を参照のこと。
【００２４】
　本明細書で使用される場合、用語「非晶質シリカ」は、Ｘ線回折測定によって定義され
るような結晶構造を有さないシリカを指す。非晶質シリカの例としては、シリカゾル、シ
リカゲル、沈殿シリカおよび焼成シリカが挙げられる。
【００２５】
　本明細書で使用される場合、用語「焼成シリカ」および「ヒュームドシリカ」は交換可
能に使用され、そして気相において形成された非晶質シリカを指す。焼成シリカは、例え
ば、分枝鎖三次元凝集体中に融合された数百の一次粒子を含有してよい。焼成シリカの例
としては、デグッサ　ＡＧ（ＤｅＧｕｓｓａ　ＡＧ）（ドイツ、ハナオ（Ｈａｎａｕ，Ｇ
ｅｒｍａｎｙ））から入手可能なエアロシル（ＡＥＲＯＳＩＬ）ＯＸ－５０、エアロシル
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（ＡＥＲＯＳＩＬ）－１３０、エアロシル（ＡＥＲＯＳＩＬ）－１５０、エアロシル（Ａ
ＥＲＯＳＩＬ）－２００およびエアロシル（ＡＥＲＯＳＩＬ）Ｒ－９７２、ならびにカボ
ット　コーポレイション（Ｃａｂｏｔ　Ｃｏｒｐ．）（マサチューセッツ州ボストン（Ｂ
ｏｓｔｏｎ，ＭＡ））から入手可能なＣＡＢ－Ｏ－ＳＩＬ　Ｍ５およびＣＡＢ－Ｏ－ＳＩ
Ｌ　ＴＳ７２０の商品名で入手可能な製品が挙げられる。
【００２６】
　本明細書で使用される場合、「ベースフィラー」は、ヒュームドシリカフィラー以外の
フィラーを指す。ベースフィラーとしては、例えば、非反応性フィラー（例えば、石英フ
ィラー）、反応性フィラー（例えば、フルオロアルミノシリケートガラス）およびそれら
の組み合わせが挙げられる。
【００２７】
　本明細書で使用される場合、「シラン処理」は、粒子表面が、シラン（例えば、ジクロ
ロジメチルシラン）の適用によって変性されていることを意味する。場合により、シラン
は、反応性官能基（例えば、γ－メタクリルオキシプロピルトリメトキシシラン、Ａ１７
４）を含むカップリング剤であってよい。
【００２８】
　本明細書で使用される場合、「凝集体長さ」は、凝集体の最長寸法を意味する。本明細
書で使用される場合、「凝集体」は、例えば、残存化学処理、共有化学結合、イオン化学
結合または水素結合によってしばしば一緒に結合した、強く会合した一次粒子を記述する
。
【００２９】
　本明細書で使用される場合、「スランプ（ｓｌｕｍｐ）」は、重力下での流動現象を指
す。歯列矯正接着剤が口内に配置された後、医師は、付与された形状が、材料が硬化され
るまで変化せず残って欲しいと思うため、歯列矯正接着剤がスランプしないことが望まし
い。スランピングなしに、接着剤が装置の重量を支持することができることも好ましい。
スランピングは、歯の上でのブラケット漂流および接着剤被覆ブラケットのスケーティン
グを引き起こし得る。十分に高い降伏応力を有する材料はスランプしない。すなわち、そ
れらは重力の応力下で流動しない。材料の降伏応力は、材料を流動させるために要求され
る最小応力であって、レオロジー　プリンシプルズ、メジャーメンツ、アンド　アプリケ
ーションズ（Ｒｈｅｏｌｏｇｙ　Ｐｒｉｎｃｉｐｌｅｓ，Ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｓ，ａ
ｎｄ　Ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｓ）、Ｃ．Ｗ．マコスコ（Ｃ．Ｗ．Ｍａｃｏｓｋｏ）、Ｖ
ＣＨ　パブリシャーズ　インコーポレイテッド（ＶＣＨ　Ｐｕｂｌｉｓｈｅｒｓ，Ｉｎｃ
．）、ニューヨーク（Ｎｅｗ　Ｙｏｒｋ）、１９９４、第９２頁に記載されている。重力
のための応力が材料の降伏応力より低い場合、材料は流動しない。重力のための応力は、
配置される接着剤の質量および形状次第である。材料が使用の全種類および規模でスラン
プしないように、歯列矯正接着剤の降伏応力が十分高いことが望ましい。好ましくは、接
着剤上部でブラケットが支持される時に材料が実質的にスランプしないように、歯列矯正
接着剤の降伏応力は十分高い。ブラケットを取り外す時に、接着剤がブラケット下から流
れる場合、好ましくは剥離基材上に残る。
【００３０】
　歯列矯正接着剤のある用途において、予め硬化された接着剤が歯科矯正装置に（例えば
、注射器によって）予め適用されることが望ましい。これによって、医師による後での使
用のために包装された接着剤プリコート装置が得られる。あるいは、接着剤を剥離基材に
予め適用して、次いで、歯列矯正装置を歯に接着するための医師による後での使用のため
に包装することができる。両方の場合において、（装置上に適用されていても、剥離基材
上に適用されていても）包装接着剤が、時間が経過してもスランプしないことが重要であ
る。ある実施形態の場合、典型的な包装貯蔵および輸送条件下、例えば、６ヶ月間まで、
好ましくは約１年間まで、そしてより好ましくは約３年間までの貯蔵に、予め適用された
（またはプリコートされた）接着剤がスランプしないことが要求される。一般的に、貯蔵
は、周囲温度（すなわち、室温）以下であることが期待されるが、しかしながら幾つかの
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場合、貯蔵および輸送条件は周囲温度より高くてもよい。
【００３１】
　時間が経過するとスランプする包装接着剤の傾向を決定するか、またはその予想を助け
るために、本明細書に記載される試験方法に従って、接着剤／ブラケットフローアウト（
もしくは「フローアウト」）および／または接着剤／ブラケット垂直スリップ（もしくは
「スリップ」）に関して接着剤を評価することができる。要するに、フローアウトは、歯
列矯正ブラケットの下に水平に取り付けられた剥離基材上で時間が経過すると外側に流れ
る接着剤の傾向を評価し、そしてスリップは、時間が経過すると下側に滑る剥離基材上に
垂直に取り付けられた接着剤被覆ブラケットの傾向を評価する。両尺度に関して、フロー
アウト（４０℃で１週間後）およびスリップ値が約０．４ｍｍ未満であることが好ましく
、より好ましくは約０．２５ｍｍ未満であり、そして最も好ましくは０（ゼロ）である。
約０．４ｍｍより高いフローアウトまたはスリップ値は、肉眼で明らかであり、そして包
装接着剤の貯蔵および／または輸送の間の重要な問題へと導き得る。かかる問題としては
、例えば、剥離ライナー上での接着剤形状の歪み、またはより深刻には、装置を包装から
取り出す時の接着剤からの歯列矯正装置の分離が挙げられる。
【００３２】
　本発明のかかる接着剤被覆包装物品に関して、接着剤が、約７０００ダイン／ｃｍ2～
約１００，０００ダイン／ｃｍ2の２８℃での静的降伏応力を有し、かつ約３×１０2パス
カル－秒（Ｐａ－ｓ）～約７×１０4Ｐａ－ｓの２８℃での定常状態粘度を有することが
好ましい。
【００３３】
　本明細書で使用される場合、用語「（メタ）アクリレート」は、アクリレート、メタク
リレートまたはそれらの組み合わせを指す省略表現であり、そして「（メタ）アクリル」
は、アクリル、メタクリルまたはそれらの組み合わせを指す省略表現である。
【００３４】
　本明細書で使用される場合、化学用語「基」は、置換を考慮に入れる。
【００３５】
　本明細書で使用される場合、「ａ」または「ａｎ」は、１以上を意味する。
【図面の簡単な説明】
【００３６】
【図１】本発明の一実施形態に従う包装物品の断片的な側面の断面図。
【図２】本発明のもう１つの実施形態に従う歯科矯正装置の斜視図。
【発明を実施するための形態】
【００３７】
　一実施形態において、図１を参照して、本発明は、ブラケット１２のような歯列矯正装
置を含む包装物品１０を提供する。ブラケット１２は、患者の歯の構造にブラケット１２
を直接的に結合するための基部１４を有する。接着剤１６は、ブラケット１２の基部１４
を横切って延在する。ブラケット１２および接着剤１６は、容器１８で少なくとも部分的
に包囲される。図１に示される代表的な容器１８は、凹部またはウェル２０を画定する内
壁部を有する完全成型体を含む。ウェル２０は、側壁および底部２２を含む。追加的な選
択として、ウェル２０の側壁は、担体２４の端部構造と噛み合うための水平に延在する凹
部を含む。適切な担体２４に関する追加的な情報は、米国特許第５，３２８，３６３号（
チェスター（Ｃｈｅｓｔｅｒ）ら）に記載されている。好ましくは、ウェル２０の底部２
２は剥離基材２５を含む。また好ましくは、物品１０はタブ２８を有するカバー２６も含
み、カバー２８は、例えば、接着剤３０によって容器１８に連結している。
【００３８】
　もう１つの実施形態において、図２を参照して、本発明は、装置１２を歯に結合させる
ための基部１４を有する歯列矯正装置１２と、基部上の接着剤１６と、好ましくは、接着
剤１６と接触している表面２７を含む剥離基材２５とを含む包装物品１０を提供する。接
着剤１６は、重合性成分、フッ化物放出材料、親水性成分、硬化剤、酸性成分およびフィ
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ラーを含む。剥離基材２５は、例えば、ポリオレフィン、ポリ（塩化ビニル）、ポリウレ
タンおよびポリ（テトラフルオロエチレン）を含む多くの材料から選択されてよい。好ま
しくは、剥離基材２５の表面２７は多数の細孔を含み、そして好ましくは、接着剤１６の
約５０重量％以下が細孔内にある。物品１０は、好ましくは、光および／または水蒸気の
透過に対するバリアを提供する容器に包装される。本発明の幾つかの実施形態において、
物品１０は好ましくはキットとして提供される。幾つかの実施形態において、本発明は、
好ましくは、歯列矯正装置１２を歯に結合させる方法を提供する。
【００３９】
　本発明の幾つかの実施形態は、１以上の追加的特徴を提供してよい。例えば、本発明の
幾つかの実施形態において、接着剤は、好ましくは少なくとも約７０００ダイン／ｃｍ2

