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Introduction générale

Introduction générale

Depuis des siécles, les dentistes ont tenté de remplacer les dents manquantes avaient eu
recours a toutes sortes de techniques, en général sans grand succes [1].

L’origine des prothéses dentaires remonte a fort longtemps. La raison est simple. Etre
¢denté a toujours posé deux problémes majeurs : d’une part, ¢ca rend le processus
d’alimentation plus difficile ; d’autre part, ¢a ne fait pas un beau sourire [1].

Les matériaux dentaires ont été le centre de la recherche considérable et de
développement durant les 50 derniéres années. Ils sont supposés avoir les propriétés
mécaniques comparables a ceux des dents naturelles, en plus d'une excellente qualité
esthétique [2].

Le développement de la chimie des matériaux a conduit a la production des matériaux
dentaires de plus en plus performants avec des propriétés physico-chimiques
remarquables et une bonne stabilité dans I'environnement buccal. Donc les matériaux
dentaires sont utilisés en clinique et au laboratoire ou ils apparaissent comme un
matériau de choix pour la réalisation des piéces prothétiques mobile et fixé [2].

Quatre familles de matériaux sont retrouvées :

-Les alliages métalliques.
-Les résines.

-Les composites.

-Les céramiques.

Le travail de notre mémoire sera articulé comme suite :

En une premiére partie, nous présentons 1’origine des biomatériaux, leurs

caractéristiques, et leurs applications.

Dans une seconde partie nous avons identifié le domaine d’étude sur les biomatériaux
dentaires utilisés par les dentistes, leurs propriétés, et leurs applications dans le milieu

buccal.

Dans une troisieme partie nous exposons les techniques expérimentales utilisées
(’analyse par la diffraction des RX, la spectroscopie infrarouge IR, et la Fluorescence
X).

Finalement dans la quatriéme partie concerne la présentation des résultats obtenus par
les méthodes des caractérisations citée ci-dessus, nous rapportons les caractérisations
systématiques (composition chimique, et la résistance thermique) des differents

échantillons formés par chauffage a 100°C.
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CHAPITRE

GENERALITE SUR LES
BIOMATERIAUX

Ce chapitre a pour objectifs de donner des informations bibliographiques sur les
bios matériaux, leurs caractéristiques et leurs applications industrielles. En
effet, une vision claire sur les domaines d’applications, ainsi que des diverses
données sur ces matériaux, permet de comprendre certains de leurs

caractéristiques.
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1. Qu'est-ce qu'un biomatériau ?

Tout matériau non vivant utilisé dans un dispositif médical et visant a remplacer, ou
traiter, un tissu, un organe ou une fonction

Conférence de consensus — Chester - 1991

* contact avec des tissus ou === Biocompatibilité
fluides vivants.

» durée du contact > quelques === Ce paramétre de durée
heures permet d'exclure les
produits pharmaceutiques
du champ des
biomatériaux

*non vivant === |es différencier des greffes

Biomatériaux =

2. Exigences pour un biomatériau

.2.1Exigences communes :
* au produit
« Biocompatibilitt——» Tolérance biologique € -« 4 ses constituants

* a ses produits de dégradation

\

/

« Biocompatibilité « négative » : le matériau ne doit pas avoir de

réaction inflammatoire ou de toxicité,.....

- < « Biocompatibilité élargie : la capacité d'un matériau a étre utilisé

une réponse de I'hdte appropriée dans une application spécifique

\ Bio fonctionnalité : remplir la fonction pour laquelle il est prévu
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2.2. Exigences de certaines propriétés mécaniques :

Suivant la nature du produit :

* résistance a la rupture

* résistance a 1’usure

* résistance a la fatigue

* résistance au fluage

* résistance au choc
Ce qu’il ne faut pas oublier :
[ ° Corrosion des métaux
* Vieillissement des plastiques
Le biomatériau va se dégrader : * Détérioration mécanique
* débris

* fissures

\ * fractures
( « Positivement : adaptation tissulaire

au nouveau régime des contraintes

Le biomatériau va modifier : * Négativement :
{ * réactions inflammatoires
* mort cellulaire

* toxicité locale ou générale
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3. Cahier des charges d'un biomatériau :

* Stérilisable

* Absence de risque de transmission de maladie infectieuse ou parasitaire
 Absence de réaction immunitaire

* Pas de toxicité du produit d’origine et de ses produits de dégradation

» Fabrication et stockage faciles

* Moindre cott
4. Grandes classes de biomatériaux :

* Dans ce chapitre nous décrirons les propriétés mécaniques, physico-chimiques et de
biocompatibilité des différentes classes de biomatériaux ainsi que les domaines

d’utilisation de chacune d’entre eux.

* Biomatériaux métalliques

* Biomatériaux céramiques et COmposites
* Biomatériaux polymériques

* Biomatériaux naturels

4.1. Les biomatériaux métalliques :

Par rapport a d'autres biomatériaux comme les céramiques et polymeres, les biomatériaux
métalliques ont la propriété d'étre capable de supporter des contraintes élevé et aussi de
nature cycliques

* C'est la raison pour laquelle ces alliages, par exemple ceux qui ont suffisamment de
résistance a la fatigue de flexion, sont largement utilisés comme :




- substituts passive pour le remplacement des tissus durs (0s) comme dans la prothése

totale de la hanche et du genou,
- aides a la guérison des fractures osseuses comme les plaques et les vis,

- des dispositifs de fixation vertébrale des implants dentaires en raison de leurs

excellentes propriétés mécaniques et de résistance a la corrosion

- des implants dentaires en raison de leurs excellentes propriétés mécaniques et de

résistance a la corrosion

Os iliaque

Cavité

cotyloidienne v
Téte du femur Q’

R Y
Col du fémur _ _./

Fémur L

Fig 01 : les différentes utilisations des biomatériaux métalliques.

Les principaux problémes mal résolus avec les métaux et alliages métalliques sont le
Suivants :
-corrosion électrochimique et durabilité,

- mécanismes de dégradation non électrochimiques incluant les interactions

protéine/métal

- réactions immunitaires et d'hypersensibilité

N
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- adaptation des propriétés mécaniques

- propriétés de frottements et problémes de débris.

4.1.1. Application des bios matériaux meétalliques

4.1.1.1. Les aciers inoxydables :

Parmi les biomatériaux métalliques, le plus
important par les volumes est sans doute
I'acier inoxydable, encore largement utilisé

en chirurgie orthopédique

\\.\\u”

Clous inox

tige fémorale et téte en inox

Arc dentaire en acier Inoxydable

Vis orthopédique en inox
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g Catyle métsllique

6 TPoly-éthyléee

Tése métallique

Tige Fémorale

Prothése de I’épaule

Fig 02 : les différents matériaux fabriqués par les aciers inoxydables.

41.1.2. Les alliages Cobalt-Chrome :

Il existe 2 types des alliages Cobalt-Chrome :
1- I’alliage Co-Cr-Mo destine a étre coulee

2- I’alliage Co-Ni-Cr-Mo fagonné par forgeage a chaud

Les alliages coulables Co-Cr-Mo ont été Les alliages forgeables Co-Ni-Cr-Mo
utilisés pour plusieurs décennies dans la sont relativement nouveaux et sont
médecine dentaire et recemment pour la utilisés pour faire les tiges de protheses
fabrication des implants articulaires. pour les articulations lourdement chargés

comme le genou et la hanche.

Prothese totale de la hanche en alliage

CoCr (état apres 38 ans

. .
Implants dentaires en CoCr d’implantation)
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Stent en alliage CoCr d’épaisseur trés
réduit grace aux propriétés

mécaniques de I’alliage CoCr

Prothése totale de genou

Piece fémorale en alliage de Chrome- Cobalt de bonnes capacités d’élasticité et de

résistance.

Fig 03 : les différentes matériaux fabriqué par alliages cobalte-chrome .

4.1.1 3 Le Titane et ses alliages :

Le titane est I’'un des métaux les plus
biocompatibles, avec 1’or et le platine,
c’est-a-dire qu’il résiste totalement aux

fluides corporels.

Prothese de cotes en titane expansible
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Systémes de fixation en Titane : Tiges,

plaques, vis, clous

Renovis E-MAX
Pateller Component

A200 Femoral
Component

Renovis E-MAX
Tibial Insert

A200 Tibial
Component

La Prothese tibiale est en générale en Titane Ti6Al4V

Fig 04 : les différents matériaux fabriqués par le titane et ses alliages.

