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INTRODUCTION

En 2013, la Convention de Minamata sur le Mercure est adoptée par 139 pays et a pour objectif de
protéger I’environnement et la sant¢ humaine des effets toxiques reconnus du mercure. Alliage
composé a 50% de mercure, 'utilisation de I’amalgame dentaire a fait 1’objet de nombreuses
négociations au cours de cette convention. Si les patients possédant des restaurations a I’amalgame
ont un taux plus important de mercure dans le sang, il n’est pas démontré que ces doses soient
néfastes pour leur santé. Le principe de précaution amene les acteurs de la convention a s’entendre
sur le fait qu'une décroissance volontaire et progressive de 1’utilisation de ce matériau de
restauration est requise [1]. Face a cette situation, il est nécessaire de proposer des alternatives
thérapeutiques. Les résines composites atteignent aujourd’hui des résultats trés satisfaisants en
termes de propriétés optiques, mécaniques et biologiques. Cependant, elles nécessitent une mise en
ceuvre tres stricte concernant I’isolation de I’humidité principalement due a leur hydrophobie, et des
protocoles dont les étapes demandent un temps supplémentaire (conditionnement dentinaire, mise
en place par incréments, polissage, etc.). Or certaines situations comme des soins aux jeunes
enfants, aux personnes agées dépendantes ou handicapées séveres ne nous permettent pas la pose
d’un champ opératoire étanche et demande des thérapeutiques rapides incompatibles avec les
résines composites. Une autre alternative pour ces cas de figures est le ciment verre ionomeére (CVI),

moins contraignant car plus simple et plus rapide d’utilisation.

En 1968 apparu le premier matériau de restauration a avoir une liaison physico-chimique
intrinseéque avec les tissus dentaires, le ciment au polycarboxylate de zinc. Wilson et Kent le feront
évoluer en Ciment Verre lonomere (CVI) en 1972 par I'utilisation de poudre de silicates et du
liquide de ciment polycarboxylates de zinc, avant la commercialisation du premier CVIen 1975 par
la compagnie DETREY™. Vers la fin des années 80, les ciments verres ionoméres modifiés par
adjonction de résine (CVIMAR) furent introduits sur le marché. Ils permettent de pallier les
principaux inconvénients des CVI conventionnels, c’est-a-dire une grande sensibilité a I’humidité
et la déshydratation lors de la prise ainsi qu’une faible résistance aux contraintes mécaniques, les
contre-indiquant pour les restaurations postérieures [2]. Malgré des propriétés mécaniques
globalement majorées par rapport au CVI conventionnels, les CVIMAR ont une faible résistance a

I’usure a cause de leur matrice résineuse qui est un site privilégié¢ d’usure [2].

Dans les années 1990, une nouvelle gamme de CVI fit son apparition : les CVI a haute viscosité
(CVI-HV) ou CVI condensables. Ils possédent des propriétés mécaniques supérieures aux CVI

traditionnels fluides et une moindre sensibilité a I’humidité et la déshydratation [2]. Simple a la



manipulation, il peut étre utilis¢ dans le cadre du Traitement Restaurateur Atraumatique (ART,
Atraumatic Restaurative Treatment en anglais). Cette technique de traitement des 1€sions carieuses
utilise I’éviction carieuse manuelle et la restauration tissulaire par CVI avec une consistance lui
permettant d’étre placé en un seul incrément. Ce concept fut d’abord trés utilisé dans les pays
émergeants puis €largi au domaine de la pédodontie et des soins de patients non coopérants ou
handicapés, dont la prise en charge s’avére plus difficile et pour lesquels les techniques de mise en
ceuvre des restaurations en résines composites directes s’averent trop complexes ou trop longues.
Grace a leur facilité de manipulation, les CVI-HV sont des matériaux de choix pour le concept ART
et sont aujourd’hui la référence dans ce domaine [3]. En plus des performances mécaniques
améliorées par rapport aux CVI fluides conventionnels, des études cliniques ont montré des taux de
survie similaires a ceux des amalgames sur des restaurations 1 face et multifaces jusqu’a 6 ans

d’observation [4][5].

Les objectifs de ce travail sont d’évaluer et comparer les effets d’un vieillissement artificiel par
thermocyclage sur les propriétés mécaniques in vitro de microdureté de surface et de résistance a la
compression uni-axiale de 2 CVI-HV, ainsi que connaitre les propriétés en compression de

I’association d’un CVI fluide avec un CVI-HV.
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I. LES CVI HAUTE VISCOSITE

1. DEFINITION

Les CVI-HV, comme les CVI conventionnels fluides, sont des ciments polyalkénoates [6]. Ils
résultent de la réaction acido-basique entre une poudre basique et un liquide acide, réticulant par
pontages ioniques. Les CVI-HV voient leur viscosité augmentée, les rendant plus facile a la

manipulation.

Ciment : « Matiere pulvérulente formant avec 1’eau, ou une solution saline, une pate plastique liante,

susceptible d’agglomérer, en durcissant, des substances variées. » (Définition Larousse)
Verre : La poudre est composée de fines particules de verre broyées [3].

Ionomére : Le liquide est composé de chaines de polymeéres acides ayant une proportion de groupes

ionisés ou ionisables [3].

2. COMPOSITION

Les CVI conventionnels fluides et les CVI-HV ont une composition semblable, avec des

modifications apportées a la poudre et au liquide. Les CVI-HV sont obtenues par [3][7] :

o La diminution de la taille des particules de verre et ’ajout de treés fines particules dans
la poudre.

o L’augmentation du poids moléculaire et de la concentration de ’acide polyacrylique
contenu dans le liquide.

o L’augmentation du ratio poudre/liquide du ciment.

o L’ajout de composants particuliers dans la poudre et le liquide.

C’est donc I’association entre une action sur la poudre de verre, le liquide et le ratio des deux qui

produit un CVI de consistance visqueuse [3], améliorant les propriétés mécaniques des CVI-HV.
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2.1. La poudre

Le principal constituant de la poudre est le fluoro-alumino-silicate (FAS). Sa formulation chimique
est la suivante : AlO3-Si0,-CaF,. Elle est obtenue par cuisson a trés haute température (1050 -
1350°C) d’alumine (Al>O3) et de silice (Si02) soumises a un flux de fluorure de calcium (CaF>), de
sodium (NaF), d’aluminium (AlIF3) et de molécules de phosphate (AIPOs) [2]. Elle est ensuite
refroidie brutalement et broyée finement en poudre de granulométrie plus ou moins variable, avec
des particules de 30 a 40 um pour les plus grandes a quelques microns pour les plus fines (4um

pour Equia Forte™ [3]). Cela donnera en partie sa haute viscosité aux CVI-HV [2][3].

En plus de cette composition typique, d’autres composants peuvent étre présents dans la poudre de
FAS comme I’oxyde de calcium (CaO), le cryolite (Na3AlFs) ainsi que des agents radio-opacifiants

tels que le strontium (Sr), le baryum (Ba) et le lanthane (La) [2][3].

Pour les CVI-HV, I’acide polyacrylique (le composant principal du liquide) sous forme lyophilisée
(déshydratée) est ajouté a la poudre afin d’améliorer les propriétés mécaniques de flexion et de

compression [3].

Molécules Composition
Composition typique Si0, 42 %

ALO, 29 %

CaF, 15%

NaF 9%

AIF, 2%

AIPO, 3%
Autres composants possibles | Ca0, Na,AlIF,
Additifs de radio-opacité Sr,Ba, La

Figure 1 : Composition de la poudre [3]

2.2. Le liquide

Le liquide des CVI-HV est une solution aqueuse d’acide polyacrylique de haut poids moléculaire.
I1 est composé de chaines de copolymeres portant des fonctions carboxyliques (COOH ou COQO")
trés réactives. Ce sont principalement des copolymeéres d’acide acrylique (acide carboxylique) et
d’acide itaconique (acide di-carboxylique), avec une plus petite proportion d’acide maléique (acide

di-carboxylique) et d’acide tricarballylique (acide tri-carboxylique) [3].

Pour rendre le CVI plus visqueux, la concentration et le poids moléculaire des chaines
polyacryliques sont augmentés. Ceci améliore les propriétés, notamment de résistance a la
compression [2][3]. En plus de ces acides, le liquide est composé d’acide tartrique qui, en abaissant
la viscosité, augmente le temps de manipulation et réduit le temps de prise [2][3]. Il augmente aussi

la résistance a la compression et a la dissolution acide [8].
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|~ CH, COOH

Figure 2 : Chaine polyacrylique du liquide [3]

3. REACTION DE PRISE

La prise des CVI-HV est identique a celle des CVI conventionnels, mise a part un temps accéléré
pour les CVI-HV (2 a 3 minutes) [3]. Elle résulte d’une réaction acido-basique apres le mélange de

la poudre et du liquide. Cette réaction est dissociée en 3 phases [9] :

1) Dissolution ou relargage ionique
2) Gélification ou précipitation des sels

3) Durcissement ou hydratation des sels

[ / 3

Acide Particules lon Ca™ lon AI** Ponts Matrice de polyacrylate Gel de silice
de FAS ioniques de Caet Al

Figure 3 : Réaction de prise générale [3]

3.1. Dissolution

La premiére étape, suivant directement le mélange de la poudre au liquide, est la dissolution acide
de la surface des particules de FAS les par acides du liquide. Les ions H+ relargués par les
groupements carboxyliques hydrolysent les liaisons Si-O-Al, formant une couche d’acide silicique
Si(OH)4 autour des particules de FAS. Cette hydrolyse libére des ions calcium (Ca*"), aluminium

(AP¥*) et fluorures (F°) [2][9][10].
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3.2. Gélification (prise initiale)

Les ions fluorures se déplacent librement pendant que les ions Ca*" et AI** se lient aux complexes
anioniques carboxylates des chaines de copolyméres. La concentration des ions Ca’* et AI**
augmente jusqu’a saturation et précipitent [9]. Les ions Ca**, plus disponibles que les ions Al**,
interagissent en premier avec les charges négatives des groupements carboxylates, réalisant ainsi
des liaisons « cross-link » entre les chaines et formant des polyacrylates de calcium. La mobilité
des polymeéres décroit aboutissant a la gélification, ou prise initiale du CVI [2][10]. L’acide silicique
se condense formant un gel de silice qui enrobe les particules de FAS, qui se lieront a la matrice par

diffusion des ions entre gel et matrice [3][10].

Pour les CVI fluides conventionnels, cette prise initiale commence 2 a 3 minutes apres le mélange
et peut durer 5 minutes (7-8 minutes au total) [2] alors qu’elle est accélérée pour les CVI-HV, dont

la prise initiale est complétée 2 a 3 minutes apres le mélange [3].

3.3. Durcissement (prise finale)

Cette phase de durcissement peut durer de plusieurs jours a quelques mois et est attribuée a la
formation de polyacrylates d’aluminium grice a des liaisons cross-link entre ions AI*" et chaines
polyacryliques. Elles sont plus lentes mais plus solides que celles des ions calcium ce qui, avec
I’hydratation progressive des sels, augmente les propriétés physiques et mécaniques du CVI. Le gel
de silice enrobant les particules de FAS se lie a la matrice par un processus de diffusion (échanges

d’ions).

Gel de silice Si(OH)4

e T

COOH | / \\\ - COO" Ca?00C - -ﬁxﬂ
COOH I\' FAS ,) -COQ™ A3 "00CH / .
\ _ =) L CoO" ( FAS )

1 fca® - COO" Ca?*"00C J
COOH 0-8i—0—AI=0 \
[ 1™ coo \b /
- - Alsr- .
COOH  Hydrolyse co0 ooc
Cross-link Diffusion

Figure 4 : Réaction de prise au niveau moléculaire (Auteur 2020)
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L’un des principaux inconvénients des CVI est leur grande sensibilité a la balance hydrique lors de
cette phase [2][9][10]. En effet, les sels de polyacrylates de calcium sont sensibles a 1’eau
responsable de I’hydrolyse des liaisons cross-link pendant le durcissement. Par ailleurs, la
déshydratation du CVI pendant la prise provoque une contraction entrainant des micro-fissures au
sein du matériau. Ces deux phénomenes combinés sont responsables d’une diminution des

propriétés mécanique [2][7][11][12].

Pour protéger le CVI de ces variations hydriques, il est souvent recommandé d’utiliser un vernis ou
une résine chargée photo-polymérisable apres les finitions afin d’isoler la restauration des fluides

de la cavité buccale pendant la prise [2][7][13].

Les CVIMAR et CVI-HV ont I’avantage d’étre moins sensibles aux variations hydriques, mais
nécessitent quand méme selon les fabricants I’application d’une couche de résine protectrice

[2][11][14].

L’acide tartrique présent dans le liquide a la caractéristique d’inhiber la formation de polyacrylate
de calcium et accélérer la formation de polyacrylate d’aluminium, ayant pour effet d’augmenter le

temps de travail tout en réduisant le temps de prise [8].