の２８℃での静的降伏応力を有する。本発明の幾つかの実施形態において、接着剤は、好
ましくは約３×１０2Ｐａ・ｓ～約７×１０4Ｐａ・ｓの２８℃での定常状態粘度を有する
。
【００４０】
　本発明の幾つかの実施形態において、接着剤は、好ましくは化学線放射への暴露前に初
期色を有し、かつ化学線放射への暴露後に最終色を有し、ここでは初期色は最終色とは異
なる。かかる実施形態において、接着剤は、好ましくは光退色性染料を含み、硬化剤は、
好ましくは、光退色性染料とは異なる増感化合物を含む。
【００４１】
　本発明の幾つかの実施形態において、接着剤は、好ましくは少なくとも約７０ｍ2／ｇ
の表面積を有するヒュームドシリカを含むフィラーを含む。好ましくは、フィラーはベー
スフィラーを更に含む。
【００４２】
　本発明で使用される接着剤は、溶媒が実質的に存在せず、そして添加された水が実質的
に存在しない。本明細書で使用される場合、用語「添加された水が実質的に存在しない」
は、非複合型または配位された実体として、意図的に添加された水を組成物が含有しない
ことを意味する。金属またはガラスのような多くの材料が、通常状態で大気から取り込ま
れたか、または配位複合体として存在する水を含有することは理解される。吸湿性材料に
よって取り込まれたか、または水和物として存在する水は、本明細書に記載の組成物中に
許容範囲内で存在する。源に関係なく、組成物中に存在する水はいずれも、組成物の長期
特性に対して水が有害な影響を有するような量で存在するべきではない。例えば、商業的
に望まれる貯蔵の間に材料の塊状性または粒状性が発達しないように、酸反応性フィラー
と酸性成分との反応を促進する量で水が存在するべきではない。
【００４３】
　本発明で使用される歯科矯正接着剤は、好ましくは、水を取り込む能力を有し、従って
湿分耐性である。驚くべきことに、これらの接着剤は、湿分混入条件下で使用された場合
さえも強度を保持することが見出されている。歯科矯正ブラケット結合手順において、例
えば、歯科矯正装置の結合前に湿分耐性プライマーのコーティングが歯に適用される限り
、基材を乾燥させることは必要ではない。結合が遅延性であるか、または患者が過剰な歯
肉溝流動体を分泌する状態のように、湿分耐性プライマーで下塗りされた歯は再混入状態
になる。好ましくは、接着剤は、この再混入状態から湿分を吸収する能力を有する。場合
により、プライマーはエッチング組成物を含んでもよい。これらの接着剤を有する歯科矯
正装置を使用することによって、ブラケット結合の障害の減少が期待される。
【００４４】
接着剤
　本発明において使用される接着剤は、例えば、米国特許第６，１２６，９２２号明細書
（ロッジ（Ｒｏｚｚｉ）ら）および国際特許出願公開国際公開第００／６９３９３号パン
フレット（ブレナン（Ｂｒｅｎｎａｎ）ら）に開示されるような、重合性成分と、フッ化
物放出材料と、親水性成分と、硬化剤と、酸性成分とを含む。
【００４５】
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親水性成分
　本発明において使用される接着剤は、親水性成分を含む。好ましくは、親水性成分は、
親水性モノマー、オリゴマーまたはポリマーである。本発明の好ましい態様において、そ
れが未硬化材料全体において粘度低下作用として機能するように、少なくとも幾つかの親
水性成分は組成物中の他の成分より定常状態粘度が相対的に低い。代表的な親水性成分は
、例えば、米国特許第６，１２６，９２２号明細書（ロッジ（Ｒｏｚｚｉ）ら）および国
際特許出願公開国際公開第００／６９３９３号パンフレット（ブレナン（Ｂｒｅｎｎａｎ
）ら）に開示される。
【００４６】
　好ましい親水性成分としては、例えば、２－ヒドロキシエチルアクリレート、２－ヒド
ロキシエチルメタクリレート（ＨＥＭＡ）、ヒドロキシプロピル（メタ）アクリレート、
グリセロールジ（メタ）アクリレート、ポリ（エチレングリコール）メタクリレート、ポ
リ（エチレングリコール）ジ（メタ）アクリレート、ポリ（プロピレングリコール）（メ
タ）アクリレート、テトラヒドロフルフリル（メタ）アクリレート、グリシジル（メタ）
アクリレートおよびそれらの組み合わせが挙げられる。他の好ましい親水性モノマーとし
ては、グリセロール（メタ）アクリレート、グリセロールジ（メタ）アクリレート、エチ
レングリコールジ（メタ）アクリレート、ポリ（エチレングリコール）ジ（メタ）アクリ
レート（エチレンオキシド繰返し単位の数が２～３０で変化し、例えば、トリ（エチレン
グリコール）ジメタクリレート（ＴＥＧＤＭＡ）を含む）が挙げられる。
【００４７】
　親水性成分の他の例としては、ピロリドン、ヒドロキシ基およびポリエーテル基含有部
分、スルホネート基含有部分、スルフィネート基含有部分、Ｎ－オキシスクシンイミド、
Ｎ－ビニルアセトアミドおよびアクリルアミドのようなモノマーおよびポリマーが挙げら
れる。
【００４８】
　好ましくは、接着剤は、接着剤の総重量を基準として、少なくとも約０．０５重量％、
より好ましくは少なくとも約１重量％、そして最も好ましくは少なくとも約３重量％の親
水性成分を含む。好ましくは、接着剤は、接着剤の総重量を基準として、最大約９０重量
％、より好ましくは最大約６０重量％、そして最も好ましくは最大約２０重量％の親水性
成分を含む。
【００４９】
酸性成分
　本発明において使用される接着剤は、酸性成分を含む。好ましくは、酸性成分は、酸性
モノマー、オリゴマーまたはポリマーである。酸性成分は、少なくとも１つの酸性基を含
む。酸性基は、好ましくは、ＣおよびＰの酸素酸またはチオ酸素酸から選択される。より
好ましくは、酸性成分は、ＣまたはＰの酸である化合物である。所望であれば、酸自体の
代わりに、酸無水物、例えば４－メタクリルオキシエチルトリメリテート無水物（４－Ｍ
ＥＴＡ）のような酸前駆体またはエステルを使用することができる。例えば、所望の酸を
原位置で発生させることもできる。好ましい酸としては、例えば、カルボン酸、スルホン
酸およびフェノールが挙げられ、カルボン酸、アルキルスルホン酸、アリールスルホン酸
およびホスホン酸がより好ましい。代表的な親水性成分は、例えば、米国特許第６，１２
６，９２２号明細書（ロッジ（Ｒｏｚｚｉ）ら）および国際特許出願公開国際公開第００
／６９３９３号パンフレット（ブレナン（Ｂｒｅｎｎａｎ）ら）に開示される。
【００５０】
　好ましい酸性基は、カルボン酸、スルホン酸、リン酸、ホスホン酸およびホウ酸、歯科
矯正手順の間に遭遇する条件で容易にこれらの酸へと転化する前記酸の塩または前記酸の
前駆体である。酸性成分の例としては、例えば、（メタ）アクリロイル置換カルボン酸；
ヒドロキシエチル（メタ）アクリレート、ヒドロキシプロピル（メタ）アクリレート、お
よびグリセロールジ（メタ）アクリレートのリン酸エステル；ペンタエリスリトールの（
メタ）アクリレート（例えば、ペンタエリスリトールジ（メタ）アクリレート）；および
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ジペンタエリスリトールの（メタ）アクリレート（例えば、ジペンタエリスリトールペン
タ（メタ）アクリレート）、ならびにそれらの組み合わせが挙げられる。
【００５１】
　好ましい酸性成分としては、例えば、アミノ酸の誘導体、およびエチレン系不飽和官能
性によって官能化された酒石酸、クエン酸、リンゴ酸のような酸が挙げられる。例えば、
アクリロイルまたはメタクリロイル官能性を組み入れることによってクエン酸を官能化し
てもよい。好ましい例は、クエン酸とイソシアナトエチルメタクリレートとの反応生成物
であるＣＤＭＡである。
【００５２】
　好ましくは、接着剤は、接着剤の総重量を基準として、少なくとも約０．０１重量％、
より好ましくは少なくとも約０．０５重量％、そして最も好ましくは少なくとも約１重量
％の酸性成分を含む。好ましくは、接着剤は、接着剤の総重量を基準として、最大約９０
重量％、より好ましくは最大約６０重量％、そして最も好ましくは最大約２０重量％の酸
性成分を含む。
【００５３】
重合性成分
　本発明において使用される接着剤は、重合性成分を含む。好ましくは、重合性成分は、
重合性基を含むモノマー、オリゴマーまたはポリマーである。代表的な重合性成分は、例
えば、米国特許第６，１２６，９２２号明細書（ロッジ（Ｒｏｚｚｉ）ら）および国際特
許出願公開国際公開第００／６９３９３号パンフレット（ブレナン（Ｂｒｅｎｎａｎ）ら
）に開示される。また重合性成分は、本明細書に開示された重合性である親水性および酸
性成分から選択されてもよい。
【００５４】
　重合性基は、フリーラジカル重合性基、カチオン性重合性基またはそれらの組み合わせ
から選択されてもよい。本発明の好ましい態様において、それが未硬化材料全体において
粘度低下作用として機能するように、少なくとも幾つかの重合性成分は組成物中の他の成
分より粘度が相対的に低い。
【００５５】
　好ましい重合性基は、フリーラジカル重合性基である。好ましいフリーラジカル重合性
成分は、例えば、メチル（メタ）アクリレート、エチル（メタ）アクリレート、プロピル
（メタ）アクリレート、イソプロピル（メタ）アクリレート、２－ヒドロキシエチルアク
リレート、２－ヒドロキシエチルメタクリレート（「ＨＥＭＡ」）、ヒドロキシプロピル
（メタ）アクリレート、テトラヒドロフルフリル（メタ）アクリレート、グリシジル（メ
タ）アクリレート、ビスフェノールＡのジグリシジルメタクリレート（「Ｂｉｓ－ＧＭＡ
」）、グリセロールモノ（メタ）アクリレート、グリセロールジ（メタ）アクリレート、
エチレングリコールジ（メタ）アクリレート、ポリ（エチレングリコール）ジ（メタ）ア
クリレート（エチレンオキシド繰返し単位の数が２～３０で変化し、例えば、トリエチレ
ングリコールジメタクリレート（「ＴＥＧＤＭＡ」）を含む）、ネオペンチルグリコール
ジ（メタ）アクリレート、トリメチロールプロパントリ（メタ）アクリレート、ペンタエ
リスリトールおよびジペンタエリスリトールのモノ－、ジ－、トリ－およびテトラ－（メ
タ）アクリレート、１，３－ブタンジオールジ（メタ）アクリレート、１，４－ブタンジ
オールジ（メタ）アクリレート、１，６－ヘキサンジオールジ（メタ）アクリレート、ジ
－２－メタクリロイルオキシエチルヘキサメチレンジカルバメート、ジ－２－メタクリロ
イルオキシエチルトリメチルヘキサメチレンジカルバメート、ジ－２－メタクリロイルオ
キシエチルジメチルベンゼンジカルバメート、メチレン－ビス－２－メタクリルオキシエ
チル－４－シクロヘキシルカルバメート、ジ－２－メタクリルオキシエチル－ジメチルシ
クロヘキサンジカルバメート、ジ－１－メチル－２－メタクリルオキシエチル－トリメチ
ル－ヘキサメチレンジカルバメート、ジ－１－メチル－２－メタクリルオキシエチル－ジ
メチルベンゼンジカルバメート、ジ－１－メチル－２－メタクリルオキシエチル－ジメチ
ルシクロヘキサンジカルバメート、メチレン－ビス－１－メチル－２－メタクリルオキシ
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エチル－４－シクロヘキシルカルバメート、ジ－１－クロロメチル－２－メタクリルオキ
シエチル－ヘキサメチレンジカルバメート、ジ－１－クロロメチル－２－メタクリルオキ
シエチル－トリメチルヘキサメチレンジカルバメート、ジ－１－クロロメチル－２－メタ
クリルオキシエチル－ジメチルベンゼンジカルバメート、ジ－１－クロロメチル－２－メ
タクリルオキシエチル－ジメチルシクロヘキサンジカルバメート、メチレン－ビス－２－
メタクリルオキシエチル－４－シクロヘキシルカルバメート、ジ－１－メチル－２－メタ
クリルオキシエチル－ヘキサメチレンジカルバメート、ジ－１－メチル－２－メタクリル
オキシエチル－トリメチルヘキサメチレンジカルバメート、ジ－１－メチル－２－メタク
リルオキシエチル－ジメチルベンゼンジカルバメート、ジ－１－メチル－２－メタクリル
オキシエチル－ジメチルシクロヘキサンジカルバメート、メチレン－ビス－１－メチル－
２－メタクリルオキシエチル－４－シクロヘキシルカルバメート、ジ－１－クロロメチル
－２－メタクリルオキシエチル－ヘキサメチレンジカルバメート、ジ－１－クロロメチル
－２－メタクリルオキシエチル－トリメチルヘキサメチレンジカルバメート、ジ－１－ク
ロロメチル－２－メタクリルオキシエチル－ジメチルベンゼンジカルバメート、ジ－１－
クロロメチル－２－メタクリルオキシエチル－ジメチルシクロヘキサンジカルバメート、
メチレン－ビス－１－クロロメチル－２－メタクリルオキシエチル－４－シクロヘキシル
カルバメート、２，２’－ビス（４－メタクリルオキシフェニル）プロパン、２，２’－
ビス（４－アクリルオキシフェニル）プロパン、２，２’－ビス［４－（２－ヒドロキシ
－３－メタクリルオキシフェニル）］プロパン、２，２’－ビス［４－（２－ヒドロキシ
－３－アクリルオキシフェニル）プロパン、２，２’－ビス（４－メタクリルオキシエト
キシフェニル）プロパン、２，２’－ビス（４－アクリルオキシエトキシフェニル）プロ
パン、２，２’－ビス（４－メタクリルオキシプロポキシフェニル）プロパン、２，２’
－ビス（４－アクリルオキシプロポキシフェニル）プロパン、２，２’－ビス（４－メタ
クリルオキシジエトキシフェニル）プロパン、２，２’－ビス（４－アクリルオキシジエ
トキシフェニル）プロパン、２，２’－ビス［３－（４－フェノキシ）－２－ヒドロキシ
プロパン－１－メタクリレート］プロパン、２，２’－ビス［３－（４－フェノキシ）－
２－ヒドロキシプロパン－１－アクリレート］プロパン、ならびにそれらの組み合わせを
含む（メタ）アクリル酸のエステルである。
【００５６】
　好ましくは、接着剤は、接着剤の総重量を基準として、少なくとも約０．０５重量％、
より好ましくは少なくとも約０．１重量％、そして最も好ましくは少なくとも約０．５重
量％の重合性成分を含む。好ましくは、接着剤は、接着剤の総重量を基準として、最大約
９０重量％、より好ましくは最大約６０重量％、そして最も好ましくは最大約２０重量％
の重合性成分を含む。
【００５７】
フッ化物放出材料
　本発明において使用される接着剤は、フッ化物放出材料を含む。フッ化物放出材料はフ
ィラーであってよい。本発明において使用されるフッ化物放出材料は、天然または合成フ
ッ化無機質、フルオロアルミノシリケートガラスのようなフッ化ガラス、無機フッ化物単
塩および錯塩、有機フッ化物単塩および錯塩、またはそれらの組み合わせであってよい。
場合により、表面処理剤によってこれらのフッ素物供給源を処理することができる。フッ
化物放出材料は場合により金属錯体であってもよい。
【００５８】
　フッ化物放出材料の例は、例えば、米国特許第５，３３２，４２９号明細書（ミトラ（
Ｍｉｔｒａ）ら）に記載されるように場合により処理されていてもよい、例えば、米国特
許第３，８１４，７１７号明細書（ウィルソン（Ｗｉｌｓｏｎ）ら）に記載されるような
フルオロアルミノシリケートガラスである。代表的なフッ化物放出材料は、例えば、米国
特許第６，１２６，９２２号明細書（ロッジ（Ｒｏｚｚｉ）ら）および国際特許出願公開
国際公開第００／６９３９３号パンフレット（ブレナン（Ｂｒｅｎｎａｎ）ら）に開示さ
れる。