4.1.1.4. Les alliages @ mémoire de forme NiTi (ou Nitinol) :

-Alliage Nickel-Titane a presque 50%-
50%

-Biocompatible

- Microstructure : Deux états de phase
solide, une & haute température appelé
MARTENSITE, et une autre stable a
basse température appelé AUSTENITE

Réseau cristallin
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Avant intervention Aprés Pintervention pince en Nitinol

\ ;
Agrafe en AMF pour la correction

de la scoliose idiopathique par
modulation de la croissance

Plaque de fixation en AMF Arc pour appareil dentaire

Fig 05 : les différents matériaux
fabriqués par Alliage Nickel-Titane
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4.1 2. Etude comparative :

| densités des biomatériaux

Modsle de Young en GPa métalliques
TH35NB-STa-72-0.40 (TNZTO) | ey Alliages densité (g/cmY
T’-la“o}i/lti‘r:-?;}ﬁl' i : Ti et ses alliages 4.5
Tr13Nb-137¢ | 316 acier inox 7.9
Ti-15Mo-3Nb-30 RISRy) e CoCrMo 8.3
ﬁ-SAl-‘u.-.Sf; ‘_ CoNiCrMo 9.2
T NiTi 6.7
T
TH6AHYV |

Zircona |

e

Co-Cr-Mo |}

Limite élastique en NIPa

Titane et ses alliages
Alliages CoCr

Acier inox 316L | 7 = L L

200 400 600 800 1000

4.2. Les Céramiques :

La céramique est défini comme étant 1’art et la science de fabriquer des pieces solides
composées principalement de matériau non organique et non métalliques [Kingery et al.,
1976].Les céramiques utilises dans la fabrication des implants peuvent étre classées en
deux catégories :

- Bio-inertes ou non résorbables (relativement inerte)

- Biodégradables ou résorbables (non inertes)
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Prothese dentaire

Prothese totale de la hanche

Prothese totale de hanche
Zircone-Zircone

Différentes formes de Prothése totale de hanche Alumine-
substituts osseux de synthese Alumine

Fig 06 :_les différents matériaux fabriques par la céramique.
4.3. Les Polymeres :

Les biomatériaux polymériques sont des polymeéres organiques (chaines de carbones et
d’hydrogénes). L'enchainement des unités répétitives peut se faire de facon linéaire
(polymeéres linéaires), présentant des ramifications aléatoires (polymeres branchés) ou

systématiques et réguliéres (dendrometres).
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Fig 07: Polyethylene de type (UHMWPE)

Les utilisations des polymeéres dans le domaine des biomatériaux sont extrémement
nombreuses. On peut citer parmi ces biomatériaux :

Valve cardiovasculaire Bouclier fémorale en CoCr
glisse sur un plateau tibial en
polyéthyléne.

CEMENT
Polymethylmetacrylate (PMMA)

Sten couvert
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Greffes vasculaires Bouclier fémorale en CoCr

glisse sur un plateau

Fig 08 : les différents matériaux fabriqué par polymeres

4 4. Les biomatériaux naturels :

Le souci de biocompatibilité des implants a orienté les chercheurs vers des matériaux

logiqguement biocompatibles puisque d'origine naturelle.

la chitine, polysaccharide extrait des coquilles de crabe, qui est susceptible

d'application pour les fils de suture, la chirurgie reconstructive et la peau artificielle

- les furanes, polysaccharides extraits des algues marines (anticoagulants - anti
complémentaires, etc...) ;

- la cellulose, traditionnellement utilisée pour les membranes de dialyse, mais dont
d'autres applications sont a I'étude, notamment comme ciment de prothése de hanche

- le corail, qui pourrait étre utilisé en chirurgie orthopédique et/ou maxillo-faciale,
grace a la possibilité de recolonisation de ce matériau par les cellules osseuses ;

- le collagéne, d'origine animale (extrait de la peau) ou humaine (extrait du

placenta humain) et dont les applications existantes ou envisageables sont trés

nombreuses (cosmétologie et chirurgie esthétique, pansements et éponges

hémostatiques, implants oculaires et pansements ophtalmologiques,...)
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5. Domaines d'application des biomatériaux

Ophtalmologie :

lentilles, implants,
coussinets de récupération,
produits visqueux de
chambre postérieure

Chirurgie

orthopédique :

protheses articulaires
(hanche, coude, genou,
poignet,...), ortheses,
ligaments et tendons
artificiels, cartilage,

remplacement osseux pour
tumeur ou traumatisme,
chirurgie du rachis,
réparation de fractures (vis,
agrafe,  plaques, clous,
broches), matériaux de
comblement 0SSeux
injectable

Cardiovasculaire :

valves cardiaques, matériel
pour circulation extra -
corporelle  (oxygénateurs,
tubulures, pompes, ...), coeur

artificiel, assistance
ventriculaire,  stimulateurs
cardiaques, prothéses
vasculaires, matériels pour
angioplastie luminale

coronarienne et  stents,
cathéters endoveineux
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Urologie/ nephrologie :

dialyseurs, poches, cathéters
et tubulures pour dialyse
péritonéale, rein artificiel
portable

Endocrinologie
chronotherapie :

pancréas artificiel, pompes
portables et implantables,
systtmes de libération
contr6léee de medicaments,
biocapteurs

Odontologie
stomatologie :

matériaux de restauration et
comblement dentaire et
0SSeux, traitements
prophylactiques,

orthodontie, traitement du
parodonte et de la pulpe
implants, reconstruction
maxillo -faciale

Généralité sur les biomatériaux
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CHAPITRE

LES BIOMATERIAUX DENTAIRES

Le chapitre II a pour objectifs d’étudie les différentes types des biomatériaux
dentaires produites dans les laboratoires ; de plus nous avons identifiés les
échantillons de notre étude de recherche (La résine polyméthacrylate «PMMA»,
les céramique feldspathiques, Les résine composites quartz aux résines époxy,
les alliages métallique cobalt-chrome et Nikel-chrome)
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1. Introduction

Le dentiste analysera avec soin I’état de santé de la cavité bucco-dentaire de son patient
et préconisera la solution qui lui sera la plus adaptée. Avant de passer a 1’étude des types
des biomatériaux utilises pour traiter les problémes dentaires, il faut d’abord renseigner
le milieu buccal et les différentes sections de la dent, et connaitre également les types de
problémes exposés aux dents pour trouver des solutions et puis on identifie les matériaux
utilisés dans les traitements des dents dans le milieu buccal.

1.1. Le milieu buccal :

Milieu Contraintes
humide mécaniques

Composition Contact
fluctuante avec O,

1.2. Composition et propriétés des Tissus dentaires :

Dentine Email Dentine Cément
Email ! Pulpe
» Densité (g/cm?) 2.97 2.14 2.03
) Conductibilité thermique 2.23 1.36
Cément  (mcal /s .cm2.(°C/cm))

Cém L. .

Limite proportionnelle 353 167
Pu (MPa)

Limite de rupture (MPa) 384 297
Module d’élasticité (GPa) 84.1 18.3
Dureté Knoop (kg / mm?) 343 68 40

Fig 09 :compoition et propriétés des tissus dentaire.

1.3. Les déférents probléemes de la dent :
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Atteinte carieuse légére

Atteinte carieuse importante

Edentationintercalintercaléée

(perte de deux dents)

Indentation
postérieure unilatérale

OBTURATION

COURONNE CERA
MO-METALLIQUE

PONT DE 4
ELEMENTS

Deux solutions
possibles :

A)

PROTHESE PARTI
ELLE ADJOINTE
B)

IMPLANTS ET
SUPRA-
STRUCTURE

Fig 10: Les déférents problemes de la dent

1.4. Les classes de cavités :

Fig 11 : Les classes de cavités
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1.5. Les solutions possibles :

1.5.1. Obturation en amalgame :

Travail direct au fauteuil par le médecin

1.5.2. Couronne céramo-mitallique :

Travail extemporane au laboratoire par le
technicien

Deux composants & mélanger :

Poudre + liquide : p.ex.

ciments, amalgame, alginate
Deux pates : p.ex.

mat. d’empreinte, résines, composites
(obsolete)

Un seul composant un a activer
(lumiere ou chaleur)

Une pate (lumiére) : p.ex.

résine composite, compomere

Un solide (chaleur) : p.ex.

Cire,  composition thermoplastique,
hydro colloide réversible

Deux Composants a mélanger

Poudre + liguide : p.ex.

Platre, résine synthétique pour
prothese, revétements

Poudre + liguide + chaleur :
porcelaine

Deux liquides : p.ex.