Uniquement la surface des particules de verre (20 a 30 %) est dissoute par 1’acide, procurant une
architecture « composite » au CVI avec des charges de verre entourées par une matrice
polyacrylique. Notons qu’en réduisant la taille des particules de la poudre, en ajoutant de toutes
petites particules (< 4 pm pour Equia Forte™) et en augmentant le ratio poudre/liquide, la quantité
de verre dissolu augmente (la surface totale augmente des particules) ainsi que la quantité¢ d’ions
relargués [3]. Ceci augmente la quantit¢ de ponts ioniques cross-link et donc les propriétés
mécaniques des CVI-HV. L’utilisation d’acide polyacrylique de haut poids moléculaire améliore

aussi les propriétés en stabilisant la matrice [2][9][10].

Une fois le matériau durci, il reste encore 20 a 25 % d’eau résiduelle, caractérisant leur hydrophilie

aux CVI [2].
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4. PROPRIETES

4.1. Adhésion aux tissus dentaires

L’une des propriétés caractéristiques des CVI est son adhésion intrins€que aux tissus dentaires, sans
nécéssité d’utilisation d’un agent de collage. Elle est principalement de nature chimique. Les CVI

se lient de 3 facons aux tissus dentaires :

o Adhésion a I’hydroxyapatite de 1’émail et de la dentine par diffusion d’ions phosphates et
calcium entre les substrats, créant une couche intermédiaire de forte liaison [15][16][17] et

par liaisons ioniques directes entre charges positives et charges négatives [18].

o Adhésion au collagéne présent dans la dentine par liaisons hydrogénes et liaisons ioniques

avec les groupements COO™ de I’acide polyacrylique [15].

o Adhésion micro-mécanique pouvant étre majorée par un traitement de surface dentinaire a

I’acide polyacrilyque 10 a 20%. Le traitement acide favorise I’¢limination de la boue

dentinaire et augmentant la mouillabilité du CVI [2].

Cvi

Couche intormédiaee : CVI riche
en calcum et phosphate

Dent

Figure 5 : Adhésion par diffusion Figure 6 : Adhésion par liaisons ioniques
entre CVI et hydroxyapatite créant directes entre CVI et hydroxyapatite [3]
une couche intermédiaire [3]

Dentine:
phase
organigue
{collagéne

type I}

CoO

NH,-H ‘00C

Figure 7 : Adhésion au collagéne de la

’ i Figure 8 : Adhésion micro-mécanique [3]
phase organique de la dentine [3]
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4.2. Etanchéité

L’étanchéité a I’interface peut étre divisée en étanchéité immédiate, liée a la mise en ceuvre et a la
prise du matériau, et en étanchéité retardée, liée aux contraintes physiques, chimiques et mécaniques

une fois le matériau totalement pris [2].

4.2.1. Etanchéité immédiate

Elle dépend de I’adhésion, des variations dimensionnels et des variations hydriques pendant la prise

[2].

Comme vu précedement, les CVI ont une adhésion chimique aux tissus dentaires leur proccurant

une bonne étanchéité immédiate [2].

Ensuite, comme tout matériau réticulant, les CVI subissent une rétraction de prise pouvant créer
une perte d’étanchéité a ’interface. Cette rétraction est plus importante pour les CVI que pour les
composites, mais le stress engendré a I’interface est moidre car di a une prise étalée dans le temps

et a une bonne ¢élasticité du matériau absorbant les contraintes [2].

La faible contrainte a I’interface lors de la prise permet aux CVI d’étre placés en un seul incrément,

a la différence des composites et des CVIMAR [2].

Enfin, comme vu précédemment, les CVI sont sensibles a la balance hydrique lors de la prise. Cet
inconvénient est une des faiblesses pouvant engendrer une perte d’étanchéité pendant la prise finale.
Afin de pallier a cet inconvénient, il est recommandé de recouvrir les surfaces du matériau d’un

vernis protecteur micro-chargé [2].

4.2.2. Etanchéité retardée

L’étanchéité retardée dépend surtout des variations thermiques présentes dans la cavité buccale. En
effet, il est convenu que la cavité buccale est un environnement subissant des variations de
température importantes pendant 1’alimentation et la respiration, de 1’ordre de 5°C a 55°C [2]. Ces
variations de températures contractent ou dilatent les matériaux et tissus dentaires selon leur
coefficient de dilatation thermique propre. Ainsi, plus les coefficients de dilatation thermiques entre
un matériau de restauration et les tissus dentaires auquels il adhére sont €loignés, plus leur interface
d’adhésion subit une contrainte et une possible perte d’étanchéité. Les CVI ont I’avantage d’avoir
un coefficient de dilatation thermique similaire a celui de 1’émail et proche de celui de la dentine

[19].
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Email 11,4x10°
Dentine 8,6 x 107
CVI 11x10°

Tableau 1 : Coefficients de dilatation thermique (unité /°C)

4.3. Propriétés biologiques

4.3.1. Biocompatibilité

En raison de leur composition neutre, les CVI conventionnels et CVI-HV sont considérés comme
biocompatibles. En effet, ils ne possédent pas de composants potentiellement toxiques pour la
pulpe, le milieu buccal ou le corps comme les monomeres de HEMA (présents dans les CVIMAR),
de Bis-GMA (présents dans les résines composites) ou le mercure (présent dans les amalgames)
[3][20][21][22]. Les CVI-HV sont donc une alternative prometteuse respectant le principe de

précaution [3].
4.3.2. Bioactivité

Les CVI sont connus comme étant bioactifs grace a leur capacité a relarguer des ions fluorures vers
les tissus dentaires et la cavité buccale, pouvant ainsi reminéraliser les tissus dentaires déminéralisés
[2]. 1l existe un pic de relarguage durant les premieres 24 heures suivant la mise en place du CVI
qui diminue ensuite pendant les jours suivants pour atteindre un plateau apres 1 mois, pouvant durer
jusqu’a 8 ans [23]. De plus, ce matériau est capable de se recharger en fluor grace aux apports
quotidiens (alimentation, dentifrice, vernis fluorés, etc) et de poursuivre la mise en solution du fluor

par I’abrasion du CVI [2][3][23][24].

4.4. Propriétés mécaniques

Les principaux problémes liés aux CVI traditionnels sont leur faibles propriétés mécaniques, les
contre-indiquant pour les restaurations postérieures subissant des forces occlusales importantes [2].
Les CVIMAR ont des propriétés mécaniques améliorées, exceptée la résistance a [’usure qui reste

tres faible [2][7].
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Les modifications apportées aux CVI-HV leurs permettent d’avoir des propriétés mécaniques
supérieures aux CVIMAR notamment leur résistance a I’usure et leur dureté de surface les rendant

plus resistants aux forces occlusales [2][3][7][25][26].

La résistance a la flexion est majorée par I'utilisation de polyacrylates (polyméres du liquide) de
haut poids moléculaire et par leur forte concentration [3][27], ainsi que 1’ajout dans la poudre

d’acide polyacrylique lyophilisé, améliorant aussi la résistance a la compression des CVI-HV.

Des études montrent que les CVI-HV et les CVIMAR ont des propriétés mécaniques similaires aux
composites apres 1 semaines [28][29]. Les performances sont variables d’'un CVI-HV a I’autre mais

sont meilleures lorsqu’ils sont conditionnés en capsule [3].

L’application d’un vernis photopolymérisable est recommandée pour 1’isolation du milieu buccal
pendant les premieres heures de prise du matériau, moment ou il est le plus sensible aux variations
hydriques, ainsi que pour renforcer la résistance mécanique. Selon Diem et al, son aplication

améliore cliniquement la résistance a 1'usure du matériau [30].

5. OBJECTIFS DE I’ETUDE

Cette étude expérimentale in vitro a pour objectifs :

o d’évaluer I’effet du vieillissement par thermocyclage sur les proriétés mécaniques de
microdureté de surface et de résistance a la compression axiale de deux CVI-HV.

o de comparer les propriétés de microdureté et de résistance a la compression de ces deux
CVI-HV.

o d’évaluer et comparer les résistances a la compression d’un systeme « bicouche »
(association d’un CVI fluide et d’'un CVI-HV) et d’un systéme « monocouche » (CVI fluide
seul ou CVI-HV seul).
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II. L’ETUDE EXPERIMENTALE

1. MATERIELS

Dans cette étude, plusieurs matériaux ont été testés : un CVI fluide et deux CVI-HV
- CVI fluide :

FUJI TRIAGE™ (GC™, Tokyo, Japan)
- CVI-HV:

EQUIA Forte™ HT Fil (GC™, Tokyo, Japan)
IONOSTAR Plus™ (VOCO™, Anton-Flettner, Germany)

1.1. FUJI TRIAGE™ de GC™

Le Fuji Triage™ est un CVI fluide conventionnel de la marque GC™ indiqué pour le scellement
des puits et des fissures, les restaurations coronaires provisoires et cervicales. Il est chémo-
polymérisable et est conditionné sous forme de poudre et liquide ou en capsule. Dans cette étude,
le conditionnement en capsule est utilisé. Son ratio poudre/liquide (g/g) est de 0,30/0,15, donnant
une quantité¢ de 0,12 ml de matériau par capsule. Son temps de mélange est de 10 secondes, son
temps de travail de 1 minute 40 secondes et son temps de prise de 2 minutes 30 secondes [31]. Il

sera utilisé comme témoin.

Y
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Figure 9 : Fuji Triage™ de GC™
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1.2. EQUIA Forte™ HT Fil de GC™

Equia Forte™ HT est un CVI-HV commercialisé par la marque GC™ et est la nouvelle génération
du systéme Equia Forte™. Il se caractérise par son utilisation en masses et sa non-adhérence aux
instruments de mise en place, lui conférant une maniabilité aisée et la possibilité d’étre foulé. Equia
Forte™ HT est indiqué pour les restaurations postérieures de Classe I, Classe II, Classe V, les
restaurations des surfaces radiculaires, les restaurations intermédiaires en fond de cavité, les
reconstitutions de moignons, la gérodontologie et la pédodontie. Ce CVI est chémo-polymérisable
et est conditionné sous forme de capsule de 0,14 ml avec un ratio poudre/liquide (g/g) de 0,40 /
0,13. Son temps de mélange est de 10 secondes, son temps d’extrusion de la capsule est de 10
secondes, son temps de travail est de 1 minutes 30 secondes, et son temps de prise de 2 minutes 30

secondes [32][33][34].

1.3. IONOSTAR Plus™ de Voco™

TonoStar Plus™ est un CVI-HV de la marque Voco™. Il a la particularité d’étre fluide a I’extraction
de la capsule pour s’adapter trés facilement aux limites marginales, pour ensuite modifier
immédiatement sa viscosité afin de devenir visqueux et étre foulé aisément. Selon le fabricant, il
possede une grande résistance en compression. Il est indiqué pour les restaurations de Classe I sans
appui occlusal, les restaurations semi-permanentes de Classe I et 11, les restaurations de Classe V,
les caries radiculaires, les fonds de cavités, les reconstitutions de moignons et la pédodontie. Il est
chémo-polymérisable et est conditionné sous forme de capsules pré-dosées de 0,15 ml. Son ratio
poudre/liquide (g/g) est de 0,445/ 0,118. Son temps de mélange est de 10 s, son temps de mise en

ceuvre de 1 min et son temps de durcissement de 2 minutes [35][36].

lonoStar Plus

Figure 11 : lonoStar Plus™ de Voco™

Figure 10 : Equia Forte™ HT Fil de GC™
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Composition
Poudre Liquide Ratio P/L
(mg)
o - Eau
Fuji Triage | FAS (100%) - Acide polyacrylique (% inconnu) | 300/ 150
- Acide tartrique

Equia —-FAs (95%) T, 400/ 130

Forte HT |- Acide polyacrylique lyophilisé (5%) - Acide polyacrylique (40%)

lonoStar |- FAS (50-100%) ~Eau (50-75%)
- Acide polyacrylique lyophilisé (10-25%) | - Acide polyacrylique (25-50%) 445/ 118
Plus | A cide tartrique (< 2,5%)

Tableau 2 : Composition des matériaux de I’étude (Données fabricants)

1.4. Vibreur BA Optima U-Mix™ de BA International™

Le vibreur utilisé pour cette étude est le BA Optima U-Mix™ de BA International™. I est utilisé

pour mélanger les composants poudre et liquide contenus dans les capsules de CVI [37].

Figure 12 : Vibreur BA Optima U-Mix™ de BA International™

1.5. Polisseuse Mecatech 334™

Afin que les échantillons aient des états de surface les plus similaires possibles et que I’étape de
polissage soit reproductible, nous avons utilisé la polisseuse Mecatech 334™ de la marque
PRESI®. Les échantillons sont placés dans la polisseuse Mecatech 334™ et leur surface est polie
pendant 60 secondes avec une granulométrie de 2400, puis pendant 60 secondes avec une
granulométrie de 4000, a chaque fois a 100 rotations par minute pour le module supérieur et 200

rpm pour le module inférieur, une force d’appui de 15 N (=1,5 DaN) et avec un afflux continu d’eau.
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Figure 13 : Polisseuse Mecatech 334™ Figure 14 : Paramétres de polissage

1.6. Vieillissement thermique par thermocyclage

1.6.1. Principe

Les principales contraintes que doivent subir les matériaux de restauration sont les contraintes
mécaniques, I’environnement humide salivaire et les variations thermiques. Le thermocyclage est
une technique de vieillissement artificiel par simulation des variations de température de la cavité
buccale provoquées par I’alimentation et la ventilation quotidienne. Elle consiste a immerger des
¢chantillons de matériaux dentaires de fagon cyclique d’un bain d’eau distillée chaud a un bain froid
pendant un nombre de cycles donné. Cette action a pour effets de dilater le matériau étudié lorsqu’il

est plongé dans I’eau chaude et le contracter lorsqu’il est dans le bain froid [38][39][40][41].