(15) JP 2010-17573 A 2010.1.28

10

20

30

40

50

【００５９】
　フッ化物放出材料がガラスである場合、好ましくは、接着剤は、接着剤の総重量を基準
として、少なくとも約１０重量％、より好ましくは少なくとも約４５重量％、そして最も
好ましくは少なくとも約７５重量％のフッ化物放出材料を含む。フッ化物放出材料がガラ
スである場合、好ましくは、接着剤は、接着剤の総重量を基準として、最大約８７重量％
、より好ましくは最大約８５重量％、そして最も好ましくは最大約８３重量％のフッ化物
放出材料を含む。
【００６０】
硬化剤
　本発明において使用される接着剤は、硬化剤を含む。好ましくは、硬化剤は、化学線放
射への暴露時に硬化を誘発する（例えば、硬化剤は光開始剤を含む）。重合性成分がフリ
ーラジカル重合性基を含む場合、硬化剤は、好ましくはフリーラジカル開始剤であるよう
に選択される。代表的な硬化剤は、例えば、米国特許第６，１２６，９２２号明細書（ロ
ッジ（Ｒｏｚｚｉ）ら）および国際特許出願公開国際公開第００／６９３９３号パンフレ
ット（ブレナン（Ｂｒｅｎｎａｎ）ら）に開示される。好ましいフリーラジカル光開始剤
としては、例えば、米国特許第５，５４５，６７６号明細書（パラゾット（Ｐａｌａｚｚ
ｏｔｔｏ）ら）に開示されるような三成分光開始剤系が挙げられる。
【００６１】
　有用な可視光誘発三成分光開始剤系は、好ましくは、増感化合物（例えば、カンファキ
ノン）、電子供与体（例えば、ナトリウムベンゼンスルフィネート、アミンおよびアミノ
アルコール）、ならびにヨードニウム塩（例えば、ジフェニルヨードニウムクロリド、ブ
ロミド、ヨージドまたはヘキサフルオロホスフェート）を含む。
【００６２】
　有用な紫外線光誘発重合開始剤としては、好ましくは、ケトン（例えば、ベンジルおよ
びベンゾイン）、アクロインおよびアクロインエーテルが挙げられる。好ましい紫外線光
誘発重合開始剤としては、両方ともスイス、バーセルのチバ　スペシャルティー　ケミカ
ルズ（Ｃｉｂａ　Ｓｐｅｃｉａｌｔｙ　Ｃｈｅｍｉｃａｌｓ，Ｂａｓｅｌ，Ｓｗｉｔｚｅ
ｒｌａｎｄ）から入手可能な、商品名イルガキュア（ＩＲＧＡＣＵＲＥ）６５で入手可能
な２，２－ジメトキシ－２－フェニルアセトフェノン、およびベンゾインメチルエーテル
（２－メトキシ－２－フェニルアセトフェノン）が挙げられる。
【００６３】
　光開始剤は、好ましくは、適切な波長および強度の光への暴露時に重合性成分の硬化を
促進することができる。また光開始剤は、好ましくは、典型的な歯科矯正条件下での貯蔵
および使用を可能にするために十分に貯蔵安定性であり、かつ望ましくない着色がない。
可視光光開始剤が好ましい。
【００６４】
　光開始剤は、所望の硬化速度を提供するために十分な量で存在するべきである。この量
は、部分的に、光源、放射エネルギーに暴露される層の厚さ、および光開始剤の吸光係数
に依存する。典型的に、光開始剤成分は、組成物の総重量を基準として、約０．００１％
～約５％、より好ましくは約０．０１％～約１％の総重量で存在する。
【００６５】
任意の光退色性染料
　発明の幾つかの実施形態において、接着剤は、好ましくは、歯の構造とは著しく異なる
初期色を有する。好ましくは、光退色性染料の使用によって、接着剤に色が付与される。
接着剤は、好ましくは、接着剤の総重量を基準として、少なくとも約０．００１重量％の
光退色性染料、そしてより好ましくは少なくとも約０．００２重量％の光退色性染料を含
む。接着剤は、好ましくは、接着剤の総重量を基準として、最大約１重量％の光退色性染
料、そしてより好ましくは最大約０．１重量％の光退色性染料を含む。その吸光係数、初
期色を識別する人間の目の能力、および所望の色変化次第で、光退色性染料の量を変更す
ることができる。
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【００６６】
　例えば、酸強度、誘電率、極性、酸素量および大気中の含水量を含む様々な要因次第で
、光退色性染料の色形成および退色特性は変化する。しかしながら、接着剤を照射して、
色変化を評価することによって、染料の退色特性を容易に決定することができる。好まし
くは、少なくとも１つの光退色性染料は、硬化性樹脂中に少なくとも部分的に溶解性であ
る。
【００６７】
　光退色性染料の代表的な種類は、例えば、米国特許第６，３３１，０８０号明細書（コ
ール（Ｃｏｌｅ）ら）、ならびに２０００年１月２１日出願の米国特許出願第０９／４８
９，６１２号明細書および２０００年１０月１２日出願の米国特許出願第０９／６８９，
０１９号明細書に開示される。好ましい染料としては、例えば、ローズベンガル、メチレ
ンバイオレット、メチレンブルー、フルオレセイン、エオシンイエロー、エオシンＹ、エ
チルエオシン、エオシンブルーイッシュ、エオシンＢ、エリトロシンＢ、エリトロシンイ
エローイッシュブレンド、トルイジンブルー、４’，５’－ジブロモフルオレセインおよ
びそれらの組み合わせが挙げられる。
【００６８】
　本発明の接着剤における色変化は、光によって開始される。好ましくは、接着剤の色変
化は、例えば、十分な時間量で可視光または近赤外線（ＩＲ）光を放射する歯科用硬化光
を使用して、化学線放射を使用して開始される。本発明の組成物における色変化を開始す
る機構は、樹脂を硬化する硬化機構とは別々であっても、または実質的に同時であっても
よい。例えば、化学的（例えば、レドックス開始）または熱的に重合開始する時に接着剤
が硬化し、そして硬化プロセスに続いて化学線放射への暴露時に初期色から最終色への色
変化が生じてもよい。
【００６９】
　初期色から最終色への接着剤の色変化は、好ましくは、以下に記載される色試験によっ
て定量される。色試験を使用して、三次元色空間で全色変化を示すΔＥ*値を決定する。
人間の目では、標準の光条件下で約３ΔＥ*単位の色変化を検出することができる。本発
明の歯科用組成物は、好ましくは少なくとも約２０の色変化ΔＥ*を有することができ、
より好ましくはΔＥ*は少なくとも約３０であり、最も好ましくはΔＥ*は少なくとも約４
０である。
【００７０】
　光退色性染料の退色後の色回復度を低下させるために、接着剤に使用される成分および
成分のレベルは、添付の明細書および実施例からの指導によって望まれる通りに選択され
てよい。例えば、高レベルのヨードニウム塩を含む硬化剤の選択、高レベルのＣＤＭＡを
含む酸性成分の選択、および低レベルの光退色性染料の選択は全て、色回復度を低下させ
る傾向がある。
【００７１】
フィラー
　本発明において使用される接着剤は、反応性または非反応性フィラーを場合により含ん
でもよい。フィラーは、単峰性または多峰性（例えば、二峰性）粒径分布を有し得る。フ
ィラーは無機材料であってもよい。また、重合性樹脂に不溶性であって、かつ無機フィラ
ーによって場合により充填されている架橋有機材料であってもよい。フィラーは、好まし
くは非毒性であり、そして口内での使用に適切である。フィラーは、ラジオパク、ラジオ
ルーセントまたは非ラジオパクであり得る。
【００７２】
　反応性フィラーとしては、イオノマーセメントを形成するイオノマーとともに一般に使
用されるものが挙げられる。適切な反応性フィラーの例としては、酸化亜鉛および酸化マ
グネシウムのような金属酸化物、ならびに、例えば、米国特許第３，６５５，６０５号明
細書（スミス（Ｓｍｉｔｈ））、第３，８１４，７１７号明細書（ウィルソン（Ｗｉｌｓ
ｏｎ）ら）、第４，１４３，０１８号明細書（クリスプ（Ｃｒｉｓｐ）ら）、第４，２０
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９，４３４号明細書（ウィルソン（Ｗｉｌｓｏｎ）ら）、第４，３６０，６０５号明細書
（シュミット（Ｓｃｈｍｉｔｔ）ら）および第４，３７６，８３５号明細書（シュミット
（Ｓｃｈｍｉｔｔ）ら）に記載のものを含むイオン浸出性ガラスが挙げられる。取扱い特
性を変更するため、または最終組成物の硬化特性に影響を及ぼすため、かかる反応性フィ
ラーを組み入れてよい。
【００７３】
　反応性フィラーは、好ましくは、細分された反応性フィラーである。都合よく他の成分
と混合することができるように、そして口内で使用することができるように、フィラーは
十分に細分されるべきである。フィラーの平均粒径は、好ましくは少なくとも約０．２ミ
クロンであり、そしてより好ましくは少なくとも約１ミクロンである。フィラーの平均粒
径は、好ましくは最大約１５ミクロンであり、そしてより好ましくは最大約１０ミクロン
である。例えば、沈降分析器を使用することによって、平均粒径を測定することができる