Résines époxy

Un composant unique

Chaleur : p.ex.
Alliages a couler, cire
Mécanigue : p.ex.
blocs céramique




Chapitre -2- les biomatériaux dentaires

2. Le biomatériaux dentaires :

2.1. Définition des biomatériaux dentaires

Un biomatériau déntaire est un ensemble des biomatériaux utilisés pour la réstoration des
cavités dentaires dans le milieu buccal comme par exemple les résinnes composites les
céramiques prothéquetiques les alliages dentaires ... ect

Fig 12 : Des biomatériaux dentaires

2.2. Classification des biomatériaux dentaires

Alliages nickel-chrome
Alliages cobalt-chrome Or compacté
Céramiques Porcelaine Inlays, onlays
Sur métal

Tout céramique
Ciment au verre ionomeére

Polymeéres Résines composites Classes |, Il
Acrylique - Elastoméres
Résines composites CL. IILIV

Tabl 01: Classification des biomatériaux dentaires




Chapitre -2- les biomatériaux dentaires

2.3. Les grands groupes de biomatériaux dentaires :

f

41’ xg

/1 ¥ |
@i

Fig 13 : les grandes groupes des biomatériaux dentaires.

2.4. Dans quel cas utilisés chaque biomatériau dentaire (les avantages
et les inconvénients) :

Chague dent doit étre évaluée individuellement afin de déterminer le meilleur matériau a
utiliser.

Composites directe

Indications :

Lorsque la cavité a restaurer est de petite taille (moins de la moitié de la largeur de la dent).

Obturations

Antérieures
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Fabrication :

La cavité est d’abord nettoyée et scellée avec une résine liquide. Le composite est ensuite
inséré sous forme de pate et polymérisé (durci) a I’aide d’une lumiére intense. Les
composites sont fabriqués d’environ de 85% de particules de silice et de quartz ainsi
gue de 15% de résine.

Avantage :

De couleur blanche, ils sont esthétiques. lls sont beaucoup plus biocompatibles que les
amalgames au mercure (environ 5000 fois plus). Ce matériau est I’alternative a I’amalgame
la plus économique.

Désavantage :

Chez ceux qui grincent des dents, ils s’usent plus rapidement que les amalgames. La dent
peut demeurer légerement sensible aux changements de température et a la pression au
début. Il faut voir le composite comme une restauration temporaire car les composites ont
une durée de vie moyenne de huit ans.

Indications :

Lorsque la cavité ou la restauration a remplacer est plus volumineuse. Si la dent présente
des signes de fragilité¢ tels des fissures, c’est le matériau de choix car c’est la seule
restauration qui redonne la solidité originale des dents.

Fabrication :

En une seule visite, photo numérigue, conception par ordinateur et usinage.




Avantage :

Conservation optimale de la structure dentaire saine avoisinante. Trés esthétiques, elles
redonnent 98% de la solidité originale a la dent. Elles sont également plus résistantes a la

fracture et a ’usure. C’est le type de restauration dentaire le plus durable.
Désavantage :

Codt plus élevé.

Indications :

L’or résiste mieux que la céramique lorsqu’il est en couche mince. Ce matériau sera donc
tout indiqué lorsque I’espace disponible pour le matériau de restauration est limité et que
nous souhaitons recouvrir une ou plusieurs cuspides fragiles (les pointes des dents
postérieures).

Fabrication :
Nécessairement au laboratoire — en deux rendez-vous.
Préparation :

A peine plus extensive que pour les composites directs, elle permet de rester trés
conservateur sur 1’épaisseur du matériau, tout en étant beaucoup plus durable que les
composites.

Avantage :

Restaurations tres solides et durables, tres douces pour la dent ou la restauration opposée,
plus résistantes que la céramique lorsqu’employée en couche mince.

Désavantage :

Moins esthétiques. Les incrustations en or peuvent nécessiter une recimentation a
I’occasion. Les métaux peuvent augmenter les courants électriques dans la bouche,

@
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c’est pourquoi I’or n’est pas recommandé s’il y a d’autres métaux a proximité (amalgames,
partiels, etc.). Colt élevé.

Indications :

Lorsque la restauration ou la cavité est trés extensive et la dent doit étre protégée par une
structure plus forte. Si une réhabilitation compléte de la bouche est nécessaires car les dents
sont trés usées ou brisées, il sera plus pratique de restaurer les dents avec des couronnes de
laboratoire.

Fabrication :

La majorité des couronnes de céramique peuvent étre réalisée en une seule séance a I’aide de
latechnologie. Par ailleurs, pour certains travaux plus élaborés ou lorsque 1’esthétique exige
un travail de précision, les couronnes sont réalisées au laboratoire. Le centre de la dent est
reconstruit en composite et ’extérieur de la dent est meulé. La couronne (genre de chapeau
qui recouvre la dent) peut étre fabriquée toute en porcelaine, toute en or ou en or recouvert
de porcelaine.

Avantage :

Bonne protection a long terme. Treés esthétique lorsque la porcelaine est utilisée. Excellente
fonction et durabilité.

Désavantage :

Moins de conservation biologique de la dent (6% de risque de traitement de canal). Colt
élevé.
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2.5. Durées de vie caractéristiques et comparaisons :

Fig 14 : Représentation d’une série de dents restaurées avec (a) un cément, (b) par une
résine composite et (c) par un matériau métallique (amalgame).

+/- 8 ans
+/-10 ans
+/-13 ans
+/-14 ans
+/-15 ans
+/- 20 ans

+/- 24 ans

Résines composites, classes | & I, Ciments au verre ionomere
Résines composites, cl. Ill, IV, V, Inlays et onlays en porcelaine
Couronne Jacket en porcelaine

Amalgame d’argent

Couronnes en porcelaine alumineuse

Couronne céramo-métallique, Restaurations coulées en or
(inlays, onlays, couronnes)

Aurifications (or compacté dans la cavite)

Tab 2 : Durées de vie caractéristiques et comparaisons.

3. Etude générale sur les échantillons utilisés :

3.1. la résine dentaire (Polymethylmethacrylate) :

Le disque de PMMA est fait de méthacrylate de Polymethyl spécial, qui a augmente la
translucidité et les propriétés mécaniques supérieures. 1l est congu pour de production de
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longs ou a court terme remplacements provisoires de restaurations, cimenté ou par vis
maintenue.

s (€

Bloc clair de la couleur PMMA pour
les accolades

Disque provisoire Pmma
davantage que la force
50MPA

Fig 15: la résine dentaire (Polymethylmethacrylate

Avantages :

Reésistance de recourbement,
Biocompatibilité,

Stabilité de la couleur,
Excellente capacité de fraisage

Couleurs naturelles de gradient

3.2. La résine composite dentaire a base du quartz aux résines
époxy :
En odontologie, on appelle résine composite un matériau constitue d’une matrice

organique résineuse et d’un renfort constitue de charges. La cohésion entre ces deux
matériaux est assurée par un agent de couplage, un silane




les biomatériaux dentaires

Chapitre -2-

Matrice
organique

Fig 16 : Représentation schématique d’une résine composite

Les problemes esthétiques et électrochimiques des amalgames, la fragilité, la solubilité et
la mauvaise biocompatibilité des silicates et des résines PMMA (Poly Methyl
MethacrylAtes), ont conduit au développement d’un nouveau type de matériau dans les
années 60 : les résines composites. Celles-ci ont donc été développées pour palier
notamment les insuffisances esthétiques des obturations précedentes : Les silicates et les
résines acryliques.

1953 : Bowen ajoute des charges de quartz aux résines époxy,

1955 : Buonocore introduit la notion de <«< mordancage >

1956 : Bowen crée le Bis-GMA (dimethacrylate glycidique de bisphenol A),

1962 : Bowen dépose le brevet du Bis-GMA.

Fig 17 : les différents problemes esthétiques et électrochimiques des amalgames

Depuis les années 70, le quartz silice (SiOz2) a été la charge la plus fréquemment utilisée
car il est tres stable chimiquement et a un indice de réfraction élevé. Cependant, il n’est
pas radio opaque, il posséde un coefficient d’expansion thermique élevé, sa structure
cristalline implique une géométrie des particules avec des arétes agressives qui conferent
au matériau composite un pouvoir abrasif, le rendant difficile a polir. Par contre, le silane
se lie plus facilement au quartz qu’au verre, ce qui permet une meilleure stabilité de teinte
et le quartz est moins sensible a 1’érosion.
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3.3. La céramique dentaire de type feldspathique :

Les propriétés finales des protheses en céramique, résistance mécanique, microstructure,
précision d’adaptation et propriétés optiques, résultent de la nature chimique du matériau
et du procédé de mise en forme. Un méme matériau peut étre mis en forme de fagons
différentes, modifiant ainsi ces propriétés. Un méme procédé de mise en forme peut étre
utilisé pour différents matériaux. Il est donc indispensable d’établir une classification
basée sur : (1) la composition chimique, (2) la microstructure et (3) les procédés de
mise en forme.

Présentation générale des 5 types de matériaux

1- céramiques feldspathiques :

2- vitro-céramiques :

3- Céramiques ou plutdt verres hydrothermaux

4- Céramiques alumineuses

5- Céramiques a base d'oxyde de zirconium (zircone)

\\ A a4 'i-y‘f‘ ¥4

Facettes en céramique feldspathique

Fig 18 : facette en céramique fledspathique.