Le thermocyclage est utilisé pour contraindre 1’adhésion des matériaux aux tissus dentaires. Il
provoque un stress a 1’interface par des contractions et dilatations volumiques liées aux coefficients
de dilatation thermiques différents des deux substrats. Une grande différence de coefficients
thermiques entrainera une contrainte plus importante et la propagation de fissures dans I’interface

[39][42][43].

Il existe aussi un intérét a tester des échantillons de matériaux seuls. Les variations de températures
de cet ordre peuvent provoquer la propagation de fissures au sein méme d’un matériau composite,
a I’interface entre la matrice et les charges, di au différentiel de coefficients de dilatation thermique
de la matrice et des charges [44]. La structure des CVI-HV, s’approchant d’une architecture
« composite » avec des charges de FAS enrobées d’une matrice de sels polyacrylates, interroge sur
I’effet du thermocyclage sur leurs propriétés mécaniques. Cette technique permet de plus
d’accélérer le vieillissement naturel d’échantillons in vitro afin de condenser des protocoles de

plusieurs mois en quelques jours [39].
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La norme ISO 11405 (Norme ISO 11405) sur I’adhésion aux structures dentaires recommande des
températures de 5°C pour le bain froid et 55°C pour le bain chaud, avec un temps d’immersion de
20 secondes pour chacun et un temps de transfert de 5 a 10 secondes entre les bains (Norme ISO

11405). Cette norme propose également 500 cycles thermiques.

Gale souligne dans sa revue de la littérature sur le thermocyclage 1’équivalence assez répandue entre
10 000 cycles et 1 an de vieillissement. Cela correspond a 9 cycles par repas, soit 27 par jour. Pour
cette étude, nous avons choisi d’utiliser la base de 5000 cycles pour les spécimens vieillis,

correspondant a un vieillissement thermique de 6 mois selon les travaux de Gale [39].

1.6.2. Machine

La machine a thermocyclage a été congue au Centre de Mise en Forme des Matériaux (C.E.M.E.F.)
de I’école des Mines de Paris situé¢ a Sophia Antipolis (06). Cette machine est constituée de deux
cuves en acier inoxydable de 4,4 1 et d’un bras rotatif central portant un panier ouvert qui contiendra
les échantillons a tester. La cuve a 5°C est refroidie par un doigt froid externe régulé par le
thermostat chauffant la cuve a 55°C, permettant un contrdle de la température a 0,05°C pres. Le
moteur du bras rotatif est programmé a I’aide d’un logiciel informatique permettant de régler tous
les parametres (temps d’immersion, temps de voyage, températures, nombre de cycles). Les

composants ont été fournis par ’entreprise Huber™ [44].

Figure 15 : Machine a thermocyclage confectionné au C.E.M.E.F. (Auteur 2020)
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1.7. Microdureté de Vickers

1.7.1. Principe

La « dureté » d’un matériau est définie comme la qualité physique de celui-ci a résister a une
déformation plastique localisée [19][45]. Elle consiste a faire pénétrer un indenteur a sa surface

avec une force constante et un temps défini, a mesurer I’empreinte laissée et en calculer la dureté

[19][45].

Il existe différentes méthodes de mesure de la dureté, avec chacune leur propre échelle [19] :

o Dureté¢ MOHS

o Dureté BRINELL
o Dureté KNOOP

o Dureté VICKERS

Celle utilisée pour cette étude est la dureté Vickers (HV).

La microdureté Vickers est le calcul de la dureté¢ Vickers avec une faible force de pénétration ;
inférieure a 2 N (1 N = lkg F). L’empreinte laissée est visualisée a 1’aide d’un microscope optique

et mesurée en microns [45].

L’indenteur est un diamant de forme pyramidale a base carrée ayant un angle au somment de 136°.

F
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Figure 16 : Schéma d’un test de microdureté Vickers (Auteur 2020)
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Les diagonales de I’empreinte de forme carrée sont mesurées a I’aide du microscope, leur moyenne

est déterminée et la dureté de Vickers est calculée a I’aide de cette équation [46] :

2F - sin( %) 7 F = Force (prédéfinie)
V=— 2 >0,1801  —
9.80665 - d2 d?

d = moyenne des diagonales
La microdureté d’un matériau est un bon indicateur de sa résistance a 1’abrasion, sa capacité a étre

poli et la transmission des forces occlusales a la dent porteuse de la restauration et 1’antagoniste

[19].

1.7.2. Microdurométre Micromet 5100® Série de Buehler™

Le microdurométre utilisé pour cette étude est le Micromet 5100® Série de Buehler™ (Lake Bluff,
[linois, USA). Il permet de mesurer deux types de dureté : la dureté Knoop et la dureté de Vickers.
Il est équipé d’une plateforme porte-objets mobile dans les trois sens de I’espace, permettant de
positionner les échantillons avec précision. Il posséde un oculaire de mesure de grande précision
(réticule jusqu’a 0,01 um) combiné a un bloc halogéne de 50 W. Trois grossissements peuvent étre
utilisés pour observer les indentations : x10, x50 et x100. Les mesures de diagonales et le calcul des

duretés de Vickers sont faits a I’aide du logiciel OmniMet HMS [47].
1.7.3. Logiciel OmniMet HMS

Le logiciel OmniMet HMS est utilisé pour traiter les images fournies par le microscope, déplacer
le plateau soutenant les échantillons, changer de grossissement et différents paramétres liés au
microduromeétre. Il permet aussi de mesurer avec une précision de 0,1 pm les diagonales de

I’empreinte laissée par ’indenteur et en calculer la dureté de Vickers [47].

Figure 17 : Microdurometre Micromet 5100® Figure 18 : Interface du logiciel OmniMet HMS
Série de Beuhler connecté au microdurometre
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1.8. Résistance a la compression
1.8.1. Principe
La résistance a la compression est la caractéristique d’un matériau solide a s’opposer aux forces

axiales qui tendent a réduire sa taille. Sa valeur est la contrainte maximale que peut subir un

matériau au moment de rupture et est décrite en MPa (1 MPa = 1 N/mm?) [19][45].
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Figure 19 : Schéma d’un test de compression (Auteur 2020)

L’essai de compression consiste a placer une éprouvette cylindrique normalisée entre deux plateaux
d’une presse. Les plateaux se rapprochent avec une vitesse constante, comprimant I’éprouvette.
Celle-ci subit une contrainte (¢ en MPa), qui est la force (F en N) par unité de surface (S en mm?).
Cette contrainte provoque la déformation de 1’échantillon (g), définit comme la différence entre la

hauteur initiale de 1’échantillon (/) et sa hauteur a un temps ¢ (/), rapportée sur la hauteur initiale.

GR v Rupture

E —
o=FEe
Phase Phase
élastique plastique |
| .
E

Figure 20 : Courbe contrainte-déformation (Auteur 2020)
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Ces deux valeurs permettent de construire la courbe contrainte-déformation (¢ en abscisse ; ¢ en

ordonnée) [45].

Pendant un essai de compression, le matériau testé passe d’abord par une phase élastique durant
laquelle la contrainte exercée est proportionnelle a la déformation, jusqu’a atteindre la /limite
élastique (o.). Le taux de proportionnalité est défini comme le module d’Young (E) et est une
caractéristique propre a chaque matériau. La loi de Hooke décrit la relation de proportionnalité entre
la contrainte et la déformation en phase élastique. Durant cette phase, I’échantillon retrouve sa

forme d’origine une fois la contrainte supprimée [45].

Loi de Hooke : 6 = Eg¢

Suit la phase plastique, pendant laquelle la déformation n’est plus proportionnelle a la contrainte
et I’échantillon subit une déformation irréversible (déformation plastique) apres ’arrét de la

contrainte [45].

Enfin, I’échantillon atteint le point de rupture ; limite critique de fracture de 1’échantillon, dont la

contrainte or est la résistance a la compression [45].

Selon la norme ISO 9917-1, la résistance a la compression minimale requise pour un CVI de

restauration est de 100 MPa, en dessous de laquelle le matériau est considéré ayant échoué 1’essai

[6].

1.8.2. Machine INSTRON modéle 5967™ de INSTRON™

La machine utilisée pour les essais de compression est le modéle 5967™ de INSTRON™
(Norwood, Massachusetts, USA). C’est une machine bi-colonne utilisées pour les essais de traction,
compression, flexion et cisaillement sur matériaux bruts ou biens de toutes sortes. Elle est formée
par une base a deux colonnes soutenant une traverse supérieure mobile et une inférieure immobile.
Ces traverses supportent une plateforme chacune, au contact des échantillons lors des essais. La
traverse mobile est entrainée par deux vis latérales actionnées par un motoréducteur a courant

continu et dont la liaison s’effectue par poulies et courroies crantée.

Ce modgele a une capacité de force maximale de 30 kN, une précision de mesure de la charge de +
0,5% et une vitesse de rapprochement des plateformes de 0,001 a 1000 mm/min. Il possede des
boutons de commandes d’abaissement et de relévement de la traverse mobile, un bouton de départ

du test et un bouton d’arrét d’urgence [48].
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1.8.3. Logiciel BlueHill 3™ de INSTRON™

Le logiciel BlueHill 3™ est le logiciel de récolte et traitement des données lors des tests de
compression procédés par la machine a essais de compression de INSTRON™., II permet de
paramétrer la vitesse, d’introduire les dimensions des échantillons, de construire la courbe

contrainte-déformation et de déterminer la résistance a la compression et le module d’Young.

Figure 21 : Machine d’essais de compression INSTRON MACHINE modéle 5967™ de INSTRON®
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2. METHODE DE MESURE

2.1. MICRODURETE

2.1.1. Réalisation des plots de CVI

Afin de confectionner les plots de CVI de fagon reproductible, des moules en résine ont été utilisés.
Ce sont des cylindres en résine phénolique dans lesquels nous avons percé 6 trous de Smm de
diamétre et 2mm de profondeur, a I’aide d’une perceuse a colonne. Ils serviront ensuite de porte-

objet lors des essais de microdureté.

Figure 22 : Moule de confection des plots pour la microdureté

Les échantillons sont divisés en deux catégories ; 0 cycle (t0) et 5000 cycles thermiques (t5000) et

en 3 groupes d’essais par catégorie :

Catégorie t0 Catégorie t5000
To Ts000
Triage™ a 0 cycle Triage™ a 5000 cycles
EFo EFs000
Equia Forte™ a 0 cycle Equia Forte™ a 5000 cycles
1So ISs000
IonoStar Plus™ a 0 cycle IonoStar Plus™ a 5000 cycles
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Dans des conditions de température et d’humidité identiques, un seul opérateur réalise pour chaque
groupe d’essais 3 plots de 5 mm de diametre et 2 mm de hauteur a 1’aide des moules en résine et

selon les instructions fournis par les fabricants.

La capsule est activée et placée dans le vibreur pendant 10 s, puis le CVI est injecté en partant du
font du moule et en remontant jusqu’a léger débordement afin de ne pas créer de bulles d’air dans

les échantillons.

Le CVI débordant est alors recouvert d’une lame de verre d’1 mm d’épaisseur (ref : Fisher Scientific
Pittsburgh PA USA) et une pression digitale d’1 seconde est exercée sur cette lame afin d’éliminer
les exces. Puis, un poids de 250g est positionné sur la lame pour conserver une pression constante

pendant le temps de prise des matériaux (2 min 30 s pour T et EF, 2 min pour IS). Apres la prise du

matériau, le poids et la lame de verre sont retirés délicatement.

Figures 23,24 et 25 : Confection des plots de CVI pour les essais de microdureté de Vickers

Les exces de ciment sont retirés avec une lame de bistouri 11. Les portes-objets sont ensuite polis
avec la polisseuse Mecathech 334 et plongés immédiatement dans de I’eau déminéralisée en

attendant la mise en étuve.

Figure 26 : Plots apres polissage
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2.1.2. Mise en étuve

Les porte-objets en résine contenant les échantillons sont mis a étuve dans de I’eau déminéralisée

pendant 120 h (5 jours) a 37°C et a I’abri de la lumicere.