。
【００７４】
　本発明で使用される接着剤における使用のために好ましいフィラーとしては、酸反応性
フィラーが挙げられる。適切な酸反応性フィラーとしては、金属酸化物、金属塩およびガ
ラスが挙げられる。好ましい金属酸化物としては、酸化バリウム、酸化カルシウム、酸化
マグネシウムおよび酸化亜鉛が挙げられる。好ましい金属塩としては、例えば、酢酸アル
ミニウム、塩化アルミニウム、塩化カルシウム、塩化マグネシウム、塩化亜鉛、硝酸アル
ミニウム、硝酸バリウム、硝酸カルシウム、硝酸マグネシウム、硝酸ストロンチウムおよ
びフルオロホウ酸カルシウムを含む多価カチオン塩が挙げられる。好ましいガラスとして
は、ホウ酸塩ガラス、リン酸塩ガラスおよびフルオロアルミノシリケートガラスが挙げら
れる。
【００７５】
　最も好ましい酸反応性フィラーは、フッ化物を放出するものである。フッ化物放出ガラ
スは、本明細書で検討されるような良好な取扱いおよび最終組成物特性を提供することに
加えて、例えば、口腔内での使用を含む使用時に、フッ化物の長期間放出の利点を提供す
る。フルオロアルミノシリケートガラスが特に好ましい。また適切な酸反応性フィラーは
、当業者によく知られている様々な商業的供給源から入手可能である。所望であれば、フ
ィラーの混合物を使用することができる。
【００７６】
　所望であれば、酸反応性フィラーに表面処理を受けさせることができる。適切な表面処
理としては、酸洗浄、ホスフェートによる処理、酒石酸のようなキレート剤による処理、
およびシランまたはシラノールカップリング剤による処理が挙げられる。特に好ましい酸
反応性フィラーは、米国特許第５，３３２，４２９号（ミトラ（Ｍｉｔｒａ）ら）に記載
されるようなシラノール処理されたフルオロアルミノシリケートガラスフィラーである。
【００７７】
　非酸反応性フィラーは、歯科用修復組成物等において現在使用されているフィラーのよ
うな医用組成物のために使用される組成物における組み入れに適切ないずれかの材料の１
以上から選択されてよい。適切な非酸反応性無機フィラーの例は、石英、窒化物（例えば
、窒化ケイ素）、例えば、Ｃｅ、Ｓｂ、Ｓｎ、Ｚｒ、Ｓｒ、ＢａおよびＡｌから誘導され
たガラス、コロイド状シリカ、長石、ホウケイ酸塩ガラス、カオリン、タルク、チタニア
、および亜鉛ガラス；米国特許第４，６９５，２５１号明細書（ランドクレブ（Ｒａｎｄ
ｋｌｅｖ））に記載のもののような低モース硬度フィラー；ならびにサブミクロンシリカ
粒子（例えば、デグッサ（Ｄｅｇｕｓｓａ）によって販売される「エアロシル（Ａｅｒｏ
ｓｉｌ）」シリーズ「ＯＸ５０」、「１３０」、「１５０」および「２００」シリカ、な
らびにマサチューセッツ州ボストンのカボット　コーポレイション（Ｃａｂｏｔ　Ｃｏｒ
ｐ．，Ｂｏｓｔｏｎ，ＭＡ）によって販売される「Ｃａｂ－Ｏ－Ｓｉｌ　Ｍ５」および「
Ｃａｂ－Ｏ－Ｓｉｌ　ＴＳ７２０」シリカのような焼成シリカ）のような天然または合成
材料である。適切な非反応性有機フィラー粒子の例としては、充填または未充填微粉ポリ
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カーボネート、ポリエポキシド等が挙げられる。好ましい非酸反応性フィラー粒子として
は、石英、サブミクロンシリカ、および米国特許第４，５０３，１６９号明細書（ランド
クレブ（Ｒａｎｄｋｌｅｖ））に記載の種類の非ガラス質微小粒子である。有機および無
機材料から製造された組み合わせのフィラーと同様に、これらの非酸反応性フィラーの混
合物も考慮される。
【００７８】
　好ましくは、フィラーと重合性樹脂との間の結合を増強させるために、フィラー粒子の
表面をカップリング剤で処理する。適切なカップリング剤の使用としては、例えば、ガン
マ－メタクリルオキシプロピルトリメトキシシラン、ガンマ－メルカプトプロピルトリエ
トキシシラン、ガンマ－アミノプロピルトリメトキシシラン、およびそれらの組み合わせ
が挙げられる。
【００７９】
　本発明の幾つかの実施形態において、接着剤は、好ましくは少なくとも約７０ｍ2／ｇ
、より好ましくは少なくとも約９０ｍ2／ｇ、そして最も好ましくは少なくとも約１００
ｍ2／ｇの表面積を有するヒュームドシリカフィラーを１以上含む。本発明の幾つかの実
施形態において、接着剤は、好ましくは最大約１０００ｍ2／ｇ、より好ましくは最大約
５００ｍ2／ｇ、そして最も好ましくは最大約１５０ｍ2／ｇの表面積を有するヒュームド
シリカフィラーを１以上含む。
【００８０】
　好ましくは、接着剤は、接着剤の総重量を基準として、少なくとも約１０重量％、より
好ましくは少なくとも約４５重量％、そして最も好ましくは少なくとも約７５重量％のベ
ースフィラーを含む。好ましくは、接着剤は、接着剤の総重量を基準として、最大約８７
重量％、より好ましくは最大約８５重量％、そして最も好ましくは最大約８３重量％のベ
ースフィラーを含む。
【００８１】
　好ましくは、接着剤は、接着剤の総重量を基準として、少なくとも約０．１重量％、よ
り好ましくは少なくとも約０．２重量％、そして最も好ましくは少なくとも約０．５重量
％の、少なくとも約７０ｍ2／ｇの表面積を有するヒュームドシリカフィラーを含む。好
ましくは、接着剤は、接着剤の総重量を基準として、最大約５０重量％、より好ましくは
最大約１５重量％、そして最も好ましくは最大約３重量％の、少なくとも約７０ｍ2／ｇ
の表面積を有するヒュームドシリカフィラーを含む。高レベルのベースフィラーが、好ま
しくは、低レベルのヒュームドシリカフィラーが所望の流動力学的特性に達するようにさ
せ、そして同様に低レベルのベースフィラーが、好ましくは、高レベルのヒュームドシリ
カフィラーが所望の流動力学的特性に達するようにさせることを認識するべきである。
【００８２】
　好ましくは、接着剤は、少なくとも約０．０１ミクロン、より好ましくは少なくとも約
０．０５ミクロン、そして最も好ましくは少なくとも約０．１ミクロンの平均凝集体長さ
を有するヒュームドシリカフィラーを含む。好ましくは、接着剤は、最大約１ミクロン、
より好ましくは最大約０．５ミクロン、そして最も好ましくは最大約０．４ミクロンの平
均凝集体長さを有するヒュームドシリカフィラーを含む。
【００８３】
　所望であれば、本発明において使用される接着剤は、アジュバントを場合により含んで
もよい。アジュバントとしては、例えば、補助溶媒、顔料、抑制剤、促進剤、粘度変性剤
、界面活性剤、レオロジー変性剤、着色剤、薬剤、接着促進剤、および当業者に明白な他
の成分が挙げられる。場合により、組成物は安定剤を含有してもよい。適切なアジュバン
トとしては、例えば、国際特許出願公開国際公開第００／６９３９３号パンフレット（ブ
レナン（Ｂｒｅｎｎａｎ）ら）に開示されるものが挙げられる。
【００８４】
物理特性
　本発明において使用される接着剤は、好ましくは、プリコートおよび／または包装歯科
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矯正装置および／または接着剤に関して所望される物理特性を有する。所望の特性として
は、例えば、十分な取扱い特性、医師によって観察可能なスランプがないこと、適切な作
用光安定性、ライナーまたは歯の上に配置した時に観察可能なスリップがないこと、適切
な審美的色、オフィスの光条件下での色安定性（例えば、白色光安定性）、および硬化前
にそこに配置された場合にプリコートブラケットが歯から落ちないような十分な粘着性が
挙げられる。
【００８５】
　本発明において使用される接着剤は、好ましくは、実質的なフローアウトを有さない。
フローアウト値は、ライナー上を流れる接着剤の傾向の尺度であり、かつ実施例に記載さ
れるような試験方法によって測定される。要するに、接着剤を歯科矯正ブランケット上に
被覆し、被覆ブランケット上の接着剤を剥離基材と接触するように配置し、そして明示さ
れた温度で明示された時間（例えば、４０℃で１週間）保持することによって、フローア
ウトを測定する。ブラケットの端部からの接着剤のフローアウトとして、ミリメートルで
フローアウトを測定する。
【００８６】
　本発明において使用される接着剤は、好ましくは少なくとも約３×１０2Ｐａ・ｓ、よ
り好ましくは少なくとも約５×１０3Ｐａ・ｓ、そして最も好ましくは少なくとも約１×
１０4Ｐａ・ｓの２８℃での定常状態粘度を有する。本発明において使用される接着剤は
、好ましくは最大約７×１０4Ｐａ・ｓ、より好ましくは最大約２．５×１０4Ｐａ・ｓ、
そして最も好ましくは最大約２×１０4Ｐａ・ｓの２８℃での定常状態粘度を有する。
【００８７】
　本発明において使用される接着剤は、好ましくは少なくとも約７０００ダイン／ｃｍ2