Ce sont les céramiques traditionnelles destinées a 1’émaillage des coiffes céramo-
métalliques. De nouvelles céramiques feldspathiques & haute teneur en cristaux de leucite,
ont une résistance mécanique améliorée et un coefficient de dilatation thermique
augmenté. Elles peuvent étre, dans certaines situations cliniques, utilisées sans armature.
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3.4. Les dlliages dentaires :

Les alliages dentaires métalliques, se caractérisent par
une résistance élevée a la traction et par une excellente
usinabilité et propriété mécanique qui permettent de
réaliser surfaces lisses et compactes. Il y a plus de 20
types d’alliages, des plus tendres aux moyens,
moyens-dur et durs, et tous assurent une formation
d’oxyde réduite. Nous avons choisis 1’alliage de
Y, I’alliage Ni-Cr (Chrome Fer Nickel) (CrNiFe).et
_4, Palliage Co-Cr (Chrome Cobalt Molybdéne)
(CrCoMo). Pour notre étude de recherche

est un alliage chrome cobalt pour la réalisation de
couronne et bridge recouvert de céramique ou d’un
matériau acrylique. Avec ses propriétés techniques
remarquables et sa performance optimale de coulée, il
offre une procedure facile et simple. Gréce a sa structure
moléculaire extra fine, on obtient, apres la procédure de
coulée, des surfaces lisses et compactes. L’alliage, sans
beryllium, indium et gallium, est hautement résistant a la
corrosion. il se démarque par ses caractéristiques :
Compatible avec les céramiques les plus courantes du
marché : expansion thermique de 14,1 x 10-6 K2,
Propriétés de manipulation remarquable : fluidité
Alliage Chrome Cobalt gptimale. Une structure moléculaire extra fine : surface
CoCr pour stratification Jisse et compacte aprés coulée. Formation d’oxyde
céramo-métallique réduite : esthétique améliorée.

Les alliages pour bridges et couronnes présentent une
excellente résistance a la corrosion et une biocompatibilité
r idéale, comme en témoigne les tests médicaux. Il existe
trois types d’alliage pour les bridges et couronnes : un a
=% base de cobalt-fer, appelé Magnum Ductile, qui se
M A démarque par son degré de dureté éleve, mais également
par une excellente résistance a la corrosion ; un deuxieme
’“ alliage a base de nickel-chrome, appelé Magnum
s / Adamanta 2, qui présente une dureté inférieure ; et enfin
- / un troisieme alliage a base de nickel-fer, appelé Magnum
Ni-Cr-Fe, caractérisé par une dureté inférieure et un colt

réduit.
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CHAPITRE

LES TECHNIQUES EXPERIMENTALES

Le chapitre III a pour objectifs d’étaler les diverses techniques utilisées pour la
caractérisation des échantillons de notre étude de recherche (DRX, FTIR, XRF),

et enfin de définir I'intérét de chaque technique de caractérisations.
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1. Le traitement thermique appliqué sur les échantillons

La poudre des dents broyees a éte calcinée a l'air a des températures 100 °C dans un four
a moufle prothérm selon le mode opératoire de traitement thermique suivant :

- La température spécifiée (température de chauffage) est 10 K / min,
- Maintenue pendant a 1 h la température de calcination,
- Refroidir rapidement a la température ambiante (refroidissement a I'air).

L'incertitude de la température était de AT =+ 2 K.

2. Les techniques de caractérisations

2.1. Analyse par diffraction des rayons x (DRX)

Les rayons X sont une forme de rayonnement électromagnétique a haute fréquence. La
plage de longueurs d’onde correspondante est comprise approximativement entre 5 pico
meétres et 10 nanomeétres. L'énergie de ces photons va de quelques eV (électronvolt), a
plusieurs dizaines de MeV. La distinction entre les rayons X et les rayons gamma (qui
sont de méme nature et d'énergie semblable) vient de leur mode de production : les rayons
X sont des photons produits par les électrons des atomes alors que les rayons gamma sont

produits par les noyaux des atomes

v" Du point de vue qualitatif, les techniques de diffraction par des matériaux
pulvérulents permettent :

v’ Déterminer la composition chimique de la poudre en comparant le spectre
obtenu avec ceux contenus dans une base de données.

v Déceler la présence d’impuretés.
Tester la cristallinité du matériau...
v De point de vue quantitatif, ces méthodes permettent d’étudier :

Les parametres cristallins a, b, c, a, B, v.

v Des mélanges de poudres, des solutions solides.

v La présence d’un éventuel désordre structural.
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v' L’évolution en température des paramétres de 1’échantillon

Cette méthode permet de retrouver les parametres de maille d’un cristal. On pile dans un
mortier un cristal afin de le réduire en poudre trés fine, et de faire ainsi apparaitre
beaucoup de tout petits cristaux de 1’entité chimique, dits cristallites. On fixe cette poudre
sur une lame de microscope avec du ruban adhésif double face, et on opere la diffraction,

en introduisant cette lame dans la chambre d’un générateur de rayons X

Fig 19 : Principe de fonctionnement d’un diffractometre.

La diffraction de rayons X c’est une technique de base pour la caractérisation des
matériaux, elle permet de déterminer les phases minérales micro et poly-cristallines des
matériaux.  Notre analyse de diffraction des rayons X a été effectuée avec un
diffractométre PANalytical X'Pert ProMRD (Fig.29) avec Cu Ko de rayonnement (A =
0,15418 nm).
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Fig 20 : Diffractometre PANalyticalX'PertProMRD
2.1.5. Préparation des échantillons

SiI'échantillon n'est pas monocristallin, on utilise une autre technique qui est la diffraction

sur poudre. On observe des cercles concentriques au lieu des taches de diffractions

Cette technique permet une analyse rapide et non destructive d'un mélange de phases
cristallines. Elle est donc tres largement utilisée dans de nombreux domaines tels que la

minéralogie, la biologie, 1'archéologie, la pharmacologie, ...
Poudres cristallines

Une poudre est constituée de microcristaux présentant idéalement toutes les orientations
cristallines possibles. Il en résulte que I'espace réciproque observé pour un monocristal
est projeté selon une seule dimension. L'image de diffraction d'une poudre formée d'une
phase cristalline est constituée de cercles spécifiques de la phase. Un diffractométre peut

donc étre considéré comme une empreinte digitale d'une phase cristalline

Fig 21 : Echantillons sous atmosphére inertes Fig 22 : Echantillon des poudres sur défirent

supports
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Fig 23 : Exemple de I’analyse par diffraction des rayons x de KNiF3

2.2. Analyse par Spectroscopie infrarouge (FTIR)

Le rayonnement infrarouge (IR) fut découvert en 1800 par Frédéric Wilhelm Herschel.
Ces radiations localisées au-dela des longueurs d’onde dans le rouge, sont situées entre la
région du spectre visible et des ondes hertziennes. Le domaine infrarouge s’étend de
0,8um a 1000 pum. Il est arbitrairement divisé en 3 catégories, le proche infrarouge (0,8 &
2,5um) soit 12500-4000 cm-1), le moyen infrarouge (2,5 a 25um soit 4000-400 cm-1) et
le lointain infrarouge (25a1000umsoit400-10cm-1)

Fréquence
(Hz)

Y

Fréquence (H

Longueur
0,7 ym d’onde

Bl Fréquences des ondes électromagnétiques et longueurs d'onde dans le vide et dans I'air. (nm)

0,4 pm

Plus la fréquence est élevée, plus la longueur d’onde est courte
Fig 24: Les différents domaines de rayonnements

2.2.2. Objectifs
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v' La spectrométrie infrarouge est 1’un des outils les plus utilisés pour la

caractérisation et 1’identification des molécules organiques.

v La spectrométrie IR est une méthode de caractérisation rapide et sensible de la

plupart des molécules existantes

v' La spectrométrie infrarouge s'utilise principalement pour l'analyse qualitative

d'une molécule en mettant en évidence la présence de liaisons entre les atomes

(fonctions et groupements

Miroir fixe

Falsceau
divisé

Faiteau dnigd

retardé

Source de lumiére
cohérente

Séparatrice ’
P Faisceau

recombiné

Echantilion -

birroir mobile

Détecteur

Fig 25 : Principe de fonctionnement de la spectroscopie infra rouge

La spectroscopie IR est basée sur I’interaction de la lumiere IR avec le nuage €électronique
des liaisons chimiques. Généralement dans la majorité des spectroscopies optiques
comme la spectroscopie de fluorescence, 1’absorption d’énergie permet a un électron
d’une liaison chimique de passer d’un état fondamental a un état excité. Dans le cas de la
spectroscopie d’absorption IR, le rayonnement émis par la source polychromatique n’est
généralement pas assez énergetique pour provoquer des transitions electroniques, mais il
induit des transitions entre les niveaux d’énergie vibrationnelle. La transition
vibrationnelle est également observée lors de la diffusion Raman qui est une
spectroscopie de diffusion inélastique utilisant une radiation monochromatique (laser)
pour exciter les électrons d’une liaison chimique. Lors de cette interaction il y a émission

de radiation as des longueurs d’onde différentes de celle de la radiation incidente.
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2.2.4. Matériel utilisé

La spectroscopie infrarouge est un moyen de diagnostic permettant de déterminer la
nature des liaisons chimiques présentes dans une molécule. Les spectres IR ont été
obtenus en utilisant un spectrometre Perkin-Elmer (Fig.34) avec une résolution de 8 cm”
! Infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) a été utilisé dans la technique du mode de

transmission dans la gamme 200-4000cm™. Pour chaque échantillon, 120 scans ont été
utilisés.