2.1.3. Thermocyclage des Groupes t5000

Apres 5 jours d’étuve, les porte-objets contenant les échantillons t0 sont testés immédiatement alors
que ceux de la catégorie t5000 sont placés dans la machine de thermocyclage pendant 5000 cycles
(1 cycle = 1 minute, 5000 cycles = 5000 minutes = 3 jours, 11 heures et 20 minutes), au bout
desquels la machine s’arréte automatiquement. Les porte-objets contenants les échantillons sont

ensuite placés dans de 1’eau déminéralisée avant les essais de microdureté.

2.1.4. Mesure de la microdureté de Vickers (Norme ISO 6507-1) [46]

L’¢tude consiste a faire 5 indentations par plots de CVI : Au centre de la surface (a), a Imm de
I’extrémité du bas (b), a Imm de ’extrémité du haut (c), Imm de I’extrémité gauche (d) et Imm de
I’extrémité droite (e). Les échantillons faisant Smm de diamétre, les quatre mesures des extrémités

(b,c,d,e) sont ¢loignées de 1,5mm de la centrale.

Figure 27 : Schéma des localisations des indentations sur les plots

Les plots sont observés au microscope au grossissement x10, le centre est repéré en se déplacant de
2,5 mm vers le centre en partant des extrémités du plot et une localisation sans fissure ou microbulle

est choisie.
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L’indenteur est ensuite actionné avec une force de pénétration de 0,1 kgF pendant 15 s. Apres ce
temps, I’indenteur remonte laissant une empreinte de forme carrée a la surface. Les mesures des
diagonales sont prises au grossissement x50 et la dureté de Vickers est calculée. Si les deux

diagonales différent de plus de 4 pm, I’essai est recommencé dans la zone étudiée.

Figure 28 : Pénétration de I'indenteur pendant Figure 29 : Prise des mesures des diagonales
le test de microdureté de I'empreinte sur le logiciel OmniMet

L’opération est répétée pour les quatre indentations b, ¢, d et e en déplacant a chaque fois
I’échantillon a 1’aide du logiciel OmniMet et de la plate-forme mobile de 1,5 mm en partant du
centre. Une fois les cinq microduretés Vickers calculées a partir des diagonales, les mémes

manipulations sont faites sur les autres échantillons par le méme opérateur [46].

A la fin de I’opération, nous avons 5 mesures de microdureté par plots, 3 plots par groupe
d’échantillons, équivalant a 15 mesures de microdureté par groupe d’essai. Sur ces 15 mesures, les
valeurs extrémes minimale et maximale sont exclues. Nous conservons donc 13 valeurs de

microdureté par groupe d’essai (n = 13).

2.1.5. Analyse statistique

L’analyse statistique est faite a partir des données de microdureté récoltées et retranscrites lors des
essais dans un tableau Excel de résultats, et grace au logiciel XLSTAT intégré. Cette analyse

consiste a comparer différents groupes entre eux (groupe A / groupe B) :

o Comparaison des valeurs de microduretés a t0 et t5000 pour chaque matériau
e To / Tso00
e EFo / EFs000
e ISy / ISs000
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o Comparaison des valeurs de microduretés du CVI fluide (T) avec les CVI-HV (EF ou

IS)
e EFy/ To
e EFs000/ Tso00
e ISo / To

e ISs000/ Ts000

o Comparaison des valeurs de microduretés des CVI-HV entre eux (EF et IS)
e EFo / ISo
e EFso00/ ISs000

Choix du test statistique

Apres avoir fait un test de normalité, nous concluons que les valeurs de microdureté ne respectent
pas une distribution normale (distribution gaussienne) dans chaque groupe. Nous choisissons donc
d’utiliser un test non-paramétrique : le test unilatéral de Wilcoxon-Mann-Whitney, qui est une
combinaison des tests de Wilcoxon et de Mann-Whitney. Il permet de tester 1’hypothése selon
laquelle les médianes de deux groupes sont considérées comme proches (Ho), et dont la différence
n’est pas statistiquement significative. Il est utilisé pour de petits échantillons (na < 30 et ng < 30)

indépendants et dont les différences possibles entre eux ne concerne que la position [49][50].

Hypotheses et seuil significatif

Nous posons respectivement A(X) et B(X) la fonction de répartition du groupe A et du groupe B :

e Hypothése nulle : Ho= Il n’existe pas de différence significative entre les valeurs de

microdureté du groupe A et celles du groupe B.

Ho: A(X) = B(X)

e Hypothéese alternative : Hy =1l existe une différence significative entre les valeurs de

microdureté du groupe A et celles du groupe B.

Hi: AX) > B(X)
ou A(X) <B(X)

Le seuil significatif a est posé a 5% (o = 0,05) et est procédé de fagon unilatérale.
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Le test de Wilcoxon-Mann-Whitney repose sur la notion de rangs des valeurs. Il consiste a [50] :

1) Ordonner les valeurs des groupes A (x7, x2, ..., Xi, ...., X») et B (v1, v2,..., yi, ...., y») de facon

croissante.

2) Attribuer un rang a chaque valeur (7;). Si des valeurs sont ex-aequo, elles porteront la

moyenne de ces rangs.
Groupe Valeur Rang

35

37 2,5
B 37 2,5
B 40 5
B 41 6
B 45 8

3) Calculer la somme des rangs obtenus pour les valeurs du groupe A (Wy) et pour celles du

W = Zri

n
=1

groupe B (W3).

4) Calculer la valeur Uppserve pour le groupe A et Uppservs pour le groupe B. Le plus petit Uspserve
est comparée a un Ugiigue 1ssu d’un tableau de Mann et Whitney pour valider ou rejeter
I’hypothése nulle Ho (avec n = nombre de valeurs dans 1’échantillon).

nn+1)
Uobserve = - T

Pour na et ng = 13 — Ucritique = 51 (Annexe 3)

Si le plus petit Uspserve > 51 : Ho est acceptée.

Si le plus petit Uspservé < 51 : Ho est rejetée, Hy est acceptée.

Cette méthode est utilisée pour tous les couples comparés ci-dessus (détail en Annexe 4).
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2.2. COMPRESSION

2.2.1. Réalisation des cylindres de CVI

Pour la réalisation de cylindres de CVI, nous confectionnons a 1’aide d’une perceuse a colonne un
moule en acier inoxydable fendu en son centre, de 6 mm de hauteur et 4 mm de diamétre. Les deux

parties sont reliées par deux vis de serrage permettant I’ouverture et la fermeture du moule.

Figure 30 : Schéma du moule de Figure 31 : Moule de
confection des cylindres de CVI confection des cylindres

Figure 32 : Moule de
confection des cylindres

Les échantillons sont divisés en deux catégories (0 cycle et 5000 cycles thermiques) et en 4 groupes
d’essais par catégorie. Ces groupes sont les mémes que pour la microdureté avec 1’ajout d’un groupe
supplémentaire « Mixte » composé de moitié par le CVI fluide Triage™ et ’autre moitié par CVI-

HV Equia Forte™. Ce systéme est dit « bicouche ».

Catégorie t0 Catégorie t5000
To Ts000
Triage™ a 0 cycle Triage™ a 5000 cycles

EFo EFs000

Equia Forte™ a 0 cycle Equia Forte ™ a 5000 cycles
1So ISs000

ITonoStar Plus™ a 0 cycle ITonoStar Plus™ a 5000 cycles
Mo Mso00

Mixte : Equia Forte™+ Triage™ a 0 cycle Mixte : Equia Forte™ + Triage™ a 5000 cycle
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Dans des conditions de température et d’humidité identiques, un seul opérateur réalise pour chaque
groupe d’essais 7 cylindres de 4,0 £ 0,1 mm de diameétre et 6 = 0,1 mm de hauteur a I’aide du moule

fendu et selon les instructions fournis par le fabricant.

Une lame de verre de 1 mm d’épaisseur (ref : Fisher Scientific Pittsburgh PA USA) est placée sous
le moule fendu fermé (vis serrées avec force). Comme pour les essais de microdureté, une fois la
capsule activée, le CVI est inject¢ du font du moule en remontant jusqu’a obtenir un léger
débordement sans créer de bulles d’air. Le CVI débordant est recouvert d’une seconde lame de
verre et une pression digitale est exercée pour ¢éliminer les excés pendant 1 secondes. Un poids de
250g est ensuite posé sur la lame de verre pour conserver une pression constante pendant le temps
de prise des matériaux, a la fin duquel les poids et la lame de verre sont retirés délicatement. Les

exces de CVI sont retirés avec un scalpel lame 11. Les vis du moule sont dévissées, le moule ouvert

et le cylindre est retiré et mis dans un contenant d’eau déminéralisée.

Figure 33, 34 et 35 : Confection des cylindres de CVI pour les essais de compression

Pour les cylindres bicouches composés de Triage™ et de Equia Forte™, une marque au feutre
indélébile est faite a la moitié du moule, a 3 mm des extrémités. Le CVI Triage™ est d’abord injecté
du fond du moule jusqu’a cette marque pendant que la capsule Equia Forte™ est activée. Equia
Forte™ est ensuite injecté par-dessus le Triage™ encore fluide, de la marque indélébile jusqu’a
obtenir un léger débordement du moule. Les étapes suivantes sont identiques aux autres

¢chantillons. A la fin de 1’opération, nous avons 7 cylindres par groupe d’essai.

Figure 36 : Exemples de cylindres de CVI fluide (a), CVI-HV (b), et Bicouche (c)
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2.2.2. Mise en étuve

Les cylindres de CVI sont mis a I’étuve dans de I’eau déminéralisée pendant 120 h (5 jours) a 37°C

a 1’abri de la lumiére.

2.2.3. Thermocyclage des Groupes t5000

Apres avoir été placés dans 1’étuve pendant 5 jours, les cylindres de la catégorie tO sont testés en
compression alors que les cylindres t5000 sont placés dans la machine a cycles thermiques
programmeée pour 5000 cycles. Les cylindres sont ensuite placés dans de I’eau déminéralisée avant

les essais de compression.

2.2.4. Mesure de la résistance a la compression (Norme ISO 9917-1) [6]

Le diametre et la hauteur de chaque cylindre sont mesurés avec un micrometre (Digimatic Caliper,
Mitutoyo) et ces mesures sont introduites dans le logiciel BlueHill 3 juste avant 1’essai. Les bases
du cylindre sont vaselinées a 1’aide d’une micro-brush afin de réduire le frottement lors de
I’expansion latérale due a la compression axiale. L’échantillon est posé sur la plateforme inférieure,

la plateforme supérieure est abaissée jusqu’a étre en quasi contact avec 1’échantillon.

La précharge est paramétrée a 5 N, la vitesse de déplacement de la téte est de 3 mm/min jusqu’au
contact de 1’échantillon, puis a (0,75 + 0,30) mm/min une fois en contact. Les manipulations sont

faites par le méme opérateur.

Pendant I’essai de compression, les plateformes au contact des bases du cylindre se rapprochent
avec une vitesse constante, comprimant I’échantillon jusqu’a la rupture. Les forces de compression
sont mesurées et la courbe contrainte-déformation est tracée par le logiciel. La résistance a la

compression est calculée grace a la formule suivante [6] :

Ou  Cestlarésistance a la compression
4p .
C=—— p est la charge maximale au moment de la rupture en Newtons
2 o . .
nd d est le diamétre de I'échantillon

Une fois le cylindre de CVI fracturé, la machine est arrétée, la plateforme supérieure est relevée et

les surfaces nettoyées. L’opération est ensuite répétée pour chaque échantillon de chaque matériau.
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Figure 37 : Essai de compression Figure 38 : Dessin de la courbe
contrainte-déformation

Sur les 7 échantillons par groupe d’essai, les valeurs extrémes minimale et maximale sont exclues.
Nous conservons donc les mesures de résistance a la compression de 5 échantillons par groupe

d’essai.

2.2.5. Analyse statistique

Comme pour les essais de microdureté, I’analyse statistique est faite a partir des données récoltées
lors des essais de compression, grace au logiciel XLSTAT. Les groupes comparés sont les mémes
que pour les essais de microdureté, excepté I’ajout du groupe Mixte (T + EF) pour les essais de

compression.

o Comparaison des valeurs de résistance a la compression a t0 et t5000 pour chaque
matériau
e To / Tso00
e EFo / EFs000
o ISo / ISs000
e Mo/ Msooo
o Comparaison des valeurs de résistance a la compression du CVI fluide (T) avec les

CVI-HV (EF ou IS)

L] EF() / To
e  EFs000/ Ts000
[ ] IS() / To

e ISs000/ Ts000
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o Comparaison des valeurs de résistance a la compression des CVI-HV entre eux (EF et
IS)
e EF, / ISy
e EFs000/ ISs000
o Comparaison des valeurs de résistance a la compression d’un systéme monocouche
(EF ou T) et bicouche (Mixte)
e EFo/ My
e EFs000 / Msooo
e To/ My
e Tso00 / Mso00

Nous choisissons d’utiliser le test non-paramétrique de Wilcoxon-Mann-Whitney, les échantillons

étant trop petits pour suivre une distribution normale (5 par groupe) [50].

Hypothese et seuil significatif

Nous posons respectivement A(X) et B(X) la fonction de répartition du groupe A et du groupe B :

o Hypothése nulle : Hp= Il n’existe pas de différence significative entre les valeurs de

résistance a la compression du groupe A et celles du groupe B.