、より好ましくは少なくとも約８０００ダイン／ｃｍ2、そして最も好ましくは少なくと
も約９０００ダイン／ｃｍ2の２８℃での静的降伏応力を有する。本発明において使用さ
れる接着剤は、好ましくは最大約１００，０００ダイン／ｃｍ2、より好ましくは最大約
６０，０００ダイン／ｃｍ2、そして最も好ましくは最大約２５，０００ダイン／ｃｍ2の
２８℃での静的降伏応力を有する。
【００８８】
　本発明において使用される接着剤は、当該分野において既知の方法によって歯科矯正装
置の基部に適用されてよい。適切な方法としては、例えば、シリンジ、または例えば、米
国特許第５，５５２，１７７号明細書（ジャコブス（Ｊａｃｏｂｓ）ら）に開示されるよ
うな他の適切な分配デバイスによる適用が挙げられる。
【００８９】
剥離基材
　本発明の物品は、好ましくは、接着剤と接触している剥離基材を含む。好ましくは、剥
離基材の表面は多数の細孔を含み、接着剤の約５０重量％以下が細孔内にある。好ましく
は、剥離基材は発泡体を含む。適切な剥離基材は、例えば、米国特許第６，１８３，２４
９号明細書（ブレナン（Ｂｒｅｎｎａｎ）ら）に開示されている。好ましくは、剥離基材
は、ボルテック（Ｖｏｌｔｅｋ）（マサチューセッツ州ローレンス（Ｌａｗｒｅｎｃｅ，
ＭＡ））から商品名ミニセル（ＭＩＮＩＣＥＬ）（例えば、ミニセル（ＭＩＮＩＣＥＬ）
Ｍ２００）で入手可能な架橋ポリエチレン発泡体である。好ましくは、剥離基材は、装置
の容易な剥離、ならびにスリップおよびフローアウトの減少を提供する。
【００９０】
　本発明において使用される剥離基材は、当該分野において既知の方法によって、歯科矯
正装置の基部上の接着剤へと適用されてよい。適切な方法としては、例えば、接着剤が剥
離基材と接触するように、容器ウェルの低部上に剥離基材を配置して、次いでウェルにブ
ラケットをわずかに挿入することが挙げられる。例えば、米国特許第５，５５２，１７７
号明細書（ジャコブス（Ｊａｃｏｂｓ）ら）に記載されるように、ロボットアームを使用
してもよい。
【００９１】
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　本発明の物品は、好ましくは、貯蔵および流通のための容器に包装される。適切な容器
としては、例えば、米国特許第４，９７８，００７号明細書（ジャコブス（Ｊａｃｏｂｓ
）ら）、第５，１７２，８０９号明細書（ジャコブス（Ｊａｃｏｂｓ）ら）、第５，３２
８，３６３号明細書（チェスター（Ｃｈｅｓｔｅｒ）ら）、第５，３５４，１９９号明細
書（ジャコブス（Ｊａｃｏｂｓ）ら）、第５，５３８，１２９号明細書（チェスター（Ｃ
ｈｅｓｔｅｒ）ら）、第５，５７５，６４５号明細書（ジャコブス（Ｊａｃｏｂｓ）ら）
、および「光硬化性材料のための容器（ＣＯＮＴＡＩＮＥＲＳ　ＦＯＲ　ＰＨＯＴＯＣＵ
ＲＡＢＬＥ　ＭＡＴＥＲＩＡＬＳ）」と題された同時譲渡された米国特許出願第１０／１
２６８０４号明細書に開示されるものが挙げられる。場合により、容器は剥離基材を含ん
でもよい。剥離基材は、場合により容器の一部であってもよいが、好ましくは、剥離基材
は剥離ライナーである。
【００９２】
　本発明に開示される物品は、キット中に含まれてもよい。本発明の物品を１以上有する
ことに加えて、キットは、好ましくは、例えば、歯科矯正装置の使用に関する指示、エッ
チング組成物、エッチング組成物のための麺棒またはブラシチップ、装置配置ガイドまた
はジグ、余分量の接着剤、プライマー、シーラントおよび混合パッドを含む追加的な構成
要素を含む。
【００９３】
　ここに開示された物品の使用方法は、剥離基材から歯科矯正装置を分離する工程を含み
、ここで接着剤は、好ましくは歯科矯正装置の基部上に残存する。次いで、接着剤が歯の
表面と密接に接触するように、歯科矯正装置を歯の表面に適用し、そして医師によって適
切に配置される。適切に配置された時に、化学線放射への暴露によって接着剤は硬化され
る。場合により、接着剤被覆ブラケットを歯に接着させる前に、歯の表面をエッチングし
、そして乾燥させる。所望により、接着剤被覆ブラケットを歯に接着させる前に、歯にプ
ライマーのコーティングを提供してよい。プライマーを使用する場合、適用されるプライ
マーの種類次第で乾燥工程は要求されてもされなくてもよい。場合により、エッチ液はプ
ライマーを含む。
【００９４】
　好ましくは、湿った歯の表面に接着剤を適用して硬化した後、少なくとも約７ＭＰａ、
より好ましくは少なくとも約９ＭＰａ、そして最も好ましくは少なくとも約１１ＭＰａの
結合強度によって、装置が歯に結合する。好ましくは、接着剤の硬化後、最大約２５ＭＰ
ａの結合強度によって、装置が歯に結合する。
【００９５】
　以下の実施例によって、本発明を説明する。本明細書に明らかにされた本発明の範囲お
よび精神に従って、特定の実施例、材料、量および手順が広範囲に解釈されることは理解
されるべきである。
【実施例】
【００９６】
　本発明の範囲を制限せずに説明するために、以下の実施例を示す。特記されない限り、
全ての部およびパーセントは重量によるものであり、そして全ての分子量は重量平均分子
量である。
【００９７】
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【表１】

【００９８】
試験方法静的降伏応力および定常状態粘度
　レオメトリックス（Ｒｈｅｏｍｅｔｒｉｃ）ＡＲＥＳ制御歪みレオメーター（アドバン
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スド　レオメトリック　エクスパンジョン　システム（Ａｄｖａｎｃｅｄ　Ｒｈｅｏｍｅ
ｔｒｉｃ　Ｅｘｐａｎｓｉｏｎ　Ｓｙｓｔｅｍ），ニュージャージー州ピスカタウェーの
レオメトリック　サイエンティフィック，インコーポレイテッド（Ｒｈｅｏｍｅｔｒｉｃ
　Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ，Ｉｎｃ．，Ｐｉｓｃａｔａｗａｙ，ＮＪ））によって、接着剤
試験試料の降伏応力および粘度の測定を実行した。レオメーターに直径２５ｍｍの平行板
を装備した。人工気候室によって、固定部と試料のすぐ近くの温度を２８℃に保持した。
厚さ約２．５ｍｍおよび少なくとも２５ｍｍの直径まで２枚のスコッチパック（ＳＣＯＴ
ＣＨＰＡＫ）１０２２剥離ライナー（３Ｍカンパニー（３Ｍ　Ｃｏｍｐａｎｙ））のシー
トの間で試料をプレスすることによって、測定の少なくとも２４時間前に接着剤試料を調
製した。
【００９９】
　剥離ライナーからの除去を容易にするためにスパチュラを使用して、これらの試料をレ
オメーターの下部板に配置した。接着剤試料との接触が生じるまで、上部板を下げた。次
いで、人口気候室を閉鎖し、そして２．２ｍｍの隙間で自動的に板が閉じるようにレオメ
ーターを設定した。次いで、気候室を開放し、そしてカミソリ刃を使用して、板の端部か
ら過剰量の接着剤をトリミングした。次いで、気候室を再び閉鎖して、そして２．０ｍｍ
の隙間で自動的に板が閉じるようにレオメーターを設定した。
【０１００】
　気候室を閉鎖した後に、次いで、測定開始前に温度を２８℃に安定させるために１０分
間待機するようにレオメーターをプログラムした。次いで、３０秒間、０．０１秒-1の剪
断速度で接着剤試料を剪断し、続いて、４．５分間、０．１秒-1で剪断するようにレオメ
ーターをプログラムした。これらの各期間で、レオメーターは応力測定値を収集した。
【０１０１】
　応力対時間の曲線が初期直線軌道から外れる点として、接着剤試料の降伏応力を定義し
た。実際には、応力対時間の曲線に対する接線を作成することによって、これを決定した
。次いで、０．０６秒右側へと接線をシフトさせ、応力対時間の曲線との切片を決定した
。この切片は、直線からの偏差点に非常に接近しており、静的降伏応力として（または弾
性変形から粘弾性流動への転移として）定義され、接着剤試料に対してダイン／ｃｍ2と
して報告された。一回の試料測定から値を報告した。
【０１０２】
　接着剤試料はチキソトロピーであった。これは、一定の剪断速度下の粘度が時間ととも
に変化することを意味する。従って、剪断下で与えられた時間後に測定された粘度として
、接着剤試料の粘度を定義した。いずれの降伏応力にも打ち勝つように、この時間を選択
した。その時間までに、測定された全接着剤試料が良好に降伏を過ぎたため、０．１秒-1