Fig 26 : Spectrométre infra rouge Perkin-Elmer

2.2.5. Préparation des échantillons

Fig 27 : Matériels utilisés pour Préparation des echantillons
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e Moule a pastiller

e KBr

e Mortier en agathe
e Presse hydraulique

e Support pour pastille

Etape 1:0,5a 2 mg de la substance a analyser Etape 2 :

sont mélangés avec 100 mg de dispersif (KBr, Meélange : dans un moule ou pastilleuse
KCI, Cs Cl, Csl ...) dans un mortier en agathe.

Le mélange est broyé tres finement.

Etape 3: Moule sous la presse Pression Etape 4 : Faire sortir les pastilles
de 8 tonnes 2 a 5 minutes Connexion métalliques du moule en utilisant une bague
latérale : faire le vide d’extraction.

4 »

o

Etape 5: Séparer maintenant les deux Etape 6 : Placer la pastille dans le support
pastilles de métal pour obtenir la pastille de et ensuite l'anneau pour la maintenir en
solide qui devrait étre transparente. place.

E
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Fig 28: Exemple d’analyse infra-rouge

2.3. Analyse par Fluorescence x (XRF) :
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La spectrométrie de fluorescence X est une méthode d'analyse chimique utilisant une

propriété physiquede la matiére.

Lorsque I'on bombarde de la matiére avec des rayons X, la matiére réémet de I'énergie

sous la forme, de rayons X ; c'est la fluorescence X, ou émission secondaire de rayons X.

Le spectre des rayons X émis par la matiére est caractéristique de la composition de
I'échantillon, en analysant ce spectre, on peut en déduire la composition élémentaire, c'est-

a-dire les concentrations massiques en éléments.

% Ve |[_ S

o

Fig 29 : Analyse par Fluorescence x (XRF)

j
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- C'est donc une méthode d'analyse de surface (par comparaison, la fluorescence X
analyse entre quelques microns et quelques millimetres et I'échantillon).

- C'est une méthode d'analyse utilisée pour la détection et la quantification des
éléments présents dans des échantillons liquides, solides ou en poudre.

- Elle permet de doser tous les éléments dont le numéro atomique « Z » supérieur
ou égal a13 (Z<13).

- Elle est plus utilisée dans I'analyse des échantillons biologiques : La matrice b
iologique est principalement composée de matériaux organiques, les éléments
majeurs sont des eléments Iégers, qui ne donnent aucun signal dans un spectre X.

Le principe de la fluorescence X est montré dans la figure.Un électron des couches
internes est excité par un photon de la région des rayons X.

- osmemn <’\DchEIJR ‘
v COLLIMATEURS > ‘ ﬂ BAIE DE MESURES |

X

MICRO
DROINATEUR

GENERATEUR
~ HAUTE TENSION

Fig 30 : Le principe de fonctionnement de la fluorescence x

* Pendant le processus de désexcitation, un électron saut d’un niveau d’énergie supérieur
pour remplir la lacune ainsi formée. La différence d’énergie entre les deux couches
apparaisse comme un rayon X émis par I’atome.

* Le spectre des rayons X accumulé pendant ce processus révéle un certain nombre des
pics caractéristiques. Les énergies des pics nous permettent d’identifier les éléments
présents dans I’échantillon (analyse qualitative), tandis que les intensités des pics
fournissent la concentration relative ou absolue (analyse semi quantitative ou
quantitative).

Un systeme typique pour la spectroscopie XRF contient une source de radiation primaire
(d’habitude un radio-isotope ou un tube X) et un équipement pour la détection des rayons
X secondaires.Notre analyse de fluorescence X a été effectuée avec la Appareil de
fluorescence X de marque Bruker-AXS. La résolution des spectres (les raies sont

j
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beaucoup plus fines), la raie K Ka, située a 3,3 keV, a typiquement une largeur de 3 eV
(contre 150 eV en EDS).

Fig 31: Appareil de fluorescence X de marque Bruker-AXS

1. Le broie d’échantillon avec des appareils différents pour obtenir une poudre de plus
en plus fine.

E
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b~

2. Le reste de La méthode de préparation de 1’échantillon est la méme comme
I’analyse FTIR

:

Magnésium Mo

]

H

H

Intensité (kC/s)
]

Alurminiurm ¢ah

Sodium (Ma)

15 1.4 i3 12 11 10 o=a;

Energie (key

Fig 32 : Spectre de fluorescence x d’un échantillon métallique
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CHAPITRE

RESULTATS ET DISCUSSIONS

Lorsque on applique un traitement thermique (chauffage jusqu’a 100 °C) sur les
biomatériaux dentaires suivants (Les alliages métalliques, Les résines, Les
composites, Les céramiques).

Nous avons étudié 'influence de la température de cuisson ou la résistance
thermique des différents échantillons en fonction des analyses mentionnées
déja dans le chapitre I1I ; 'autre objectif dans ce chapitre est de connaitre la

composition chimique des échantillons de notre étude de recherche.

j
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1. Introduction

Dans ce chapitre, nous allons présenter et interpréter les résultats obtenus sur les
matériaux utilisés pour la fabrication des protheses dentaire. Des résines, céramiques ainsi
que des alliages métalliques avec des compositions inconnues pour les dentistes et les
prothésistes. Ces échantillons ont été caractérisés par la diffraction des rayons X (DRX),
la spectroscopie infrarouge a transformée de Fourrier (FTIR) et La Fluorescence X.

2. Caractérisation par la technique de diffractions des

rayons X (DRX) :

On a ramené chez les dentistes et les prothésistes des prothéses dentaires. Ces matériaux
sont des dents synthétiques fabriquées dans leur laboratoire soit en résine, céramique ou
résine composite dont la composition chimique est inconnue. Les pectres DRX des
échantillons utilisés pour la fabrication des prothéses dentaires sont représentés sur les

figures ci-dessous.

2.1. Caractérisation par la technique de diffraction des rayons X d'une

résine dentaire :

Aprés le broyage de la dent en résine, nous avons analysé la poudre en résine par la
technique de diffraction des rayons X (DRX) pour identifier les phases en présence. La
figure (111.1) ci-dessous représente la DRX de la résine dentaire.

4R
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Dhirirm

Résine Dentaire
1500 —

W gl

Position [2Thets]

Fig 33 : Le spectre DRX de la résine dentaire.

L’analyse DRX de la résine dentaire a montré la présence des phases d’un composé
organique qui est le (Polymethylmethacrylate) (( C5H802 )n).

Les pics observés entre 8 et 41° sont tous des pics de diffraction assignés a ceux de ce
composé (Polymethylmethacrylate) (( C5H802 )n). Les pics autour de 8.335°; 14.509°;
20.352°; 22.491°; 29.455°; 41.989° correspondent aux pics de cette structure (ASTM (00-
013-0835)).

La figure (IIL.1) présente I’intensité importante des raies qui nous renseigne sur les phases
cristallines Du polyméthacrylate de méthyle. Aucune seconde phase due a un autre
¢lément n’a été observée dans les spectres. Donc les résultats d’analyse DRX confirme

que la résine dentaire est bien le polymére Polyméthacrylate de méthyle (PMMA).

La liste des pics :

No. h k 1 d[A] 2Theta[deg] I[%]

1 10.60000  8.335 25.0
2 6.10000 14.509 100.0
3 4.36000 20.352 25.0
4 3.95000 22491 75.0
5 3.03000 29.455 25.0
6 2.15000 41.989 25.0
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2.2- Caractérisation par la technique de diffraction des rayons X d'une

résine dentaire apres traitement thermique a 100 °C :

L’échantillon en poudre de la résine a été recuit a 100 °C dans un four a moufle puis
caractérisés par DRX. Pour étudier 1’effet de la température élevé dans milieu buccal sur
les propriétes structurales de cette résine on va comparer les pics de la résine avec et sans

recuit. On a obtenu le spectre suivant (figure (111.2)).