Ho: A(X) = B(X)

o Hypothése alternative : Hy = Il existe une différence significative entre les valeurs de

résistance a la compression du groupe A et celles du groupe B.

Hi: A(X) > B(X)
ou A(X) <B(X)

Le seuil significatif a est posé a 5% (a = 0,05) et le test est unilatéral.

La méthode utilisée est identique a celle présentée dans la section 2.1.5. (Annexe 3 et 4)

Pour na et ng =5 — Ukcritique = 4 (Annexe 3)

Si le plus petit Uopserve > 4 : Ho_est acceptée.

Si le plus petit Uspserve < 4 : Ho est rejetée, Hy_est acceptée.
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3. RESULTATS

3.1. MICRODURETE

3.1.1. Microdureté Vickers obtenues lors de I’étude

Voici un tableau montrant des empreintes #ypes de microduretés Vickers au grossissement x50 selon
le matériau étudié :

t0 t5000

IONOSTAR PLUS™

Figure 39 : Empreintes des essais de microdureté Vickers au grossissement x50
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Les résultats obtenus sont reportés
moyennes et les écarts-types.

dans un tableau Excel, a partir desquels sont calculés les

HV (VHN)
T EF IS
0 Moyenne 69,3 80,7 65,1
Ecart-type +11,3 +8.,6 +11,0
Moyenne 77,3 102,8 102,3
t5000
Ecart-type +10,5 +11,6 + 10,1

Tableau 3 : Valeurs moyennes de microduretés obtenues avec les écarts-types

Un graphique box-plot est construit a partir des 13 valeurs de microduretés retenues par matériau.

Chaque matériau est représenté par une couleur (Triage™ = vert ; Equia Forte™ = Bleu ; IonoStar

Plus™ = Orange). La catégorie est représentée soit par une couleur pleine (t0) soit par un hachuré

(t5000).

120

110

100

20

HV (VHN)

80

70

60

50

10

MICRODURETE

.

_

ETt0 EJTt5k M EFt0 EA EFtsk [ 1St [ IS5k

Graphique 1 : Résultats des microduretés obtenues sous forme de box-plot
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3.1.2. Analyse des résultats

3.1.2.1. Comparaisons entre t0 et t5000

e Triage™ (To/ Ts000)

Les microduretés moyennes obtenues pour Triage™ sont de (69,3 + 11,3) VHN sans vieillissement

artificiel et (77,3 £ 10,5) VHN apres 5000 cycles thermiques.

Le graphique box-plot montre une augmentation des résultats apres vieillissement thermique, et le
test de Wilcoxon-Mann-Whitney montre une différence statistiquement significative entre la

microdureté a t0 et t5000 (p = 0,046).

Hi acceptée — différence significative

To < Ts000

e Equia Forte™ HT (EF, / EFs000)

Les microduretés moyennes pour Equia Forte™ sont de (80,7 + 8,6) VHN sans vieillissement

artificiel et (102,8 = 11,6) VHN apres 5000 cycles thermiques.

Le Graphique 1 et I’analyse statistique montre une différence statistiquement significative entre
t0 et t5000 (p = 0,002) avec une augmentation des valeurs de microduretés apres vieillissement

thermique.

Hi acceptée — différence significative

EFo < EF5000

e IonoStar Plus™ (IS / ISs000)

Les microduretés moyennes pour le CVI-HV IonoStar Plus™ sont de (65,1 + 11,0) VHN sans
vieillissement artificiel et (102,3 + 10,1) VHN apres 5000 cycles thermiques.
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Le Graphique 1 montre une forte augmentation des résultats. L’analyse statistique montre une
différence significative importante entre t0 et t5000 (p < 0,00001) avec une forte augmentation

de la microdureté apres vieillissement thermique.

Hi acceptée — différence significative totale

IS0 << ISs000

En résumé :

T EF IS

t0 | t5000 t0 | t5000 t0 | t5000
HI1 HI1 HI1
< < <<

3.1.2.2. Comparaisons entre le CVI fluide et les CVI-HV

o 0Ocycle

e Triage™ et Equia Forte™ HT (To/ EFo)

Les microduretés moyennes a t0 sont de (69,3 + 11,3) VHN pour le CVI fluide Triage™ et (80,7 +
8,6) VHN pour le CVI-HV Equia Forte™.

L’analyse statistique montre une différence significative (p = 0,00914) avec des valeurs de

microduretés supérieurs pour Equia Forte™ comme le montre le Graphique 1.

Hi acceptée — différence significative

To < EFo

e Triage et lonoStar Plus (Ty / IS¢)

A 10, les microduretés moyennes sont de (69,3 + 11,3) VHN pour le Triage™ et (65,1 = 11,0) VHN
pour le CVI-HV IonoStar Plus™.

L’analyse statistique ne montre pas de différence significative (p = 0,236) avec des valeurs de

microduretés légérement supérieurs pour Triage™.

Hy acceptée — pas de différence significative

To=1So
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o 5000 cycles

e Triage™ et Equia Forte™ HT (Ts000/ EFs000)

Les microduretés moyennes a t5000 sont de (77,3 £+ 10,5) VHN pour Triage™ et (102,8 + 11,6)
VHN pour Equia Forte™.

L’analyse statistique montre une différence statistiquement significative (p = 0,00009) avec des

valeurs de microduretés supérieurs pour Equia Forte™.

H; acceptée — différence significative

Ts000 < EFs000

e Triage et IonoStar Plus (Tso00 / ISs000)

Les microduretés moyennes a t5000 sont de (77,3 £+ 10,5) VHN pour Triage™ et (102,3 + 10,1)
VHN pour IonoStar Plus™.

L’analyse statistique montre une différence significative (p < 0,00001) avec des valeurs de

microduretés bien supérieures pour IonoStar Plus™.

Hi acceptée — différence significative

Ts000 < ISs000

En résumé :

3.1.2.3. Comparaisons des CVI-HV entre eux

o 0cycle

e Equia Forte™ HT et IonoStar Plus™ (EF, / ISo)

Les microduretés obtenues a t0 pour les CVI-HV sont de (80,7 + 8,6) VHN pour Equia Forte™ et
de (65,1 = 11,0) VHN pour IonoStar Plus™,
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L’analyse statistique montre une différence significative (p = 0,00066) avec de meilleurs résultats

pour Equia Forte™ que pour IonoStar Plus™.

Hi acceptée — différence significative

EFo>ISo

o 5000 cycles

e Equia Forte™ HT et IonoStar Plus™ (EFs000 / IS5000)

Les résultats de microduretés obtenues a t5000 sont de (102,8 + 11,6) VHN pour Equia Forte™ et
de (102,3 + 10,1) VHN pour IonoStar Plus™.

L’analyse statistique ne montre pas différence statistiquement significative (p = 0,256) entre ces

deux CVI-HV.

Hj acceptée — pas de différence significative

EFs000=1S5000

En résumé :

0 £5000
EF | IS EF | IS
H1 HO
> =
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L’ensemble des résultats montrent que :

» Levieillissement thermique améliore les valeurs de microduretés pour tous les matériaux,
surtout IonoStar Plus™.

» Avant le vieillissement, Equia Forte™ est significativement supérieur a lonoStar Plus™
et Triage™, qui sont équivalents.

> Aprés le vieillissement, Equia Forte™ et IonoStar Plus™ sont équivalents et
significativement supérieurs a Triage™.
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° . t0 t5000
HO acceptée

. T WIS WEF
* H1 acceptée grebm

Graphique 2 : Comparaison des microduretés moyennes des matériaux avec les
récapitulatifs des hypothéses retenues (HO ou H1)
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3.2. COMPRESSION

3.2.1. Résistances a la compression obtenues lors de I’étude

Les résultats obtenus des résistances a la compression (or) des 5 cylindres de CVI sont reportés

dans un tableau Excel, a partir desquels sont calculés les moyennes et les écarts-types.

or (MPa)
T EF IS M
Moyenne 95,5 164,2 115,9 136,3
t0
Ecart-type +49 +27,7 + 18,7 + 13,7
Moyenne 105,9 148,1 134,8 122,2
t5000
Ecart-type +15,8 + 19,7 +23,1 + 14,2

Tableau 4 : Valeurs moyennes de résistances a la compression obtenues avec les écarts-types

Avec les résultats obtenus, un graphique sous forme de box-plot est construit. Les mémes couleurs
sont représentées pour chaque matériau étudié¢ avec la catégorie t0 en couleur pleine et t5000 en

hachuré. Les box-plots gris sont ajoutés pour les échantillons Mixtes (Mo et Msooo).

RESISTANCE A LA COMPRESSION
200

180

on ]
T
%% /

] |
120 T
100 E .___g._ﬁ l

80

o, (MPa)

Xo

60

BTt EITt5k MEFw0 FAEFtSk [ 15t0 [A1st5k M Mt0 Fl M5k

Graphique 3 : Résultats des résistances a la compression obtenues sous forme de box-plot
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Lors des tests de compression, la courbe contrainte-déformation est construite pour chaque essai.
Les courbes présentées ci-dessous sont celles des échantillons ayant les valeurs de résistances a la

compression les plus proches des valeurs moyennes. Les différents matériaux sont comparés entre

eux, ainsi que les catégories t0 et t5000.

Courbe contrainte-déformation a t0
200
180
160
140
120
100 .
80

Contrainte (MPa)

60
40
20

Déformation

Graphique 4 : Exemple de courbes contrainte-déformation pour chaque groupe d’essai a t0

Courbe contrainte-déformation a t5000
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Graphique 5 : Exemple de courbes contrainte-déformation pour chaque groupe d’essai a t5000
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Courbe contrainte-déformation Triage™
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Graphique 6 : Exemple de courbes contrainte-déformation de Triage™ & t0 et t5000

Courbe contrainte-déformation Equia Forte™
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Graphique 7 : Exemple de courbes contrainte-déformation de Equia Forte™ ¢ t0 et t5000
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Courbe contrainte-déformation lonostar Plus™
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Graphique 8 : Exemple de courbes contrainte-déformation de lonoStar Plus™ a t0 et t5000
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Graphique 9 : Exemple de courbes contrainte-déformation du groupe Mixte a t0 et t5000
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3.2.2. Analyse statistique

3.2.2.1. Comparaison entre t0 et t5S000

e Triage™ (To/ Ts000)

Les résultats des essais de compression pour Triage™ sont de (95,5 + 4,9) MPa pour la catégorie

t0 et (105,9 + 15,8) MPa pour la catégorie t5000.

Les résultats montrent globalement de meilleures résistances a la compression pour les échantillons
ayant subits un vieillissement, mais 1’analyse statistique ne montre pas de différence

statistiquement significative entre ces 2 catégories (p = 0,106).

Hy acceptée — pas de différence significative

To = Ts000

e Equia Forte™ HT (EFo / EFs000)

Pour le CVI-HV Equia Forte™, les résultats de la résistance a la compression sont de (164,2 +27,7)

MPa sans vieillissement artificiel et de (148,1 + 19,7) MPa apres 5000 cycles thermiques.

Les résistances a la compression semblent supérieures pour la catégorie t0, mais I’analyse statistique

ne montre pas de différence statistiquement significative (p = 0,201).

Hj acceptée — pas de différence significative

EFo = EFs000

e IonoStar Plus™ (IS / ISs000)

Les résistances a la compression pour IonoStar Plus™ sont de (115,9 + 18,7) MPa a t0 et (134,8 +

23,1) MPa a t5000.

Malgré des résultats semblant supérieurs pour la catégorie t5000, 1’analyse statistique ne montre

pas de différence statistiquement significative entre t0 et t5000 (p = 0,226).

Hy acceptée — pas de différence significative

IS0 = ISs000
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e  Mixte (Mg / Msono)

Pour les cylindres Mixtes (CVI fluide Triage™ + CVI-HV Equia Forte™), les résultats des
résistances a la compression sont de (136,3 + 13,7) MPa sans vieillissement et (122,2 + 14,2) MPa

avec vieillissement.

Les résistances a la compression semblent plus faibles pour les cylindres ayant subits 5000 cycles
thermiques, mais 1’analyse statistique ne montre pas de différence statistiquement significative

entre t0 et t5000 (p = 0,149).

Hy acceptée — pas de différence significative

Mo = Ms000
En résumé :
T EF IS M
t0 | t5000 | t0 | t5000 | t0 | t5000 | t0 | t5000
HO HO HO HO

3.2.2.2. Comparaisons entre le CVI fluide et les CVI-HV

o 0cycle

e Triage™ et Equia Forte™ HT (To / EFo)

Les résistances a la compression a t0 sont de (95,5 £ 4,9) MPa pour Triage™ et (164,2 +27,7) MPa
pour le CVI-HV Equia Forte™. L’analyse statistique montre une différence significative (p =

0,00604) avec des valeurs supérieures pour Equia Forte™ HT.