の剪断速度下、２８℃で３．５分間が選択された。Ｐａ・ｓ（パスカル・秒）の単位で、
定常状態粘度値（１回の測定から）として結果を報告した。
【０１０３】
水分取り込み
　両端部で開放しているテフロン（登録商標）（Ｔｅｆｌｏｎ）型を使用して、直径４ｍ
ｍおよび厚さ４ｍｍのシリンダー中に各接着剤試料を形成することによって、水分取り込
みを測定した。未硬化の接着剤を適切な位置に保持するために、充填される側から反対側
の端部（すなわち、底部端部）を、白紙上に配置されたポリエチレンテレフタレート（「
ＰＥＴ」）フィルムと対立させた。次いで、上部端部をＰＥＴフィルムで被覆し、そして
３０秒間、オルトルクス　ＸＴ　可視光硬化ユニット（ＯＲＴＨＯＬＵＸ　ＸＴ　Ｖｉｓ
ｉｂｌｅ　Ｌｉｇｈｔ　Ｃｕｒｉｎｇ　Ｕｎｉｔ）（３Ｍ　ユニテック（３Ｍ　Ｕｎｉｔ
ｅｋ））を使用して光硬化した。ＰＥＴ被覆試料と光ガイドとの間の密接な接触を確実に
した。次いで、ＰＥＴフィルムを取り外し、硬化材料のシリンダーを型から取り外した。
１時間以内に、各硬化シリンダーの重量を計量し、８ｍｌの脱イオン水が添加されたガラ
ス容器中に入れた。２日間および１０日間、各試料を４０℃で保持した。
【０１０４】
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　明示された時間で、シリンダー試料を容器から取り出し、フェイシャルティッシュまた
はコットンを使用して表面の水を除去し、直ちに試料の重量を計量した。重量を記録し、
各組成物の２試料の水分取り込みを測定し、そしてその平均を、増加した水分の重量％と
して報告した（水分取り込み値として定義される）。
【０１０５】
接着剤／ブラケットフローアウト
　接着剤／ブラケットフローアウト試験方法を使用して、接着剤が歯科矯正ブラケットの
下でライナー上で流れる傾向、「フローアウト」と称される現象を決定した。この試験に
おいて、特定のライナー上で接着剤がフローアウトを示す場合、接着剤は、ブラケット上
にプリコートされて同ライナーによって被覆されている接着剤を含有するブリスターパッ
ケージ内でフローアウトすることが予期される。接着剤プリコートブラケットがライナー
から取り外される時に、フローアウトは、ブラケット基部から離れて接着剤のストリング
を生じ得る。この結果は、次いで、歯の上での接着剤プリコートブラケットの配置前に接
着剤パッド（または枕状）の形状に調整しなければならない医師にとって困難となり得る
。最悪の場合、フローアウトは、接着剤のライナーからの十分な剥離を妨害し、これはプ
リコートブラケットからの接着剤の分離さえも引き起こし得る。
【０１０６】
　シリンジからの適用によって、スコッチパック（ＳＣＯＴＣＨＰＡＫ）１０２２剥離ラ
イナー（３Ｍカンパニー（３Ｍ　Ｃｏｍｐａｎｙ））上に配置された約８ｍｇの接着剤に
よって、ミニ　ツイン　Ｖ（Ｍｉｎｉ　Ｔｗｉｎ　Ｖ）－スロットブラケット（３Ｍ　ユ
ニテック（３Ｍ　Ｕｎｉｔｅｋ）、整理番号＃０１７－３３３または０１７－３３４）を
被覆した。ここで、接着剤はライナーと接触しており、１週間、４０℃のオーブンで保持
された。（試験の時間および温度は、試験試料によって変更された。）オーブンにおいて
ブラケットを水平位置に保持するために、接着剤プリコートブラケットを、両面粘着テー
プによってボール紙に保持されたライナー上に配置した。試験開始時に接着剤がブラケッ
ト基部を越えて目に見えないことを確実とするために、特別な予防措置を取った。ＲＡＭ
　オプティカル　インストルメンテーション（ＲＡＭ　Ｏｐｔｉｃａｌ　Ｉｎｓｔｒｕｍ
ｅｎｔａｔｉｏｎ）（オートマップ（ＡｕｔｏＭａｐ）ＸＹＺ測定ソフトウェアを有する
オミス　ミニ（Ｏｍｉｓ　Ｍｉｎｉ）、カリフォルニア州ハンチントンビーチのＲＡＭ　
オプティカル　インストルメンテーション（ＲＡＭ　Ｏｐｔｉｃａｌ　Ｉｎｓｔｒｕｍｅ
ｎｔａｔｉｏｎ））を使用して、１週間（または他の予め決められた時間）後、ブラケッ
ト基部を越えた接着剤フローアウトを測定した。各ブラケット基部の最悪の端部（すなわ
ち、最大フローアウト）のみに関してフローアウト値を測定し（ブラケット基部の４つの
端部のそれぞれにおけるフローアウトの平均を取るよりむしろ）、そして、それぞれの報
告された値は、少なくとも３つの接着剤プリコートブラケット試料の平均であった。約０
．０１インチ（約０．２５ｍｍ）のフローアウトは肉眼でかろうじて検出可能であるが、
０．０２インチ（約０．５１ｍｍ）は、肉眼に容易に検出可能であり、そして剥離ライナ
ーからの接着剤分離の問題を導き得ることが認められる。
【０１０７】
接着剤／ブラケット垂直スリップ
　特定の接着剤組成物を使用している接着剤プリコートブラケットが、ブリスターパッケ
ージ中で特定の剥離ライナー上でスリップするかどうかを決定するために、接着剤／ブラ
ケット垂直スリップ試験方法を発展した。接着剤がこの試験で特定のライナー上でスリッ
プを示す場合、ブラケット上にプリコートされて同ライナーで被覆された接着剤を含有す
るブリスターパッケージ内で接着剤がスリップする（例えば、需要者への輸送の間）こと
が予期される。最悪の場合、接着剤プリコートブラケットはライナーから完全にスリップ
し、そして、生成物の機能性を破壊する。または、接着剤プリコートブラケットは、パッ
ケージ中で回転可能であり、それは医師による歯の上へのブラケットの配置に関して不適
当な配向をもたらす。
【０１０８】
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　シリンジからの適用によって、約８ｍｇの接着剤によって、３Ｍ　ユニテック　ミニ　
ツイン　Ｖ（３Ｍ　Ｕｎｉｔｅｋ　Ｍｉｎｉ　Ｔｗｉｎ　Ｖ）－スロット（整理番号０１
７－３３３または０１７－３３４）またはバッカルチューブ（整理番号０６７－８０３３
）またはビクトリーシリーズ（Ｖｉｃｔｏｒｙ　Ｓｅｒｉｅｓ）（整理番号０１７－４０
１）ブラケットを被覆した（約１６ｍｇの接着剤で被覆されたバッカルチューブを除く）
。接着剤プリコートブラケットは、ミニセル（ＭＩＮＩＣＥＬ）Ｍ２００発泡体ライナー
（マサチューセッツ州ローレンスのボルテック　コーポレイション、デビジョン　オブ　
セキスイ　アメリカ（Ｖｏｌｔｅｋ　Ｃｏｒｐ，Ｄｉｖｉｓｉｏｎ　ｏｆ　Ｓｅｋｉｓｕ
ｉ　Ａｍｅｒｉｃａ，Ｌａｗｒｅｎｃｅ，ＭＡ））上に配置された。接着剤プリコートブ
ラケットを含有する各ライナーは、両面粘着テープによってボール紙の一片に保持された
。試験開始時に接着剤がブラケット基部を越えて目に見えないことを確実とするために、
特別な予防措置を取った。スリップの正確な距離測定を確実にするためにブラケットの上
端部付近で、「出発線」を引いた。ブラケットを含有するボール紙を、予め決められた期
間（典型的に３日～１４日）、オーブン（予め決められた温度（典型的に４０℃または５
０℃）に設定された）において垂直に保持した。前記試験方法において記載されるように
、ブラケット基部の上端部を越えたフローアウトとして、ライナー上の接着剤被覆ブラケ
ットのスリップを測定し、そしてＲＡＭ　オプティカル　インストルメンテーション（Ｒ
ＡＭ　Ｏｐｔｉｃａｌ　Ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｔｉｏｎ）を使用して測定した。報告さ
れるスリップ値（ｍｍ）は、１試験につき少なくとも３回の接着剤プリコートブラケット
試料の平均であった。
【０１０９】
フッ化物放出
　フッ化物放出は、直径２０ｍｍおよび厚さ１ｍｍのディスクに試料組成物を最初に形成
することによって測定された。各ディスクの両側は、ポリエチレンテレフタレートフィル
ムで被覆し、そして２つの反対位置に配置されたビシルクス２可視光硬化ユニット（ＶＩ
ＳＩＬＵＸ　２　Ｖｉｓｉｂｌｅ　Ｌｉｇｈｔ　Ｃｕｒｉｎｇ　Ｕｎｉｔｓ）（３Ｍ　カ
ンパニー（３Ｍ　Ｃｏｍｐａｎｙ））を使用して、光ガイドのアウトプット端部と試料デ
ィスクとの間を約１ｃｍの距離として、各側で６０秒間光硬化した。次いで、ディスクの
両側からフィルムを取り外し、そして試料を３７℃／９５％相対湿度（「ＲＨ」）で１時
間硬化させた。各ディスクを計量し、そして２５ｍｌの脱イオン水が添加されたガラスジ
ャー中に入れた。増加するフッ化物放出が以下の通り測定される明示された時間で、３７
℃で試料溶液を維持した。
【０１１０】
　フッ化物－選択電極、オリオン（Ｏｒｉｏｎ）モデル９６－０９－００（マサチューセ
ッツ州ケンブリッジのオリオン　リサーチ　インコーポレイテッド（Ｏｒｉｏｎ　Ｒｅｓ
ｅａｒｃｈ　Ｉｎｃ．，Ｃａｍｂｒｉｄｇｅ，ＭＡ））を使用して、水中で試料ディスク
から放出されるフッ化物イオンの量を定量した。フルオリド　アクティビティー　スタン
ダード（Ｆｌｕｏｒｉｄｅ　Ａｃｔｉｖｉｔｙ　Ｓｔａｎｄａｒｄｓ）＃９４０９０７お
よび＃０４０９０８を使用して、それぞれ１００百万分率（「ｐｐｍ」）および１０ｐｐ
ｍのフッ化物標準流体（両方ともオリオン　リサーチ　インコーポレイテッド（Ｏｒｉｏ
ｎ　Ｒｅｓｅａｒｃｈ　Ｉｎｃ．）から）で、電極をキャリブレーションした。
【０１１１】
　水中に放出されるフッ化物イオンの測定のために、１０ｍｌの試料溶液を、１０ｍｌの
ＴＩＳＡＢ溶液（全イオン強度調整緩衝液；マサチューセッツ州ケンブリッジのオリオン
　リサーチ　インコーポレイテッド（Ｏｒｉｏｎ　Ｒｅｓｅａｒｃｈ　Ｉｎｃ．，Ｃａｍ
ｂｒｉｄｇｅ，ＭＡ））を含有する６０ｍｌビーカーに移した。１０秒間、内容物を混合
した。キャリブレーションされたフッ化物－選択電極を溶液に入れ、そしてｐｐｍでフッ
化物濃度を記録し、そして硬化されたディスク１グラムあたりのフッ化物のミリグラムに
換算した。次いで、残りの液体を試料ジャーから除去し、そして新しい２５ｍｌ量の脱イ
オン水で置き換えた。試料ジャーがオーブンから取り出された後の明示された時間で、試
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料ジャーを３７℃のオーブンへと移し、そして本明細書で記載されるように、その時間に
放出されるフッ化物を測定した。水中での保管時間の関数としてフッ化物放出値を報告し
、そして各報告された値は３つの試料ディスクの平均を表した。
【０１１２】
湿分耐性のための結合強度
　接着剤試料を使用して、メッシュ基部を有する金属歯列矯正ブラケットをウシの歯に接
着させることによって、結合強度を試験した。ビクトリーシリーズ（ＶＩＣＴＯＲＹ　Ｓ
ＥＲＩＥＳ）（整理番号０１７－４０１）（または同等なもの）アッパーセントラルブラ
ケット（３Ｍ　ユニテック（３Ｍ　Ｕｎｉｔｅｋ））にシリンジで接着剤試料を適用した
。最初に、軽石水性スラリーでウシの歯を洗浄し、そしてリンスした。次いで、３７％リ
ン酸エッチング溶液で歯をエッチングし、水で洗浄し、そして湿分がなく、かつ油分がな
い空気で乾燥させた。次いで、製造者の指示に従って、トランスボンド（ＴＲＡＮＳＢＯ
ＮＤ）ＭＩＰ湿分不感性プライマー（３Ｍ　ユニテック（３Ｍ　Ｕｎｉｔｅｋ））で、歯
を処理した。適用された接着剤を有する金属ブラケットを、歯の上へ乗せ、そしていずれ
の過剰な接着剤も押し出すためにしっかりと圧迫した。過剰量を拭き取った。次いで、オ
ルトルクス　ＸＴ　硬化ユニット（ＯＲＴＨＯＬＵＸ　ＸＴ　Ｃｕｒｉｎｇ　Ｕｎｉｔ）
を使用して、ブラケットの近心および末端側の両方で、１０秒暴露によって接着剤を硬化
した。歯および結合されたブラケットの試料を、一晩３７℃の水に保管した。咬合タイウ
ィング下で０．５０ｍｍの丸ステンレス鋼ワイヤーループを連結することによって、結合
強度試験を実行した。インストロン（Ｉｎｓｔｒｏｎ）万能負荷フレームを使用して、歯
からブラケットの剥離が生じるまで、剪断／剥離モードで負荷を適用した。インストロン
（Ｉｎｓｔｒｏｎ）に取り付けられたワイヤーを、５ｍｍ／分の速度で引いた。ブラケッ
トあたりの結合強度として、最大力（ポンドの単位で）を記録し、そして報告された値は
、１０の異なる粘着剤被覆ブラケットを使用する１０回の測定の平均であった。次いで、
結合している基部領域（１０．９ｍｍ2）によって割り、そして４．４を掛けることによ
って、この平均をＭＰａの単位に変換した。
【０１１３】
　この試験方法の変形において、トランスボンド（ＴＲＡＮＳＢＯＮＤ）ＭＩＰプライマ
ーによる処理後、および歯への接着剤被覆ブラケットの結合前に、湿分（スプレーボトル
による蒸留水または麺棒による唾液の形態で）をウシの歯に適用した。異なる５つの接着
剤被覆ブラケットを使用する５回の測定の平均として結果を報告した。
【０１１４】