Résine Dentaire a T=100°C

T T T ' T ' T ' 1 T 1 T T
10 il 20 40 50 80 7
TTheta ()

Fig 34 : Le spectre DRX de la résine dentaire aprés traitement thermique a 100 °C.

Les spectres DRX de la résine recuit est représenté sur la figure (111.2) mais vu que la
qualité des diffractogrammes est mauvaise ne peut que deviner que la structure est
probablement la méme que celui de PMMA.

L’analyse DRX de la résine apres traitement thermique a T=100°C est présenté sur la

figure (111.2). La résine dentaire a une bonne résistance thermique en milieu buccal.

2.3- Caractérisation par la technique de diffraction des rayons X d'une

céramique dentaire :

Apres le broyage de la dent en céramique, nous avons analysé la poudre en céramique par
la technique de diffraction des rayons X (DRX) pour identifier les phases en présence. La
figure (I11.3) ci-dessous représente la DRX de la céramique dentaire.
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Céramique Dentaire

1000 ~'\

211 (004) (400) (420) (323) (332) (314) (404)

10 20 30 40 50 60 70
Position [°2Theta]

Fig 35: Le specte DRX de la céramique dentaire.

L’analyse DRX de la céramique dentaire a montré la présence des phases d’un composé
inorganique qui est la Leucite synthétique (Potassium Aluminium Silicate) (KAISi206)

de structure cristalline Tétragonal. Les paramétres de maille de la Leucite sont :

a=13,0654 (A) ; b = 13,0654 (A) ; c=13,7554 (A)

Les pics observés entre 9 et 70° sont tous les pics de diffraction assignés a ceux de la
Leucite synthétique (Potassium Aluminum Silicate ) (KAISi206).Ces pics autour des
positions 16,461°; 25,892°; 27,277 °; 30,569 °; 31,437 °; 31,810 °; 33,889 °; 37,964 °
correspondent respectivement aux plans (211), (004), (400), (420), (323), (332), (314),
(404) de cette structure (ASTM (00-038-1423)).

Les diffractogrammes des 4 pics les plus importants sont représentes sur la figure (111.3).
L’intensité importante des raies nous renseigne sur la bonne qualiteé cristalline des
Céramiques dentaires et 1’élargissement des pics nous informent sur la taille
nanométrique des cristallites.

Aucune seconde phase due a un autre élément n’a été observée dans les spectres. Donc

les résultats d’analyse DRX indique que la céramique dentaire est la Leucite (KAIS
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La liste des pics les plus intenses :

No. h k 1 d[A] 2Theta[deg] I [%]

4 2 1 1 538084 16461 37.0
11 0 0 4 343833 25892 69.0
12 4 0 0 3.26681 27277 100.0
17 4 2 0 292209 30.569 29.0
18 3 2 3 284336 31437 440
19 3 3 2 281087 31.810 230
21 3 1 4 2.64303 33.889 120
26 4 0 4 236818 37964 200

2.4- Caractérisation par la technique de diffraction des rayons X d'une

céramique dentaire aprés traitement thermique a 100 °C :

L’échantillon en poudre de la céramique a été recuit a 100 °C dans un four a moufle puis
caractérisés par DRX. Pour étudier I’effet de la température élevé dans milieu buccal sur
les propriétés structurales de cette céramique on va comparer les pics de la céramique

avec et sans recuit. On a obtenu le spectre suivant (figure (111.4)).

Céramigue Dentaire a T=100°C

(211)  (004) (400) (420) (323) (332) (314) (404)

IR T

TTheta )

Fig 36 : Le specte DRX de la céramique dentaire apres traitement thermique a 100°C.

Les spectres DRX de la céramique recuit est présenté sur la figure (I11.4). L’intensité des
pics est probablement les mémes avant et apres cuisson.
L’analyse DRX de la céramique apres traitement thermique a T=100°C, pratiquement on

a trouvé le méme spectre qui représente les phases cristalline de la Leucite synthétique
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(Potassium Aluminium Silicate) (KAISi206). La céramique dentaire a une bonne

résistance thermique en milieu buccal.

2.5- Caractérisation par la technique de diffraction des rayons X d'une

résine composite :

Apres le broyage de la dent en résine composite, nous avons analysé la poudre en résine
composite par la technique de diffraction des rayons X (DRX) pour identifier la
composition chimique des phases en présence. La figure (I111.5) ci-dessous représente la

DRX de la résine composite.

Résme Composite

- 4 1
\W W Wn”\{wlwl Ilh-mul\-mﬂlllwlﬂl : Mraidmaane/

T T
10 20

TTheta (")

Fig 37 : Le specte DRX de la résine composite.

L’analyse DRX de la résine composite a montré la présence d’un mélange de phase :

- Un composé organiques qui est le Carbone (C) de structure Hexagonale avec les
paramétres de maille : a =2,4704 (A) ; b =2,4704 (A) ; c=6,7244 (A)

- Un composé inorganique qui est le quartz (Si02) de structure Hexagonal avec les

paramétres de maille : a =13,0654 (A) ; b = 13,0654 (A) ; c=13,7554 (A)

L’identification des différents pics observés :
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-Pour le carbone (C) on observe 10 pics. Ces pics autour des positions 26,382°; 42,223°;
44,393°; 50,453°; 54,544°; 59,694°; 77,245°; 83,186°; 86,82;93,598° correspondent
respectivement aux plans (002), (100), (101), (102), (004), (103), (110), (112), (006),
(201) de cette structure (ASTM (00-041-1487)).

-Pour le quartz (SiOz2) on observe 18 pics. Ces pics autour des positions 20,447°; 26,189°;
35,892°; 38,958°; 41,584°; 45,068°; 49,584°; 54,025°; 54,830; 58,930°, 62,870°;
74,268°; 76,156°; 78,613°; 82,181° correspondent respectivement aux plans (100), (101),
(110), (102), (200), (201), (112), (202), (103), (211), (113), (302), (220), (213), (311) de
cette structure (ASTM (00-011-0252)).

2.5.1. La liste des pics du carbone :

No. h k | d[A] 2Thetaldeg] I[%]
1 0 0 2 337563 26382 100.0
2 1 0 0 213865 42223 2.0
31 0 1 2.03901 44.393 6.0
4 1 0 2 1.80737 50.453 1.0
5 0 0 4 1.68110 54.544 4.0
6 1 0 3 1.54777 59.694 1.0
7 1 1 0 1.23408 77.245 3.0
g 1 1 2 1.16038 83.186 3.0
9 0 0 o6 1.12084 86.826 1.0
10 2 0 1 1.05672 93.598 1.0

2.5.2.La liste des pics du quartz :

No. h k 1 dJA] 2Theta[deg] I[%]

1 1 0 0 434000 20.447 20.0
2 1 0 1 340000 26.189 100.0
3 1 1 0 250000 35892 2.0
4 1 0 2 231000 380938 2.0




5 2 0 0 217000 41.584 4.0
6 2 0 1 2.01000 45.068 4.0
7 1 1 2 1.83700 49.584 10.0
g§ 2 0 2 1.69600 54.025 2.0
9 1 0 3 1.67300 54.830 2.0
10 1.62400 56.631 2.0
11 2 1 1 1.56600 58.930 4.0
121 1 3 1.47700 62.870 2.0
13 1.43300 65.033 2.0
14 1.34700 69.761 2.0
15 3 0 2 1.27600 74.268 2.0
16 2 2 0 1.24900 76.156 2.0
17 2 1 3 1.21600 78.613 2.0
18 3 1 1 1.17200 82.181 2.0

Les diffractogrammes des pics des deux composés sont représentés sur la figure (111.5).
L’intensité importante des raies nous renseigne sur la bonne qualité cristalline de la
Résine Composite renforcés par la présence de la Leucite qui a des phases cristallines.
Donc les résultats d’analyse DRX indique la présence de deux phases qui sont :

-La premier est phase du carbone.

-L’autre est le quartz.

2.6- Caractérisation par la technique de diffraction des rayons X d'une

résine Composite aprés traitement thermique a 100 °C :

L’échantillon en poudre de la résine composite a été recuit a 100 °C dans un four a moufle
puis caractérisés par DRX. Pour étudier I’effet de la température élevé dans milieu buccal
sur les propriétés structurales de cette résine composite on va comparer les pics de la

résine composite avec et sans recuit. On a obtenu le spectre suivant (figure (111.6)).
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Résine Compaosite 3 T=100° ||
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Fig 38 : Le specte DRX de la résine composite aprés traitement thermique a 100 °C.

L’analyse DRX de la résine composite aprés traitement thermique a T=100°C,
pratiquement on a trouvé le méme spectre qui représente les phases cristalline du carbone

et quartz. La résine composite a une bonne résistance thermique en milieu buccal.