H acceptée — différence significative

To <EFy

e Triage™ et IonoStar Plus™ (T / 1S¢)

Les résistances a la compression moyennes a t0 sont de (95,5 = 4,9) MPa pour le CVI fluide

Triage™ et (115,9 + 18,7) MPa pour le CVI-HV IonoStar Plus™.
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Le Graphique 3 semble présenter de meilleurs résultats pour IonoStar Plus™, mais I’analyse

statistique ne montre pas de différence statistiquement significative (p = 0,0721).

Hj acceptée — pas de différence significative

To=1So

o 5000 cycles

e Triage™ et Equia Forte™ HT (Ts000/ EFs000)

A 5000, les résultats sont de (105,9 + 15,8) MPa pour Triage™ et (148,1 + 19,7) MPa pour Equia

Forte™,

L’analyse statistique montre une différence statistiquement significative (p = 0,03) avec des

valeurs supérieures pour Equia Forte™.

Hi acceptée — différence significative

Ts000 < EFs000

o Triage™ et IonoStar Plus™ (Ts000 / IS5000)

Les résultats a t5000 sont de (105,9 + 15,8) MPa pour Triage™ et (134,8 + 23,1) MPa pour IonoStar
Plus™.
L’analyse statistique montre une différence statistiquement significative (p = 0,03) avec des

valeurs supérieures pour IonoStar Plus™.

Hj acceptée — différence significative

Ts000 < ISs000

En résumé :
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3.2.2.3. Comparaisons des CVI-HV entre eux

o 0Ocycle

e Equia Forte™ HT et IonoStar Plus™ (EF, / 1So)

Les résistances a la compression obtenues a t0 pour les CVI-HV sont de (164,2 +27,7) MPa pour
Equia Forte™ et de (115,9 £ 18,7) MPa pour IonoStar Plus™.

L’analyse statistique montre une différence statistiquement significative (p = 0,03) en faveur de

Equia Forte™,

Hj acceptée — différence significative

EFo>1So

o 5000 cycles

e Equia Forte™ HT et IonoStar Plus™ (EFs000 / ISs000)

Les résistances a la compression obtenues a t5000 sont de (148,1 + 19,7) MPa pour Equia Forte™

et de (134,8 = 23,1) MPa pour IonoStar Plus™.

L’analyse statistique ne montre pas de différence statistiquement significative (p = 0,106) entre

ces deux CVI-HV.

Hy acceptée — pas de différence significative

EFs000 = ISs000

En résumé :

t0 £5000
EF | IS EF | IS
HI1 HO
> =
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3.2.2.4. Comparaison entre le systétme monocouche (T ou EF) et bicouche (M)

o 0Ocycle

e Monocouche fluide (T0 / M0O)

Sans vieillissement, les résultats de résistances a la compression sont (95,5 +4,9) MPa pour le CVI

fluide Triage™ et (136,3 £ 13,7) MPa pour le systéme bicouche Mixte.

L’analyse statistique présente une différence statistiquement significative (p = 0 ,006) en faveur

du systéme bicouche.

Hj acceptée — différence significative totale

To <My

e Monocouche haute-viscosité (EF0 / M0)

Sans vieillissement, les résistances a la compression sont (164,2 £ 27,7) MPa pour Equia Forte™

et (136,3 £ 13,7) MPa pour le Mixte.

L’analyse statistique montre une différence statistiquement significative (p = 0,0475) en faveur

de Equia Forte™.

Hi acceptée — forte différence significative

EFo > M

e 5000 cycles

o Monocouche fluide (Ts000./ Ms000)

Avec vieillissement, les résultats de résistances a la compression sont (105,9 £+ 15,8) MPa pour le

CVI fluide Triage et (122,2 + 14,2) MPa pour le systéme bicouche Mixte.

L’analyse statistique présente une différence statistiquement significative (p = 0,0475) en faveur

du systéme bicouche mixte.

Hi acceptée — forte différence significative

Ts000 < Mso00
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o Monocouche haute-viscosité (EFso00 / Msooo)

Avec vieillissement, les résistances a la compression sont (148,1 = 19,7) MPa pour Equia Forte™

et (122,2 £+ 14,2) MPa pour le Mixte.

L’analyse statistique montre une différence statistiquement significative (p = 0,03) en faveur du

CVI-HYV seul.

Hi acceptée — forte différence significative

EFo > My
En résumé :
t0 t5000
Fluide Haute viscosité Fluide Haute-viscosité
T | M EF | M T | M EF | M
H1 H1 H1 H1
< > < >

L’ensemble des résultats montres que :

» Le vieillissement thermique n’a pas d’effet statistiquement significatif sur la résistance a

la compression pour tous les matériaux.

» Sans vieillissement, Equia Forte™ a de meilleures valeurs de compression que Triage™

et IonoStar Plus™, qui sont équivalents.

» Aprés vieillissement, Equia Forte™ et IonoStar Plus™ sont statistiquement équivalents

et supérieurs a Triage™.

» Le systéme bicouche (EF + T) est supérieur a Triage™ et inférieur a Equia Forte™, que

ce soit sans ou avec vieillissement thermique.
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Graphique 10 : Comparaison des résistances en compression moyennes des matériaux
avec les récapitulatifs des hypothéses retenues (HO et H1)

200

180

160

140

120

100

ok (MPa)

80

60

40

20

0

t0 t5000

° Ho acceptée

. BT =M WEF
* H1 acceptée

Graphique 11 : Comparaison des résistances en compression moyennes entre mono et bi-couche
avec les récapitulatifs des hypothéses retenues (HO et H1)



4. DISCUSSION

4.1. Protocole

4.1.1. Thermocyclage - Vieillissement thermique

La norme ISO 11405 [51] recommande des températures d’immersion de 5 et 55°C pour le
protocole de thermocyclage, en suggérant qu’elles correspondent aux températures extrémes de
notre alimentation quotidienne. Ces températures proposées par la norme ISO sont comprises dans
les intervalles décrits dans les travaux de Gale et Morresi et semblent représentatives des valeurs
rencontrées in vivo. En effet, les revues de la littérature Gale et al. (avant 1998) et Morresi et al. (de
1998 a 2013) montrent que les températures maximales et minimales a la surface des restaurations
ou des dents sont difficilement appréciables di a la grande variabilité des données enregistrées. En
fonction des études et de la localisation, la température minimale d’un aliment ingéré (0°C), peut
faire varier la température d’une surface dentaire de 1 a 15 °C. Ceci est di au fait que la température
du liquide augmente pendant qu’il est mis en bouche (référence sublinguale de 37°C) [39][40]. La
température maximale supportable, toujours d’apres les travaux de Gale et Morresi, se situe entre
50 et 70°C, ce qui correspondant a 45 a4 65 °C a la surface de la dent [39][40]. En plus d’étre incluses
dans les intervalles proposés par I’ISO, ces températures d’immersion de 5 et 55°C sont celles les
plus largement utilisées comme le montre les revues de littérature pour la méthode de vieillissement

[39][40], c’est pourquoi nous avons choisi d’utiliser ces deux températures dans notre étude.

A propos du temps d’immersion, il est trés variable pouvant aller de 4 secondes a 20 minutes selon
les études, parfois arbitraire ou voir méme ne pas étre mentionné. Ce parametre ne semble pas avoir
d’effets clairement établis sur les résultats [40]. On peut considérer qu’une température extréme
n’est pas conservée pendant plusieurs minutes a la surface d’une dent lors de 1’alimentation ou
I’hydratation, mais plutot quelques secondes. La proposition par I’ISO de 20 secondes fiit retenue

car elle semble raisonnable et assez peu déterminante.

Concernant le nombre de cycles, qui correspond au nombre de cycles thermiques in vivo par jours,
il n’existe pas de consensus et beaucoup de désaccord persistes. Dans la littérature, le nombre de
cycles utilis¢ lors du vieillissement thermique varie de 100 a 100 000 cycles, avec peu
d’explications sur les choix et la corrélation avec une situation réelle en bouche. En effet,
Stewardson et al. suggerent par exemple que 500 cycles correspondent @ moins de 2 mois dans la
cavité buccale [52]. D’autres auteurs comme Gale et al. font le postulat qu’un jour représente entre

20 et 50 cycles thermiques (= 6 a 16 par repas) et que 10 000 cycles correspondraient a une année
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de stress thermique [39]. D’autres auteurs comme Bayne et al. ou Ehrenberg et al. avancent un

chiffre de 50 000 cycles par an, bien au-dessus de la proposition de Gale.

Le nombre de 500 cycles thermiques est le seul paramétre proposé par la norme ISO qui ne fit pas
respecté dans cette étude, car il semblait limité. En conclusion, force est de constater qu’il existe
une grande divergence d’opinions sur la question dans la littérature [40]. Cinq mille cycles
thermiques ont été choisis pour cette ¢tude afin d’obtenir, selon la proposition de Gale et al, un

vieillissement thermique de 6 mois.

4.2. Résultats

4.2.1. Microdureté

Concernant nos résultats, nous montrons que ce vieillissement thermique de 5000 cycles nous
permet d’améliorer la microdureté de facon significative pour les trois matériaux Triage™, Equia

Forte™ et TonoStar Plus™.

Dans son étude, Zoergiebel et al. (2013) testent I’effet du stockage prolongé sur la microdureté
Vickers de quatre CVI-HV dont Equia™ (version antérieure a Equia Forte™) [53]. Les résultats de
cette étude au bout d’une semaine de stockage pour Equia™ (85,1 + 18,2 VHN) sont comparables
a ce que nous avons obtenu apres 5 jours d’étuve (80,7 £ 8,6 VHN). Il est intéressant de voir
qu’aprés 6 mois de stockage, les résultats de leur étude montrent une nette amélioration de la
microdureté¢ (104,2 £ 18,9 VHN), comparable a nos résultats obtenus apres 5000 cycles de
thermocyclage (102,8 + 11,6 VHN). Cette amélioration est vraie pour tous les CVI de leur étude
[53].

Une autre étude de 2011 compare la microdureté Knoop d’échantillons réalisés in vitro d’un CVI-
HV (Fuji IX™) a différents temps de stockage (7, 30, 60, 120, 180, 360 jours) a celle de
restaurations cliniques vieilles de 10 ans [54]. Il y est démontré que la microdureté des spécimens
in vitro augmente avec le temps de stockage jusqu’a I’obtention d’un plateau a 6 mois,
statistiquement équivalente a celle des restaurations in vivo agées de 10 ans. Cette étude conclue
que la maturation de ces CVI dure environ 6 mois avant d’atteindre sa dureté maximale, qui restera

constante ensuite.

Enfin, une autre é¢tude de Moberg et al. montre une trés forte augmentation de la dureté Knoop des
CVI Equia Forte™ et Triage™ entre 1h et 24h, puis un ralentissement jusqu’a atteindre un

maximum a 3 mois, puis un plateau jusqu’a un an de stockage [55].

60



Ces études nous montrent que la maturation des CVI fluides et HV peut prendre plusieurs mois
[53][54][55]. 1l faut entre 3 et 6 mois en fonction des études pour qu’ils atteignent leur microdureté
maximale et se stabilisent. Concernant notre étude, nous ne pouvons pas dire si les valeurs
maximales sont obtenues au bout de 5000 cycles, car des tests supplémentaires seraient nécessaires
avec différents temps de vieillissement. En revanche, si I’on compare aux résultats de Zoergiebel,
les valeurs maximales semblent se rapprocher de ce que nous obtenons aprés 5000 cycles

thermiques [53].

Zainuddin et al. ont expliqué ce phénoméne de réaction prolongée des CVI par spectroscopie MAS-
NMR (Magic Angle Spinning-Nuclear Magnetic Resonnance) sur une période d’un an. Une
explication serait que la réaction acido-basique de formation du CVI se passe en deux temps.
D’abord, les ions Ca®’ se lient par cross-links aux groupements carboxyles des acides
polyacryliques. Puis, les ions Al** moins mobiles et moins disponibles suivent le méme processus
mais avec un temps plus long. Ces cross-links sont plus forts que ceux des ions calcium, ce qui
expliquerait la maturation lente des CVI utilisés. En plus de cette réaction en deux temps, il existe
différents types d’ions aluminium : I’aluminium octaédrique se liant a 6 atomes (Al VI), obtenu par
la conversion d’aluminium tétraédrique se liant a 4 atomes (Al IV). Ce sont les atomes Al VI qui se
lient aux groupements carboxyles des acides polyacryliques par cross-links. Avec le temps, la
proportion de Al VI augmente par rapport a celle des atomes AL IV di a la conversion. C’est donc

une des raisons qui pourrait expliquer la lente maturation des CVI fluoro-alumino-silicates [56].