色試験
　４００ミクロン繊維反射率プローブおよびスペクトラウィズ（ＳｐｅｃｔｒａＷｉｚ）
ＣＩＥＬＡＢ比色計ソフトウェアを備えた、ステラネット　ポータブル　スペクトロメー
ター（ＳｔｅｌｌａｒＮｅｔ　Ｐｏｒｔａｂｌｅ　Ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ）モデルＥ
ＰＰ２０００Ｃ（フロリダ州オールドスマーのステラーネット　インコーポレイテッド（
ＳｔｅｌｌａｒＮｅｔ，Ｉｎｃ．，Ｏｌｄｓｍａｒ，ＦＬ））によって、接着剤試料の初
期および漂白された色の定量化を実行した。
【０１１５】
　色測定のための試料を調製するために、接着剤試料をポリエステル剥離ライナー上へ押
出し、金属リングを接着剤のまわりに配置し、そして第２の剥離ライナーを接着剤の上部
に配置した。次いで、金属リングによって接着剤の厚さを０．５１ｍｍに制御させながら
、２枚のプレキシガラス板の間で、得られる構造をプレスした。分光計の光源の電源を切
り、２枚の剥離ライナーの間の接着剤試料を、白色反射率標準（製品番号ＲＳ５０、直径
５０ｍｍ、ハロン型＞９７％反射率、３００－１５００ｎｍ、ステラーネット　インコー
ポレイテッド（ＳｔｅｌｌａｒＮｅｔ，Ｉｎｃ．））の上部に配置した。分光計の光ファ
イバープローブを、４５°の角度で試料より６．３ｍｍ上に配置した。１０００ミリ秒の
暴露時間で上部の剥離ライナーを通して、そして光線の下で接着剤の中心で、色測定を行
った。ソフトウェアによって、反射率スペクトルが捕捉され、そして入力をＬ*、ａ*およ
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びｂ*値に換算した。ａ*値は試料の赤みを示し、より高い数ほどより赤みが強いことを示
す。
【０１１６】
　２枚のポリエステル剥離ライナーの間でプレスされた接着剤を３分間、トレイド（ＴＲ
ＩＡＤ）２０００光硬化オーブン（ペンシルバニア州ヨークのデントスプリ　インターナ
ショナル　インコーポレイテッド（Ｄｅｎｔｓｐｌｙ　Ｉｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌ，Ｉ
ｎｃ．，Ｙｏｒｋ，ＰＡ））中で硬化したことを除き、本明細書に記載されるものと同一
の様式で、硬化された接着剤試料を調製した。そのままのポリエステルライナーを有する
硬化された接着剤試料は、白色反射率標準上に直接に配置された。分光計の光源の電源を
入れ、そして本明細書で記載されるようにＬ*、ａ*およびｂ*値を測定した。それぞれの
報告された値は、３回の測定の平均を表す。
【０１１７】
白色光安定性
　色試験方法に関して本明細書で記載されるように、接着剤試料を調製した。０．５１ｍ
ｍの厚さを有するディスク形状に、ポリエステル剥離ライナーの間で接着剤をプレスする
ことによって、５つの試料を製造した。１つの接着剤ディスクを直ちに測定し、そしてゼ
ロ点として使用した。残りの４つのディスクを白紙シート上に配置し、そして標準の天井
の高さの蛍光取り付け具の下に直接的に机の高さで配置した。蛍光および接着剤試料の間
の距離は、約２．０メートルであった。２、５、１０および２０分の暴露後に、接着剤試
料を蛍光暴露から除去し、そして暗屋へ移した。次いで、色試験方法のために本明細書に
記載されるように、試料の色を測定した。次いで、蛍光への暴露の関数としてａ*に関す
る結果を報告することができ、それぞれ報告された値は１回の測定を表す。
【０１１８】
出発材料調製ＣＤＭＡ
　以下の手順に従って調製されるクエン酸およびＩＥＭの反応生成物として、ＣＤＭＡを
定義した。メカニカルスターラー、冷却管、添加ロートおよび給気口チューブを備えた反
応容器において、テトラヒドロフラン（５．９リットル）中にクエン酸（１８７０ｇ；９
．７３３モルのシトレート、２９．２モルのカルボキシレート）を溶解した。得られた均
質溶液に、ＢＨＴ（４．６９ｇ）、ＴＰＳ（４．６８ｇ）およびＤＢＴＤＬ（４．６８ｇ
）を添加した。乾燥空気を給気口チューブを通して反応混合物に導入し、そして、反応温
度を約４０℃に維持する速度で、添加ロートを通してＩＥＭ（３０１９ｇ；１９．４６モ
ル）を滴下した。反応に続いて、赤外線分光法およびガスクロマトグラフィーを行った。
全ＩＥＭを添加して、ＩＲスペクトルがイソシアネート基の存在をもはや示さなくなった
後、溶媒を反応混合物から真空下で除去し、粘性液体を得た。核磁気共鳴分光法によって
、添加されたメタクリレート官能性の存在およびカルボキシル基の保持を確認した。その
後の配合研究で使用するために、粘性液体（ＣＤＭＡ）を、１部ＰＥＧＤＭＡと２部ＣＤ
ＭＡの重量比のＰＥＧＤＭＡ中に溶解した。得られた溶液をＣＤＭＡ－ＰＥＧＤＭＡと称
した。
【０１１９】
フィラーＡ（シラン処理石英フィラー）
　フィラーＡは、以下の手順に従って調製されるシラン処理石英フィラーであった。脱イ
オン水５８．３ｇ部分を１０００ｍｌビーカー中で計量した。約２９℃～３３℃に水を予
熱した。マグネチックスターラーで撹拌しながら、１０５ｇの石英フィラー（アラスカ州
ジェシービルのコールマン　クオーツ（Ｃｏｌｅｍａｎ　Ｑｕａｒｔｚ，Ｊｅｓｓｉｅｖ
ｉｌｌｅ，ＡＫ））を水に添加し、続いて、１．７ｇのエアロシル（ＡＥＲＯＳＩＬ）Ｒ
－９７２ヒュームドシリカをゆっくり添加した。１％トリフルオロ酢酸（シグマ－アルド
リッチ（Ｓｉｇｍａ－Ａｌｄｒｉｃｈ））によって、得られたスラリーのｐＨを約２．５
と３．０との間に調整した。５分間、混合を続け、続いて、３ｇの３－メタクリロキシプ
ロピルトリメトキシシラン（ペンシルバニア州ブリストルのユナイテッド　ケミカル　テ
クノロジーズ　インコーポレイテッド（Ｕｎｉｔｅｄ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｔｅｃｈｎｏ
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ｌｏｇｉｅｓ，Ｉｎｃ．，Ｂｒｉｓｔｏｌ，ＰＡ））を添加した。得られたスラリーを２
時間撹拌し、次いで、ポリエステルシートで裏張りされたトレイに均一に注入した。充填
されたトレイを、約６０℃で１２時間、対流乾燥オーブン中に置き、乾燥ケーキを得た。
乳鉢および乳棒を使用して乾燥ケーキを破砕し、約６０℃で８時間乾燥させ、７４ミクロ
メートルナイロンスクリーンを通して破砕されたフィラーをスクリーニングし、フィラー
Ａと示される粉末フィラーを得た。
【０１２０】
フィラーＢ（シラン処理ＦＡＳフィラー）
　フィラーＢは、以下の手順に従って調製されたシラン処理されたフルオロアルミノシリ
ケートガラス（ＦＡＳ）フィラーであった。脱イオン水６，４２０ｇ部分を、２３リット
ルのポリエチレンバケツ中に計量した。プリミア（Ｐｒｅｍｉｅｒ）電気ミキサー（ペン
シルバニア州リーディングのプリミア　ミル（Ｐｒｅｍｉｅｒ　Ｍｉｌｌ，Ｒｅａｄｉｎ
ｇ，ＰＡ））で水を撹拌し、ミキサーの軸に対して深さ約２．５ｍｍのボルテックスを生
じ、約９０ｇの氷酢酸の添加によってｐＨを約３．０まで調整した。得られた酸性溶液に
、５２１ｇの３－メタクリルオキシプロピルトリメトキシシラン（ユナイテッド　ケミカ
ル　テクノロジーズ　インコーポレイテッド（Ｕｎｉｔｅｄ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｔｅｃ
ｈｎｏｌｏｇｉｅｓ，Ｉｎｃ．））を添加した。溶液を１時間撹拌し、次いで、５９９０
ｇの微細粉末ＦＡＳガラス（ドイツ、ランツフートのショット　グラス（Ｓｃｈｏｔｔ　
Ｇｌａｓ，Ｌａｎｄｓｈｕｔ，Ｇｅｒｍａｎｙ））を充填した。得られたスラリーを３０
分間撹拌し、次いでポリエステルシートで裏張りされたトレイに均一に注入した。充填さ
れたトレイを、約８０℃で１６時間、続いて、１００℃で追加の２時間、対流乾燥オーブ
ン中に置き、乾燥ケーキを得た。乳鉢および乳棒を使用して乾燥ケーキを破砕し、７４ミ
クロメートルナイロンスクリーンを通して破砕されたフィラーをスクリーニングし、フィ
ラーＢと示される粉末フィラーを得た。
【０１２１】
実施例１～１０および比較例１～３
　本発明の組成物（例えば、接着剤）（実施例１～１０）および比較例１～３を、以下の
手順に従って調製した。
【０１２２】
　容器中に表１Ａおよび１Ｂに示される樹脂成分を充填することによって、樹脂前駆体を
最初に調製した。得られた混合物を４５℃まで加熱し、そして、ガラス撹拌ロッドおよび
２．５４ｃｍテフロン（登録商標）撹拌ブレードを備えた電気撹拌モーター（フィッシャ
ー　サイエンティフィック（Ｆｉｓｈｅｒ　Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ）、モデル＃４７）を
使用して撹拌した。約６ｍｍのボルテックスが生じるように、撹拌速度を調節した。混合
容器を光から保護し、全固体成分を溶解するように混合を４時間続けた。次いで、各樹脂
前駆体を、表１Ａおよび１Ｂに示されるフィラー成分と組み合わせ、均一ペースト状組成
物が得られるまで混合した。
【０１２３】
　実施例２、３および５～９に関して、充填された材料の量を収容するために十分なサイ
ズ（０．９５～３．７８５リットル）のプラネタリーミキサー（ニューヨーク州ハウパウ
ジのチャールズ　ロス　アンド　カンパニー（Ｃｈａｒｌｅｓ　Ｒｏｓｓ　ａｎｄ　Ｃｏ
，Ｈａｕｐｐａｕｇｅ，ＮＹ））を使用して、樹脂前駆体とフィラー成分との混合を達成
した。１５リットルのプラネタリーミキサー（ペンシルバニア州リーディングのプリミア
　ミル（Ｐｒｅｍｉｅｒ　Ｍｉｌｌ，Ｒｅａｄｉｎｇ，ＰＡ））を使用して、実施例１０
と比較例３を混合した。一般的に、最初に樹脂前駆体を、続いて、フィラー成分を混合容
器に充填した。直ちにフィラー全量を充填し、そして所望のペースト状の一貫性が達成さ
れるまで混合するか；あるいは全フィラーの一部は初期混合物から保留されて、その後の
混合サイクルに取り入れられた。典型的に、合計１～４の追加的なフィラー混合サイクル
を利用した。ペーストの均質性は、いくつかの要因（例えば、混合時間、プラネタリー混
合速度、樹脂粘度および添加されるフィラーの総量）次第であった。プラネタリーミキサ
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ーで混合される実施例に関しては全て、１０～１２ｒｐｍの混合速度で４５℃で実行され
た。
【０１２４】
　実施例１および４ならびに比較例１および２に関して、樹脂前駆体とフィラー成分との
混合は、ハウスチルド　スピード　ミキサー｛Ｔ｝システム（Ｈａｕｓｃｈｉｌｄ　Ｓｐ
ｅｅｄ　Ｍｉｘｅｒ｛Ｔ｝Ｓｙｓｔｅｍ）（サウスカロライナ州ランドラムのフラック　
テック　インコーポレイテッド（Ｆｌａｃｋ　Ｔｅｃ　Ｉｎｃ，Ｌａｎｄｒｕｍ，ＳＣ）
）を使用して達成された。この種類のミキサーは、樹脂前駆体およびフィラー成分が容器
に充填されるという点で従来のミキサー（例えば、プラネタリーミキサー）と異なり、容
器とその内容を迅速に回転することによって生じる遠心力を通して混合を達成した。この
方法によって混合される実施例に関して、樹脂およびフィラー成分の全量を４０ｍｌのプ
ラスチック混合容器に充填し、そして３，０００ｒｐｍで１分間室温で混合して、均一な
組成物を得た。
【０１２５】
　実施例１～１０、ならびに比較例１（ＣＥ－１）および２（ＣＥ－２）の全組成物は、
２以上のフィラー成分を含んだ。実施例１、６～８、ＣＥ－１およびＣＥ－２に関して、
表１Ａおよび１Ｂに示される量で、フィラー成分を独立して添加した。あるいは、混合容
器において樹脂前駆体に充填する前に、フィラー成分を組み合わせてフィラー前駆体を形
成することができた。かかるフィラー前駆体を調製して、実施例２～５および９～１０の
組成物を製造するために使用した。都合の良い大きさのビーカーで手で少量を混合するこ
とによってかかる混合を達成したか、あるいは、多量の材料に関しては、実施例１０に関
して実行された通り、パターソン　ケリー　ツイン　シェル　ブレンダー（Ｐａｔｔｅｒ
ｓｏｎ　Ｋｅｌｌｅｙ　Ｔｗｉｎ　Ｓｈｅｌｌ　Ｂｌｅｎｄｅｒ）（ペンシルバニア州カ
ンプヒルのハースコ　コーポレイション（Ｈａｒｓｃｏ　Ｃｏｒｐ．，Ｃａｍｐ　Ｈｉｌ
ｌ，ＰＡ））を使用してブレンドを達成した。
【０１２６】
　表１Ａおよび１Ｂに記載された各実施例および比較例に関して、組成物の総重量を基準
として、樹脂およびフィラー成分を重量％で記載した。
【０１２７】
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【表２】