3. Caractérisation par la spectroscopie Infra Rouge (IR) :

3.1- Caractérisation par la spectroscopie Infra Rouge (IR) de la résine

dentaire :

Aprés le broyage de la résine, une caractérisation de cette poudre était nécessaire pour
connaitre sa composition chimique et sa structure cristalline. Nous avons donc procédé a
sa caractérisation par la spectroscopie IR pour connaitre les groupements fonctionnels.

La figure (111.7) presente le spectre IR de la résine dentaire.
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Fig 39 : Le spectre IR de la résine dentaire.
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Figure 40 : Le spectre IR de la résine acrylique (le méthacrylate de méthyle PMMA).

Lorsqu’on compare entre les deux spectres de la résine dentaire (Figure I11.7) et la résine
acrylique (Polyméthacrylate de méthyle PMMA) (Figure 111.8) on remarque que les deux
spectres présentent les mémes bandes. On peut voir qu'il existe une bande d'absorption

distincte de 1150 cm™ & 1250 cm™, qui peut étre attribuée a la vibration de valence (C-

O-C). Les deux bandes a 1389 cm-1 et 754 cm-1 peuvent étre attribués a des vibrations du

groupe «-méthyle. La bande & 988 cm-1 est la vibration d'absorption caractéristique de

PMMA, ainsi que les bandes a (1064 cm-1) et (842cm™) qui est le (C=0).

La bande & (1732 cm™) indique la présence du groupe acrylate carboxyle. La bande &

1445 cm-1 peut étre attribuée a la vibration de flexion des liaisons (C-H) du groupe (-
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CH3). Les deux bandes a 2997 cm-1 et 2951 cm-1 peuvent étre affectées a la liaison (C-
H) vibrations d'élongation des groupes (-CH3) et (-CH2-), respectivement. En outre, il
ya deux bandes d'absorption faibles a 3440 cm™ et 1644 cm™, qui peuvent étre attribués
au groupe (-OH) étirement et de flexion vibrations, respectivement, de humidité
(présence de H20). Sur la base de la discussion ci-dessus et les résultats obtenue dans la
DRX, on peut conclure que la Résine Dentaire est le Polyméthacrylate de méthyle
(PMMA).

3.2- Caractérisation par la spectroscopie Infra Rouge (IR) de la

céramique dentaire :

Apres le broyage de la céramique dentaire, une caractérisation de cette poudre était
nécessaire pour connaitre sa composition chimique et sa structure cristalline. Nous avons
donc procédé a sa caractérisation par la spectroscopie IR pour connaitre les groupements

fonctionnels. La figure (111.9) présente le spectre IR de la céramique dentaire.
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Fig 42 : Le spectre IR de la leucite.
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Lorsque on compare les deux spectres (figure 111.9) de la céramique dentaire et (figure
111.10) de la leucite qui est une céramique de formule chimique (KAISi20¢) on remarque
que il présente presque les mémes bande d’absorbation.

On compare les résultats d’IR et DRX on conclue que la céramique dentaire est une
céeramique a base de Leucite (KAISi20e).

3.3- Caractérisation par la spectroscopie Infra Rouge (IR) de la résine

composite :

Aprés le broyage de la résine composite, une caractérisation de cette poudre était
nécessaire pour connaitre sa composition chimique et sa structure cristalline. Nous avons
donc procédé a sa caractérisation par la spectroscopie IR pour connaitre les groupements

fonctionnels. La figure (111.11) présente le spectre IR de la résine composite.
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Fig43: Le spectre IR de la résine composite.
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Figure 44 : Le spectre IR du quartz.
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Lorsque on compare les deux spectres (figure 111.11) de la résine composite et (figure
I11.12) du quartz (SiO2) on remarque que il présente presque les mémes bande
d’absorbation. On en déduit que le quartz et certainement un composé majoritaire mais il

reste encore d’autres éléments qui font partie de la composition.

4- Caractérisation par la DRX des alliages métalliques

dentaires :

4.1- Caractérisation par la DRX de l'alliage métallique dentaire Nickel-

Chrome (Ni-Cr) :

Nous avons fait un polissage pour la surface de 1’alliage (Ni-Cr) et nous avons analysé
cet alliage métallique par la technique de diffraction des rayons X (DRX) pour identifier
les phases en présence. La figure (I11.13) ci-dessous montre le spectre DRX de 1’alliage
métallique Ni-Cr.

E Fils narme_ech M sidinl

500 — ‘

\... N— .,,,._,“_,..Mhmfl lqﬁhwmﬁw

Fig 45 : Le spectre DRX de I’alliage Ni-Cr.
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L’analyse DRX de I’alliage métallique dentaire a montré la présence des phases d’un
alliage qui est le (Chrom Fer Nickel) (CrNiFe) de stucture cristalline Hexagonale. Les

parameétres de maille de la Céramique Dentaire sont :
a=2,7720 (A) ; b =2,7720 (A) ; c=4,4680 (A)

Les pics observés entre 37 et 84° sont tous des pics de diffraction assignés a 1’alliage
métallique (Chrom Fer Nickel) (CrNiFe). Les pics autour de 37,442° ; 40,340° ; 42,718° ;
56,216° ; 67,528° ; 74,955°, 81,673°, 83,307° correspondent respectivement aux plans
(100), (002), (101), (102), (110), (103), (112), (201) de cette structure (ASTM (00-018-
0388)). La figure (I11.13) présente I’intensité importante des raies qui nous renseigne sur
les phases cristallines de 1’alliage métallique Nickel-Chrome.

Donc les résultats d’analyse DRX confirme que 1’alliage est le (Chrome Fer Nickel)
(CrNiFe).

La liste des pics :

N

e

h k 1 d[A] 2Theta[deg]I[%]
2.40000 37.442 15.0
2.23400 40,340 40.0
2.11500 42,718  100.0
1.63500 56.216 25.0
1.38600 67.528 20.0
1.26600 74,955 30.0
1.17800 &81.673 35.0
1.15900 &83.307 30.0

OO0 S e s Lo kD =
[ I e N e e = N
o= O = O O O O
L R LY SR e I STl S ]

4.2- Caractérisation par la DRX de l'alliage métallique dentaire Cobalt-

Chrome (Co-Cr) :

Nous avons fait un polissage pour la surface de 1’alliage (Co-Cr) et nous avons analysé
cet alliage métallique par la technique de diffraction des rayons X (DRX) pour identifier
les phases en présence. La figure (I11.14) ci-dessous montre le spectre DRX de 1’alliage
métallique Co-Cr.
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Fig 46 : Le spectre de 1’alliage Co-Cr.

L’analyse DRX de I’alliage métallique du (Cobalt-Chrome) a montré la présence des
phases d’un alliage qui est le (Chrome Cobalt Molybdéne) (CrCoMo).

Les pics observés entre 35 et 67° sont tous des pics de diffraction assignés a 1’alliage
métallique de Cobalt-Chrome. Les pics autour de 41,286°; 41,584°; 42,675°; 43,782°;
44,880°; 45,258°, 45,790°, 46,085°, 47,969°, 48,958°, 51,254° correspond a la structure
(ASTM (00-007-0056)).

La figure (II1.14) présente ’intensité importante des raies qui nous renseigne sur les
phases cristallines de 1’alliage métallique (Chrome Cobalt Molybdéne) (CrCoMo).

Donc les résultats d’analyse DRX confirme que 1’alliage est le (Chrom Fer Nickel)
(CrNiFe).

La liste des pics :

No. h k | d[A] 2Theta[deg] 1[%]

1 251100 35,729 30.0
2 2.38600 37.670 20.0
3 2.36700 37.984 30.0
4 2.30400 39.064 30.0
5 2.25300 39.985 30,0
6 2.18500 41.286 100.0
7 2.17000 41.584 100.0
8 2.11700 42.675 100.0
9 2.06600 43.782 60.0
10 2.01800 44.880 60.0
11 2.00200 45,258 80.0
12 1.98000 45.790 60.0
13 1.96800 46.085 60.0
14 1.90300 47.755 20,0
15 1.89500 47.969 60.0
16 1.85900 48.958 60.0
17 1.78100 51.254 60.0
18 1.75500 52.070 20.0
19 1.74000 52,553 20.0
20 1.70100 53.854 20.0
21 1.50400 61.617 20,0
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5- Caracteérisation par la Fluorescence X :

5.1. Introduction :

Nous avons étudié les différentes matériaux utilisés dans les protheses dentaires afin de
connaitre leur compostions chimique veux que les fournisseurs des différentes matériaux
ne donne jamais la composition de son produit C'est une méthode d'analyse utilisée pour
la détection et la quantification des éléments présents dans des échantillons liquides,
solides ou en poudre. Elle permet de doser tous les éléments dont le numéro atomique «
Z » supeérieur ou égal a 13.