Si le vieillissement thermique améliore la microdureté des 3 CVI de notre étude, on remarque qu’il
a un effet plus important sur IonoStar Plus™. En effet, sans vieillissement, la microdureté de
TonoStar Plus™ se rapproche des résultats du CVI fluide Triage™. Puis, aprés le vieillissement, la
microdureté moyenne de IonoStar Plus™ augmente fortement pour tendre vers celle de Equia
Forte™ (Graphique 10). Ce comportement de maturation de IonoStar Plus™ est probablement lié
a la composition du CVI, n’étant pas fournie par le fabricant qui reste vague sur les proportions des
composants a cause du secret industriel (Voir partie 1. Matériels). Aucune étude n’existe sur les

propriétés de ce matériau et son vieillissement.

v/
////, 4,
L

/'Al\ / \

Figure 40 : lons AF* tétraédrique (Al IV) Figure 41 : lons AP* octaédrique (Al VI)
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4.2.2. Compression

A propos de la résistance a la compression, la norme ISO 9917-7 exige un minimum de 100 MPa
pour un CVI de restauration [6]. Dans notre étude les valeurs moyennes de résistances a la
compression obtenues pour IonoStar Plus™ et Equia Forte™ dépassent cette exigence ne les contre-
indiquant pas pour les restaurations. En revanche, le CVI Triage™ a t0 ne respecte pas cette
exigence le contre-indiquant pour les restaurations supportant des forces occlusales, ce qui est en
accord avec les indications du fabricant de scellement des puis et fissures, des Classes V et de

restaurations coronaires provisoires.

Dans notre étude, le vieillissement thermique ne montre pas d’effet significatif sur la résistance a la
compression de Equia Forte™, mais une 1égére tendance 4 la baisse. Ilie et al. ont étudié 1’effet de
la maturation sur les propriétés de 4 CVI-HV sur une période d’un an. Pour Equia Forte™, il n’y a
pas de différence significative en fonction du temps de stockage mais une légere tendance a la baisse
au bout d’un an [57], en accord avec nos résultats. Dans notre étude, I’effet du vieillissement
thermique sur IonoStar Plus™ est lui aussi non significatif, mais montre une tendance a la hausse.
Dans son étude, Ilie a testé le CVI-HV IonoStar Molar™, une version antérieure de IonoStar Plus™,
ce qui est intéressant en 1’absence d’études sur IonoStar Plus™ [57]. Les résultats de IonoStar
Molar™ montrent une hausse significative de la résistance a la compression a 3 mois, contrairement

a nos résultats.

On conclut que le vieillissement thermique a donc un effet « matériaux-dépendant » sur la résistance

a la compression, mais qui reste non significatif au bout de 5000 cycles.

Nous savons qu’une fagon d’augmenter la viscosité pour obtenir des CVI-HV est entre autres
d’augmenter le ratio poudre/liquide. Crisp a montré dans les années 70 que 1’augmentation du ratio
poudre/liquide des premieres formes de CVI influencait les propriétés de ces matériaux comme la
réduction du temps de prise, I’augmentation de la viscosité, de la résistance en compression et de la
dureté de surface [58]. C’est ce qu’on peut observer entre Triage™ et Equia Forte™ pour qui un

ratio P/L supérieur est corrélé a de meilleures propriétés mécaniques.

Ratios P/L (données fabricant) :

o Triage™ :300 mg/ 150 mg=2
o Equia Forte™ : 400 mg / 130 mg = 3,077
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Panpisut et al. ont fait une étude récente (2020) sur I’effet du ratio P/L sur la résistance a la
compression d’un CVI-HV (Fuji IX). Il en ressort qu’en augmentant progressivement ce ratio de
1:1 a 2,5:1, ils observent un augmentation progressive de la résistance a la compression [59].
Lorsque ce ratio dépasse 2,5:1, I’inverse se produit et une légére décroissance de la résistance en
compression est observée [59]. Ceci peut étre dii @ une mauvaise répartition du liquide autour des
particules de FAS lors du mélange a cause d’un ratio P/L trop grand [3]. C’est une des raisons qui
expliquerait un ratio P/L supérieur pour IonoStar Plus™ mais des propriétés mécaniques inférieures

ou équivalentes.

Ratios P/L (données fabricants):

o Equia Forte™ : 400 mg / 130 mg = 3,077
o IonoStar Plus™ : 445 mg/ 118 mg = 3,77

En revanche, le ratio P/L n’est pas le seul parametre de la composition jouant sur les propriétés. En
effet la taille et la répartition des charges, la concentration et le poids moléculaire de 1’acide

polyacrylique de ces matériaux doivent aussi étre étudiés.

Le dernier objectif de ce travail est d’évaluer et de comparer la résistance a la compression d’un
systeme bicouche, ¢’est-a-dire une combinaison d’un CVI fluide avec un CVI-HV, a ce CVI fluide
seul ou ce CVI-HV seul. Le but de cette association est d’imiter un fond de cavité¢ en CVI fluide
recouvert d’une restauration occlusale en CVI-HV. Au niveau de I’adaptation marginale, Bonifacio
a montré qu’une restauration au CVI de type « bicouche » avait de meilleurs résultats d’étanchéité
qu’un CVI visqueux seul [60]. Nos résultats montrent qu’en compression le systéme bicouche est
significativement supérieur au CVI fluide Triage™ seul et inférieur au CVI-HV Equia Forte™ seul.
Il possede donc des propriétés de compression intermédiaires entre les deux matériaux qui le

composent, que ce soit avec ou sans vieillissement thermique.

Ici, la proportion de chaque matériau du systéme bicouche mixte est de 50/50. Il est raisonnable de
penser que I’augmentation de ce rapport en faveur du CVI-HV augmenterait de fagon linéaire la
résistance en compression. Une couche de CVI fluide de faible épaisseur avec une restauration au
CVI-HV devrait étre un bon compromis entre une étanchéité améliorée et de meilleures propriétés
en compression. Des investigations supplémentaires sur 1’étanchéité d’une restauration bicouche

sont nécessaires afin de confirmer ou infirmer cette hypothése. L autre avantage est qu’il n’existe
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pas d’interface entre ces deux matériaux du fait que ceux-ci sont de méme nature. En effet, les deux
types de CVI étant injectés avant leur gélification, leur prise est simultanée et associée permettant
de ne pas avoir d’interface mais plutot une fusion des matériaux. Comme le montre cette
photographie d’un échantillon, la liaison entre les matériaux de différentes viscosités est un fondu

progressif.

—CVI-HV
Transition

———CVI Fluide

Figure 42 : Photographie de pres d’un échantillon du groupe Mixte (Auteur 2020)

Une derniére notion intéressante est le module d’¢élasticité d’Young. Il décrit le comportement de
déformation li¢ a la contrainte durant la phase ¢lastique de compression. Voici les modules d’Young

obtenues lors des essais (en MPa) :

Modules d’Young (MPa)
T EF IS
t0 Moyenne 5279 7873 4629
Ecart-type +224 + 772 +596,6
5000 Moyenne 6372 7686 5181
Ecart-type + 449 + 606 + 1029

Tableau 5 : Modules d’Young obtenues dans I'étude

Le module d’Young de nos CVI est nettement inférieur a celui de la dentine qui est de 18 500 MPa
[61], ce qui signifie que la dentine est moins €lastique que les CVI. Autrement dit, pour une méme

contrainte, nos CVI subissent une déformation plus importante que la dentine qui les soutient.
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Figure 43 : Comparaison approximative des modules
d’Young de la dentine et de nos CVI (Auteur 2020)

Ce graphique contrainte-déformation schématise une comparaison de la dentine et d’un CVI en
phase ¢lastique. Si I’on considere que le module d’Young de la dentine (Eqens) est supérieur a celui
du CVI en question (E.;) avec un facteur de 3 (Edens = 3Eci), pour une contrainte donnée (ox) la
déformation du CVI sera donc 3 fois plus importante que celle de la dentine. Cela nous montre que
le support est assuré par la dentine autour de la restauration et que celle-ci ne pourra pas étre

volumineuse au risque de trop fragiliser la dent.

Un matériau avec un faible module d”Y oung a pour intérét de suivre les contraintes et déformations
dentaire [62], contrairement a un matériau avec un module d’Young élevé comme I’amalgame

(73 000 MPa selon une étude de 1993 [63]) avec un risque important de fracturer la dent.
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CONCLUSION

Notre é¢tude a permis de montrer que les propriétés de microdureté et de résistance a la compression
des CVI-HV sont matériau-dépendantes, avec de meilleurs résultats pour Equia Forte™ HT par
rapport au IonoStar Plus™. La microdureté de surface des CVI fluides et a haute viscosité est
améliorée par le vieillissement artificiel, alors que la résistance a la compression n’est pas
significativement affectée. Nous avons de plus noté que ce vieillissement par thermocyclage avait
un effet plus important pour le CVI-HV IonoStar Plus™, qui avait des propriétés proches d’un CVI
fluide au début pour se rapprocher ensuite des propriétés de Equia Forte™ HT et que des études
plus poussées sur la composition de ce matériau devait étre faites. Enfin, un systéme bicouche avec
I’association d’un CVI conventionnel fluide et d’'un CVI-HV ont des propriétés en compression qui
seront a I’intermédiaire des CVI qui le composent. Utiliser un CVI fluide en /iner associé¢ a un CVI-
HV pourrait étre un compromis intéressant entre une résistance a la compression et une microdureté

optimisées ainsi qu’une meilleure étanchéité.

Dans ce contexte d’élimination graduelle de I’amalgame dentaire de notre arsenal thérapeutique,
les CVI-HV sont une alternative intéressante dans les cas ou les résines composites ne peuvent étre
utilisées. IIs offrent des avantages notables comme la capacité de se lier chimiquement aux tissus
dentaires sans utiliser un agent de collage, la possibilité de les mettre en place en un seul incrément,
des propriétés biologiques intéressantes et des propriétés mécaniques améliorés par rapport au CVI
conventionnels fluides. De plus, ce sont des matériaux en constante évolution et dont les propriétés
sont en général améliorées a chaque nouvelle génération. Il faut tout de méme garder a I’esprit que,
malgré les propriétés améliorées, ces matériaux sont encore trop peu résistants pour des
restaurations directes volumineuses définitives. Ils peuvent étre utilisés pour des restaurations de

Classe I ou de petites classes II en pédodontie, soins spécifiques ou en gérodontologie.

En effet, de part une mise en ceuvre plus simple que les restaurations en résine composite, ces
matériaux de restauration sont plus particulierement utilisés chez les patients agés qui peuvent
présenter des forces masticatoires plus faibles et un contrdle de ’hygiéne de leur cavité buccale

plus difficile.

Ce travail est la premiére partie d’un projet d’évaluation globale des matériaux utilisés. Les objectifs
des travaux futurs seront de connaitre et comparer 1’étanchéité des CVI que nous avons utilisés,
évaluer D’effet du vieillissement thermique sur cette propriété, ainsi que déterminer 1’effet d’un
vernis protecteur sur les propriétés mécaniques, afin d’avoir une vision d’ensemble sur ces

matériaux prometteurs.
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ANNEXES

ANNEXE 1 : Tableaux résultats bruts — Microdureté

Triage™ Equia Forte™ lonoStar Plus™

Echantillons Diag(;nale Diagonale y HV Diagonale x | Diagonale y HV Diagonale x | Diagonale y HV
61,9 60,4 50 52,7 51,5 68 46,7 47,8 83
59,8 58,7 53 41 42,4 107 50,2 50 74
Plot 1 57,5 55,7 58 46,3 48,3 83 46,7 47,2 84
54,4 54,2 63 46,7 48,7 82 50,3 52 71
58,4 59 54 48,8 49,9 76 52,3 49 72
52,4 51,2 69 48,5 48,2 79 49,8 48,1 77
51,2 51,4 70 52,9 52,6 67 53,5 53,3 65
Plot 2 47,7 49,4 79 44 45,5 93 57,4 57,4 56
t0 46,5 45,5 88 49,1 50,2 75 49,7 51 73
49,7 51 73 49,2 51,1 74 56,2 58,5 56
56,3 55,2 60 45,3 43,1 95 54 54 64
48,6 47,4 81 48,4 46,9 82 64 63 46
Plot 3 46 46,8 86 50 51 73 56,9 56,3 58
a7 46,2 85 48,3 50,8 75 62,2 61,9 48
50,1 53 70 43,4 45,3 94 61,6 61,2 49
Moyenne 52,5 52,34 69,3 47,6 48,4 81,5 54,1 54 65,1
E-T 5,2 4,8 12,7 3,3 3,1 11,2 5,5 5,4 12,5
54,4 53,1 64 50,4 49 75 41,3 38,8 116
49,3 47,6 79 41,8 43 103 45,5 46,5 88
Plot 1 49 50,8 74 45,3 45,8 89 38,6 37,6 128
56,7 55,5 59 50,2 51,5 72 44,8 44,9 92
57,6 49 80 45,5 44,1 92 46 45,9 88
52,4 52,4 68 41,3 39,6 113 39,4 41,1 114
46,9 48,6 81 40,1 41,1 112 39,1 42,7 111
Plot 2 55,5 53,1 63 39,1 41,9 113 41,7 43,4 102
t5000 45,3 47,6 86 40,9 41,3 110 44,8 44 94
44 43,5 97 41,7 42,5 105 40,1 42,2 109
46 49,1 82 40,3 40,8 113 42,5 43,1 101
53,3 56,6 61 39,9 40,7 114 46,5 45,3 88
Plot 3 45,6 45,3 90 40,1 43,6 106 43,4 45,3 94
45,3 44,1 93 42,7 44,8 97 40,6 41,7 110
46,5 47,6 84 40,2 42,7 108 41,8 40 111
Moyenne 49,9 49,6 77,4 42,6 43,5 101,5 42,4 42,8 103,1
E-T 4,7 3,9 12,1 3,6 3,2 13,8 2,6 2,6 12,2
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ANNEXE 2 : Tableaux résultats bruts — Résistance a la compression