【０１２８】
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【表３】

【０１２９】
実施例１１～２０
　比較例１と示される組成物中に、様々な高表面積のヒュームドシリカ材料を少量混合す
ることによって、実施例１１～１５を調製した。比較例２と示される組成物中に、様々な
高表面積のヒュームドシリカ材料を少量混合することによって、実施例１６～２０を調製
した。使用される具体的なヒュームドシリカ材料およびヒュームドシリカの添加量を表２
に示す。各場合において、高表面積のヒュームドシリカの添加によって、組成物の物理的
特性における重大な変化が引き起こされ、そしてこの変化度は、添加されるヒュームドシ
リカの量および種類次第であった。少量の高表面積のヒュームドシリカの添加によって、
ペーストは、出発組成物（比較例１～２）の場合の高流動ペーストから、得られる組成物
（実施例１１～２０）の場合の非流動、非スランプペーストへと変形した。ＣＡＢ－Ｏ　
ＳＩＬ　Ｍ５変性は、粘度の最も劇的な増加をもたらし（実施例１１～１３、および１６
～１８）、特に０．５重量％以上のレベルで添加される場合、出発組成物の流動特性を変
性することができることが観察された。出発組成物（比較例１～２）への０．５重量％の
ＣＡＢ－Ｏ－ＳＩＬ　ＴＳ７２０またはエアロシル（ＡＥＲＯＳＩＬ）Ｒ９７２の添加は
、粘度におけるわずかな変化のみをもたらすが、出発組成物のペーストを、非流動、非ス
ランプペースト（実施例１４～１５および１９＝２０）へと著しく変形させた。
【０１３０】
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【表４】

【０１３１】
評価および結果
　静的降伏応力および定常状態粘度：実施例１１～２０、比較例１～３、および市販の製
品トランスボンド（ＴＲＡＮＳＢＯＮＤ）ＸＴ　歯科矯正接着剤（３Ｍ　ユニテック（３
Ｍ　Ｕｎｉｔｅｋ））に関して、本明細書に記載の試験方法に従って静的降伏応力および
定常状態粘度を測定した。結果を表３に報告する。これは、それぞれ３．９５％および７
．９０％のレベルでヒュームドシリカＯＸ－５０を含有する接着剤組成物ＣＥ－１および
ＣＥ－２への低レベルの様々な高表面積ヒュームドシリカ材料の添加が、降伏応力（０．
２５％ヒュームドシリカを含有する実施例１３を除く）および粘度の増加を伴う組成物（
実施例１１～２０）を与えることを示す。ある実施例（例えば、実施例１１～１２、１４
～１７、１９～２０）の場合、ＯＸ－５０の添加によって、包装された接着剤被覆歯科矯
正装置における接着剤として使用するために非常に望ましいレオロジー特性を与えた。市
販の製品トランスボンド（ＴＲＡＮＳＢＯＮＤ）ＸＴもこれらの適用に関して望ましいレ
オロジー特性を有するが、この製品は親水性が低く、そしてフッ化物放出能力が不足して
いる（例えば、フッ化物放出成分を含有しない）。
【０１３２】
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【表５】

【０１３３】
　水分取り込み：実施例２～３および５～６、比較例３、ならびに市販の製品トランスボ
ンド（ＴＲＡＮＳＢＯＮＤ）ＸＴ　歯科矯正接着剤（３Ｍ　ユニテック（３Ｍ　Ｕｎｉｔ
ｅｋ））に関して、本明細書に記載の試験方法に従って水分取り込みを測定した。２日お
よび１０日での水分取り込みにおけるパーセント増加に関する結果を表４に報告する。こ
れは、（２日で）比較例３またはトランスボンド（ＴＲＡＮＳＢＯＮＤ）ＸＴと比較して
、実施例２～３および５～６による著しく大きい水分の取り込みを示す。増加した水分取
り込みは、本発明の実施例２～３および５～６における実質的により親水性のポリマーの
存在に寄与し得る。本発明で使用される接着剤の親水性はフッ化物輸送を促進し、そして
水分または唾液の取り込みを促進し、結合の破損の可能性を低下させる（例えば、湿分ま
たは唾液によって汚染された歯に結合された接着剤被覆ブラケットの場合）。
【０１３４】
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【０１３５】
　接着剤／ブラケットフローアウト：本明細書に記載の試験方法に従って、実施例１２～
１５、１７～２０および比較例１～３の接着剤／ブラケットフローアウトを測定した。結
果を表５に報告する。これは、それぞれ３．９５％および７．９０％のレベルでヒューム
ドシリカＯＸ－５０を含有する接着剤組成物ＣＥ－１およびＣＥ－２への低レベルの様々
な高表面積ヒュームドシリカ材料の添加が、被覆ブラケット下から少しのフローアウトし
か測定されないか、全く測定されないようなレオロジー特性を有する組成物（実施例１２
～１５および１７～２０）を与えるを示す。対照的に、比較例１～３に関して著しいフロ
ーアウトが測定された。かかるレオロジー特性を有する接着剤組成物（すなわち、時間が
経過しても最小のフローアウトか、またはフローアウトがない）は、接着剤被覆、包装歯
科矯正装置において接着剤として使用するために非常に望ましい。
【０１３６】
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【表７】

【０１３７】
　接着剤／ブラケット垂直スリップ：本明細書に記載の試験方法に従って、実施例２およ
び５、ならびに比較例１～３の接着剤／ブラケット垂直スリップを測定した。結果を表６
に報告する。これは、本発明の接着剤組成物によって被覆されたブラケット（高表面積ヒ
ュームドシリカ材料、すなわち、約１０５～約１３０ｍ2／ｇの表面積を有するＣＡＢ－
Ｏ－ＳＩＬ　ＴＳ－７２０を含有する実施例２および５）が本質的にブラケットスリップ
を示さないことを示す。対照的に、それぞれ３．９５％、７．９０％および１．９４％の
レベルで、約３５ｍ2／ｇ～約６５ｍ2／ｇの表面積を有する低表面積のヒュームドシリカ
材料、すなわちＯＸ－５０のみを含有する比較例１～３によって被覆されたブラケットに
関して、著しいブラケットスリップが測定された。これらの結果から、比較的高い表面積
を有するヒュームドシリカ材料の存在が、接着剤組成物のレオロジー特性の増加に寄与し
ていたことを結論付けることができる。かかるレオロジー特性を有する接着剤組成物（す
なわち、時間が経過しても最小のスリップか、またはスリップがない）は、接着剤被覆、
包装歯科矯正装置において接着剤として使用するために非常に望ましい。
【０１３８】
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【表８】

【０１３９】
　フッ化物放出：本明細書に記載の試験方法に従って、実施例２～５および９、ならびに
市販の製品Ｆ２０００修復材（３Ｍカンパニー（３Ｍ　Ｃｏｍｐａｎｙ））のフッ化物放
出を測定した。１日、２日および２１日の試験試料の１グラムに対するフッ化物のミリグ
ラムに関する結果を表７に報告する。これは、実施例２～５および９、ならびにＦ２００
０修復材製品に関する累積フッ化物放出を示す。これらの結果は、本発明の実施例および
Ｆ２０００修復材の両方におけるフッ化物放出成分（すなわち、ＦＡＳガラス成分）存在
に起因し得る。
【０１４０】

【表９】

【０１４１】
　湿分耐性のための結合強度：本明細書に記載の試験方法に従って、実施例１および市販
の製品トランスボンド（ＴＲＡＮＳＢＯＮＤ）ＸＴ　歯科矯正接着剤（３Ｍ　ユニテック
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（３Ｍ　Ｕｎｉｔｅｋ））に関して、異なる湿分条件下での結合強度を測定した。乾燥お
よび湿潤条件下での結合強度に関する結果を表８に報告する。これは、乾燥条件下で、実
施例１およびトランスボンド（ＴＲＡＮＳＢＯＮＤ）ＸＴ試料の両方に関して比較可能な
値を示す。しかしながら、湿潤条件下で、実施例１は、市販の製品より著しく高い結合強
度を示した。この結合強度の増加（トランスボンド（ＴＲＡＮＳＢＯＮＤ）ＸＴとの比較
において）は、本発明の実施例１における親水性ポリマーの存在に起因し得る。実施例１
のこの親水性は、水分または唾液の取り込みを促進し、結合の破損の可能性を低下させる
（例えば、湿分または唾液によって汚染された歯に結合された接着剤被覆ブラケットの場
合）。
【０１４２】
【表１０】

【０１４３】
　色試験：本明細書に記載の試験方法に従って、実施例２～５および８～９の初期色およ
び退色された色の定量を測定した。ａ*値に関する結果を表９に報告する。これは、光退
色性染料を含有するそれぞれの実施例の接着剤の光硬化に続く、容認できる色損失（退色
）を示す。
【０１４４】
【表１１】
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【０１４５】
　白色光安定性：本明細書に記載される白色光安定性試験方法に従って、実施例２～３、
５および９に関して、白色光条件下における色安定性の定量を測定した。ａ*値に関する
結果を表１０に報告する。予測される通り、実施例の接着剤のそれぞれに関して、蛍光へ
の暴露に続いて徐々に色損失が生じた。しかしながら、５分の光暴露後、色ａ*値は１５
より高く、歯の上に配置されたブラケットの周囲の接着剤の容易な除去のために、十分な
接着剤の色が利用可能であることが示される。接着剤被覆ブラケットは典型的に、５分以
内で、それらの包装から取り出され、すぐに除去されて、最終硬化される。
【０１４６】
【表１２】

【０１４７】
　前記詳細な説明および実施例は、理解を明瞭にさせるためのみに与えられる。それらか
ら、不必要に制限されないことが理解されるべきである。本発明は、示されて記載された
正確な詳細に限定されず、当業者に明白な変更は、請求の範囲によって定義された本発明
の範囲内に含まれる。
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【図２】

【手続補正書】
【提出日】平成21年10月27日(2009.10.27)
【手続補正１】
【補正対象書類名】特許請求の範囲
【補正対象項目名】全文
【補正方法】変更
【補正の内容】
【特許請求の範囲】
【請求項１】
　歯科矯正装置であって、当該装置を歯に結合させるための基部を有する歯科矯正装置と
、
　重合性成分と、フッ化物放出材料と、親水性成分と、硬化剤と、酸性成分と、少なくと
も７０ｍ2／ｇの表面積を有するヒュームドシリカを含むフィラーとを含む、前記装置の
前記基部上の接着剤と、
　その基部上に接着剤を有する前記歯科矯正装置を少なくとも部分的に包囲する容器と、
を含む包装物品。
【請求項２】
　前記接着剤が光退色性染料をさらに含み、該接着剤が、化学線放射への暴露前に初期色
を有し、かつ化学線放射への暴露後に最終色を有し、ここでは前記初期色が前記最終色と
は異なることを特徴とする、請求項１に記載の包装物品。
【請求項３】
　歯科矯正装置であって、当該装置を歯に結合させるための基部を有する歯科矯正装置と
、
　重合性成分と、フッ化物放出材料と、親水性成分と、硬化剤と、酸性成分と、ベースフ
ィラーと、少なくとも７０ｍ2／ｇの表面積を有するヒュームドシリカを含むフィラーと
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を含む、前記装置の前記基部上の接着剤と、
　その基部上に接着剤を有する前記歯科矯正装置を少なくとも部分的に包囲する容器と、
を含み、前記ベースフィラーが、前記接着剤の総重量を基準として１０重量％～８７重量
％で存在することを特徴とする、包装物品。
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