La figure ci-dessous montre les différents alliages métalliques utilisés en dentisterie :

5.2. Caractérisation par la Fluorescence X de l'alliage Nickel-Chrome

(Ni-Cr) :
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Fig 47 : Le spectre Fluorescence X de 1’alliage Ni-Cr.
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Nous avons analysé un alliage metallique (Ni-Cr) utilisé dans les protheses dentaires afin

de connaitre ca compostions chimique. Nous avons trouvé que I’alliage métallique

dentaire de Nickel-Chrome contient une grande quantité de Nickel et Chrome et en plus

de ca nous avons trouvé des petites quantités de Calcium (Ca), Fer (Fe) et Zinc (Zn) les

résultats sont montres dans la figure (111.15).

5.3. Caractérisation par la Fluorescence X de l'alliage Cobalt-Chrome

(Co-Cr) :
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Fig 48 : Le spectre Fluorescence X de 1’alliage Co-Cr.

Nous avons analysé un alliage métallique (Co-Cr) utilisé dans les prothéses dentaires afin
de connaitre ca compostions chimique. Nous avons trouvé que I’alliage métallique

dentaire de Cobalt-Chrome contient une grande quantité de Cobalt et Chrome et en plus
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Chapitre -4- Résultats et discussions

de ca nous avons trouvé des petites quantités de Calcium (Ca), Fer (Fe), Cuivre (Cu) et
Zinc (Zn) les résultats sont montrés dans la figure (111.16).

5.4. Caractérisation par la Fluorescence X d'une dent d'une prothése

dentaire fixe en résine :

Fig 49 : Le spectre Fluorescence X d’une dent d’une prothése dentaire fixe en résine.

Nous avons analysé une prothese dentaire fixe (bridge : contiens un alliage métallique et
une couche de la résine dentaire) afin de connaitre leur compostions chimique. Nous
avons trouvé que 1’alliage métallique dentaire contient une grande quantité de Zinc (Zn)
et Nickel (Ni) en plus de ca nous avons trouvé des petites quantités de Calcium (Ca),
Titane (Ti), Chrome (Cr), Fer (Fe) et Zinc (Zn). Pour la résine dentaire on ne trouve aucun
de ces constituants car I’Hydrogene (H), Carbone (C) et I’Oxygene (O) ont des huméros
atomiques Z=1, Z=6 et Z=8 respectivement et la Fluorescence X ne permet pas de montré
les éléments dont le numéro atomique « Z » inférieur a 13 (Z<13). Les résultats sont
montrés dans la figure (111.17)
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5.5. Caractérisation par la Fluorescence X d'une dent d'une prothése

dentaire fixe en céramique :
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Fig 50: Le spectre Fluorescence X d’une dent d’une prothése dentaire fixe en

céramique.

Nous avons analysé une prothése dentaire fixe (bridge : contiens un alliage métallique et

une couche de la céramique dentaire) afin de connaitre leur compostions chimique. Nous

avons trouvé que 1’alliage métallique dentaire contient une grande quantité de Fer (Fe),

Cobalt (Co) et Nickel (Ni). Pour la céramique dentaire on ne trouve aucun de ces

constituants car la Fluorescence X ne permet pas de montré les éléments dont le numéro

atomique « Z » inférieur a 13 (Z<13). Les résultats sont montrés dans la figure (111.18)
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Conclusions

Le travail que nous avons réalisé dans le cadre de ce mémoire avait comme objectif

essentiel de :

- La caractérisation des biomatériaux matériaux utilisés dans les laboratoires
dentaires ;

- Découvrir de la composions chimique des échantillons sélectionnés ;

- La compréhension de I’effet de la chaleur ou de la résistance thermique de ces
échantillons dans le milieu buccal ;

La synthese des résultats obtenus lors de cette étude par diffraction des rayons X (DRX),
la spectroscopie Infra Rouge (IR) et Fluorescence X ont permis de trouvé la composition
de chaque composé.

- La résine est composée d’une matiére organique qui est le Polyméthacrylate de
méthyle (PMMA).

- La céramique est composée d’une matic¢re inorganique qui est la Leucite.

- La résine composite est un mélange de matiere organique et inorganique (La
premier est phase du carbone, L’autre est le quartz).

- L’alliage métallique de Nickel-Chrome contient en plus de ces deux éléments du
Calcium, Fer et Zinc.

- L’alliage métallique de Cobalt-Chrome contient en plus de ces deux éléments du
Calcium, Fer, Cuivre et Zinc.

Apres la calcination des trois premiers échantillons & 100 °C (traitement thermique dans
un four & moufle) pour découvrir I’effet de la chaleur sur ces bios matériaux dentaires
dans le milieu buccal ; a partir des propriétés structurales étudies on va comparer les pics
de la résine dentaire, la céramique dentaire, et la résine composite avec et sans recuit. On
a obtenu les résultats suivants :

- Larésine dentaire a une bonne résistance thermique en milieu buccal. La structure
est probablement la méme avant et apres le recuit.

- la céramique apres traitement thermique a T=100 °C, pratiquement on a trouvé
le méme spectre qui représente les phases cristalline de la Leucite synthétique
(Potassium Aluminium Silicate) (KAISi206). La céramique dentaire a une bonne
résistance thermique en milieu buccal.

- la résine composite apres traitement thermique a T=100 °C, pratiquement on a
trouvé le méme spectre qui représente les phases cristalline du carbone et quartz.
La résine composite a une bonne résistance thermique en milieu buccal.

Nous avons étudié les différentes matériaux utilisés dans les prothéses dentaires afin de
connaitre leur compostions chimique veux que les fournisseurs des différentes matériaux
ne donne jamais la composition de son produit ; on est utilisée la méthode d'analyse RXF
pour la détection et la quantification les différents alliages métalliques utilisés en
dentisterie :

- Nous avons trouvé que 1’alliage métallique dentaire de (Nickel-Chrome) contient
une grande quantité de Nickel et Chrome de plus nous avons trouvé des petites
quantités de Calcium (Ca), Fer (Fe) et Zinc (Zn)




Conclusion générale

- Nous avons trouvé que 1’alliage métallique dentaire de (Cobalt-Chrome) contient
une grande quantité de Cobalt et Chrome en plus une petite quantité de Calcium
(Ca), Fer (Fe), Cuivre (Cu) et Zinc (Zn)

Nous avons analysé une prothése dentaire fixe (bridge : contiens un alliage métallique et
une couche de la résine dentaire) afin de connaitre leur compostions chimique.

- On est trouvé que ’alliage métallique dentaire contient une grande quantité de
Zinc (Zn) et Nickel (Ni) en plus des petites quantités de Calcium (Ca), Titane (Ti),
Chrome (Cr), Fer (Fe) et Zinc (Zn). Pour la résine dentaire on ne trouve aucun de
ces constituants car I’Hydrogéne (H), Carbone (C) et 1’Oxygeéne (O) ont des
numéros atomiques Z=1, Z=6 et Z=8 respectivement et la Fluorescence X ne
permet pas de montré les éléments dont le numéro atomique « Z » inférieur a 13
(Z<13).

- Nous avons trouvé que 1’alliage métallique dentaire contient une grande quantité
de Fer (Fe), Cobalt (Co) et Nickel (Ni). Pour la céramique dentaire on ne pas
trouver aucun de ces constituants car la Fluorescence X ne permet pas de montré
les éléments dont le numéro atomique « Z » inférieur a 13 (Z<13).
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Résumé :

La caractérisation par (DRX, FTIR, XRF)dequelques échantillonsdentaires.(La
résine la céramique, la résine composite, et les alliages métalliques de Nickel-Chrome
Cobalt-Chrome avec et sans recuis a 100°C , donnes des bonnes résultats avec la température
de calcination (pas de changement de structure) donc ils ont une bonne résistance thermique
dans le milieu buccal et la composition chimique de chaque échantillons étudiés sont
respectivement (Polyméthacrylate de méthyle (PMMA), la leucite, mélange de carbone et

de quartz, I’alliage métallique de Nickel-Chrome, I’alliage métallique de Cobalt-Chrome )

Abstract

Characterization by (DRX, FTIR, XRF) of some dental samples. (Ceramicresin,
composite  resin, and  nickel-chromium  cobalt-chromiummetalalloyswith  and
withoutannealing at 100 ° C, give good resultswith calcination temperature (no structural
change) sothey have a good thermal resistance in the oral medium and the chemical
composition of eachsamplesstudied are respectively (polymethylmethacrylate (PMMA),
leucite, mixture of carbon and quartz, nickel-chromiummetalalloy, cobalt metalalloy -

Chrome).
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