Triage™ Equia Forte™ lonoStar Plus™ Mixte (T + EF)
Eprouvette | Résistance = Modulede | Résistance = Modulede | Résistance  Modulede | Résistance  Module de
compression Young compression Young compression Young compression Young

1 123,3 5679 120,8 7445 188,2 7462 135,3 ERR
2 95,1 4932 173,5 8272 83,4 5751 142,7 ERR
3 66,4 4670 170,9 7632 126,8 4075 113,8 ERR
4 101,3 5426 8,3 1250 118,8 4198 139,2 ERR
t0 5 90,9 5125 198,5 9341 48,3 2626 172,4 ERR
6 90,5 5351 196,3 9136 121,2 4655 150,3 ERR
7 99,7 5563 159,4 6881 129,2 4465 108 6521
Moyenne 95,3 5250 146,8 7137 116,5 4748 137,4 ERR
E-T 16,9 359 66,4 2745 43,2 1512 21,8 ERR
1 150,1 7002 121,5 8075 145,2 7124 117,4 ERR
2 96,5 6237 180,2 8448 119, 4668 147,4 7065
3 98,6 6823 127,7 8267 119,8 4962 98,7 5770
4 106 5807 145,2 7188 142,2 5068 116,1 7455
t5000 5 133,1 6965 148,8 6868 172,4 6845 170,4 8146
6 94,5 5924 188,2 7437 120,5 4085 116,8 6131
7 95,3 6031 138,5 7661 90,8 3462 113,4 7211
Moyenne 110,6 6399 150 7706 130 5173 125,8 6963
E-T 22,1 517 25,3 584 25,9 1355 24,5 875

ANNEXE 3 : Graphiques contrainte-temps lors des essais de compression de tous les

échantillons
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ANNEXE 3 : Table de Mann-Whitney — Test unilatéral [64]

ny
- 3 -+ 5 | 6 7 8 S 1104 1 12r 121141151 16117 18119 | 20
3 05 0 0 1 2 2 3 4 4 5 5 6 7 7 8 9 9 10 | 11
01 - 0 0 0 0 0 1 1 1 2 2 2 3 3 4 4 4 5
i 05 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 14 15716 17 | 18
01 - | - 0 1 1 2 3 3 4 |5 5 6 7 7 8.9 9110
5 05 1 2 4 5 6 8 9 |11 121713 15 16 18 19 20|22 23 | 25
01 - 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 1314 15 |16
G 05 2 3 5 7 8 (10 1214 16|17 19 |21 23 25 26|28 30 32
01 - 1 2 3 4 6 7 8 9 11 12 13 15 16 I8 |19 20 | 22
7 05 2 4 6 8§ 11 [ 13 1517 19121 24 26 28 30 33|35 37|39
01 0 1 3 4 6 7 9 11 12714 16 17 19 21 23 |24 26 | 28
g 05 3 5 8 10 13 15 18 | 20 23 | 26 28 31 33 36 39 | 41 44 | 47
01 0 2 4 6 7 9 11 [ 13 15117 20 22 24 26 28 | 30 32 | 34
9 05 4 6 9 12 15|18 21 |24 27 |30 33 36 39 42 45|48 51 | 54
011 3 5 7 9 11 14|16 18 | 21 23 26 28 31 33 | 36 38 40
10 05 4 7 11 |14 17 20 24|27 31 34 37 41 44 48 51 | 55 58 | 62
01 1 3 6 8 11 [ 13 16 |19 22 124 27 |30 33 36 38 41 44 | 47
1 05 5 8§ 1216 1923 27|31 34 | 38 42 46 50 54 57|61 6569
01 1 4 7 9 12 |15 18 |22 25 |28 31 34 37 41 44 |47 50 | 53
12 05 5 9 13017 21 126 30|34 38 |42 47 |51 55 60 64 68 72 |77
01 2 5 8 1114 |17 21 | 24 28 | 31 38 42 46 49 | 53 56 | 60
13 05 6 10 15 119 24 | 28 33 | 37 42 | 47] 51 |56 61 65 T0 | 75 BO | 84
01 2 5 9 12 16 /20 23 | 27 31 |35 39 43 47 | 51 55|59 63 | 67
14 05 7 11T 16 121 26 |31 36|41 46 | 51 56 61 o6 71 77|82 87|92
01 2 6 10|13 17 |22 26|30 34|38 43 47 51 56 60 | 65 69 | 73
15 05 7 12 18 |23 28 |33 39|44 50 |55 61 66 72 77 B3 |88 94 100
01 3 7 1115 1924 2833 37 42 47 51 56 61 66| 70 75 | 80
16 05 8 14 19 25 30 |36 42 |48 54 60 65 71 77 83 89 |95 101|107
01 3 7 12116 21 |26 31 |36 41 46 51 56 61 o6 71|76 82 87
17 05] 9 15 20 |26 33|39 45|51 57 /64 70 77 83 | 89 96 102 109 115
01 4 8 I3 |18 23 |28 33 |38 44 |49 55 60 66 T1 77|82 88|93
18 051 9 16 22 |28 35 |41 48 |55 61 (68 75 82 88 95 102109 116123
01 4 9 14119 24 |30 36 41 47 |53 59 65 70 76 82 | 88 94 | 100
19 05 10 17 23 130 37 | 44 51 | 58 6572 80 87 94 101 109|116 123|130
01 4 9 15120 26|32 38 44 50|56 63 69 75 82 B8 |94 101|107
20 05 11 I8 25132 39 |47 54 |62 69 |77 84 92 100107 115123 130|138
01 5 10 16 | 22 28 | 34 40 | 47 53 60 67 | 73 80 | 87 93 100 107|114

* Rouge = Microdureté, Orange = Compression



ANNEXE 4 : Analyse statistique par test de Mann-Whitney-Wilcoxon sur XLSTAT
o Microdureté

e Comparaison t0 et t5000

TRIAGE HV

TRIAGE Somme des rangs* U observé** Résultat
51 H1
209 13 118 acceptée

EQUIA FORTE Somme des rangs U observé Résultat
106 13 15 H1
245 13 154  acceptée

IONOSTAR PLUS Somme des rangs U observé Résultat
91 13 0 H1
260 13 169 acceptee

* Somme des rangs =W = YL 1;

** U observé =W —w
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e Comparaison entre CVI fluide et CVI-HV

EF/Tt0 HV Rang IS/Tt0 HV EF/T HV Rang IS/T  HV Rang

-
P O WVWONOOUPE, WNBE

=

EF/TtO Somme des rangs U observé Résultat
H1
129 13 38 acceptée

IS/TtO Somme des rangs U observé Résultat

EF / T t5000 Somme des rangs U observé Résultat
H1
102 13 11 acceptée

IS/ T t5000 Somme des rangs U observé Résultat
96 13 5 H1
255 13 164 acceptée
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e Comparaison entre les CVI-HV

Somme des rangs U observé Résultat
147,5 H1
112,5 13 21,5 acceptée

Somme des rangs U observé Résultat
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o Compression
e Comparaison entre t0 et t5000

142,2 9
172,4 10

TRIAGE Somme des rangs U observé Résultat

EQUIA FORTE Somme des rangs U observé Résultat

IONOSTAR PLUS Somme des rangs U observé Résultat

Somme des rangs U observé Résultat

e Comparaison entre le CVI fluide et les CVI-HV

T/EFt0 RC Rang T/I1St0 RC Rang T/IS RC

Rang
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T/EFtO Somme des rangs U observé Résultat

15 5 0 H1
40 5 25 acceptée

Résultat
18 5 3 H1
37 5 22 acceptée

T / EF t5000 Somme des rangs

T/1St0 Somme des rangs U observé Résultat

T /1S t5000 U observé Résultat
18 5 3 H1

37 5 22 acceptée

Somme des rangs

e Comparaison entre les CVI-HV

t5000

EF /1S t0 Somme des rangs U observé Résultat
H1
18 5 3 acceptée

EF /IS t5000 Somme des rangs U observé Résultat
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e Comparaison entre monocouche et bicouche

T/Mt0O RC Rang EF/Mt0O RC Rang EF/ M RC Ra

Somme des rangs U observé Résultat

H1
40 5 25 acceptée

Résultat
19 5 4 H1
36 5 21 acceptée

T/ M t5000 Somme des rangs

EF /M tO Somme des rangs Résultat
36 5 21 H1
19 5 4 acceptée

EF / M t5000 Somme des rangs Résultat
37 5 22 H1
18 5 3 acceptée
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Serment d’Hippocrate

FEn présence des Maitres de cette Faculté, de mes chers condisciples,
devant l'effigie d’Hippocrate,

Je promets et je jure, au nom de I'Etre Supréme, détre fidele aux
lois de I'Honneur et de la probité dans l'exercice de La Médecine
Dentaire.

Je donnerai mes soins gratuits a lindigent et n'exigerai jamais un
salaire au-dessus de mon travail, je ne participerai a aucun partage
clandestin d’honoraires.

Admis dans l'intérieur des maisons, mes yeux ne verront pas ce qui
se passe, ma langue taira les secrets qui me seront confiés et mon
état ne servira pas a corrompre les meeurs ni a favoriser le crime.

Je ne permettrai pas que des considérations de religion, de nation,
de race, de parti ou de classe sociale viennent sinterposer entre mon
Devoir et mon patient.

Je garderai le respect absolu de la vie humaine dés sa conception.

Méme sous la menace, je nadmettrai pas de faire usage de mes
connaissances médicales contre les lois de 'Humanité.

Respectueux et reconnaissant envers les Maitres, je rendrail a leurs
enfants l'instruction que jal regue de leurs péres.

Que les hommes maccordent leur estime si je suis fidele a mes
promesses,

Que je sois couvert dopprobre et méprisé de mes confreres si Jjy
mangque.
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Sacha KOSKAS

EFFET DU VIEILLISSEMENT THERMIQUE SUR LES PROPRIETES
MECANIQUES DE 2 CIMENTS VERRES IONOMERES A HAUTE VISCOSITE :
TESTS DE MICRODURETE ET DE COMPRESSION

These : Chirurgie Dentaire, Nice, 2020, Theése n°42-57-20-18

Directeur de thése : Pr. Nathalie BRULAT-BOUCHARD

Mots-clés :
ciment verre ionomere — haute viscosité — microdureté — résistance compression — thermocyclage

Résumé :

Les CVI sont des matériaux de restauration directs biocompatibles et bioactifs grace au relargage
d’ions fluorures. IIs ont une adhésion naturelle aux tissus dentaires, mais ont de faibles propriétés
mécaniques. Les CVI a haute viscosité¢ (CVI-HV) sont des CVI conventionnels dont les propriétés
mécaniques ont été¢ améliorées.

Objectifs : Les objectifs de cette étude sont d’évaluer et comparer 1’effet du thermocyclage
(vieillissement thermique artificiel) sur la microdureté Vickers (MD) et la résistance a la
compression (RC) de deux CVI-HV, ainsi que la RC d’un systéme « bicouche » (association d’un
CVI fluide et d’'un CVI-HV) et d’un systéme « monocouche » (CVI fluide ou CVI-HV seuls).

Matériel et méthode : Deux CVI-HV (Equia Forte™ HT (EF) de GC ; IonoStar Plus™ (IS) de
VOCO) et un CVI fluide (Fuji Triage™ (T) de GC, témoin) sont formés en échantillons (26 plots
de 5/2mm pour la MD ; 10 cylindres de 4/6mm pour la RC) et sont divisés en 2 catégories (t0 =
sans thermocyclage ; t5000 = 5000 cycles thermiques) avant de subirent les essais (13 plots et 5
cylindres par groupe). De plus les RC d’échantillons bicouches (EF+T) sont comparés aux
¢chantillons monocouches (EF ou T seuls). L’analyse statistique est faite avec un test de Wilcoxon-
Mann-Whitney.

Résultats : Le thermocyclage améliore significativement les valeurs de MD pour tous les matériaux,
surtout IS, mais n’a pas d’effet significatif sur la RC. Les valeurs de MD et RC de EF sont
significativement supérieures a IS sans vieillissement, mais sont équivalentes a t5000. Le systéme
bicouche est supérieur a T et inférieur a EF, a t0 et a t5000.

Conclusion : Les CVI ont une maturation lente pouvant prendre plusieurs mois. Le vieillissement
thermique semble accélérer ce processus en laboratoire. Les résultats montrent qu’au début de la
maturation, EF a des propriétés supérieures a IS, mais qu’apres vieillissement thermique EF et IS,
sont statistiquement équivalents. La RC moyenne du systeme bicouche est une valeur intermédiaire
entre les RC du CVI fluide et du CVI-HV seul.




