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Introduction

Les formulations actuelles de résines composites permettent aujourd’hui aux praticiens
d’¢élargir les indications de ce type de biomatériau, en rendant leurs protocoles d’utilisation
plus simples et reproductibles. En effet, depuis leur avénement il y a une soixantaine
d’années, et avec les avancées en dentisterie restauratrice, les formulations n’ont cessé
d’évoluer, grace aux évolutions techniques du monde de I’industrie, en améliorant leurs

principales propriétés physico-chimiques et mécaniques.

Tous les biomatériaux peuvent étre caractérisés par un nombre important de propriétés
au niveau physico-chimique et mécanique (et biologique) ; cependant, ces propriétés se
révéleront étre plus ou moins critiques en fonction du biomatériau étudié. Ainsi, qu’en est-il

pour des biomatériaux de restaurations de type résines composites ?

Le but de ce travail est de présenter, de la maniére la plus large possible, les
différentes propriétés physico-chimiques et mécaniques qui sont retrouvées dans 1’étude et le
développement des résines composites, majoritairement sous leur forme photo-polymérisable.
Il sera ainsi distingué par Dintermédiaire de ce travail, les propriétés concernées
spécifiguement au niveau normatif pour cette classe de biomatériau, en comparaison de

I’ensemble des propriétés étudiées.

Ainsi, apres une présentation du cadre normatif relatif aux résines composites, les
principales propriétés physico-chimiques et mécaniques seront étudiées. Afin de permettre au
mieux leur compréhension, elles seront définies, leurs modes de caractérisations seront
détaillés et représentés de maniére schématique, et illustrés par des résultats issus de la

littérature.
I) Cadre normatif

En odontologie, comme dans les autres spécialités médicales, les biomatériaux sont
considérés comme des dispositifs médicaux, et doivent de ce fait satisfaire un certain nombre
d’exigences pour étre commercialisés. Ces exigences sont liées a des normes plus ou moins
spécifiques au dispositif meédical, auxquelles ce dernier doit répondre. Ces normes sont
élaborées par [I’organisation internationale de normalisation 1SO (International
Standardisation Organisation). Cette organisation créée en 1947, basée a Genéve en Suisse,
compte aujourd’hui 165 membres, correspondant en réalité a des organismes nationaux,

participant (pour les membres a part entiere) a I’¢laboration des différentes normes et pouvant



les adapter au niveau national par 1’intermédiaire de comités et de sous-comités. C’est le cas
par exemple de 1’ Association Frangaise de Normalisation (AFNOR) en France, de la British
Standards Institution (BSI) au Royaume Unis, ou encore de 1’American National Standards
Institute (ANSI) / ASTM (American Society for Testing and Materials) aux Etats-Unis [1].

Les résines composites, et plus spécifiquement leurs propriétés propres et leurs
caractérisations, sont encadréees par la norme ISO 4049. Cette norme, initialement élaborée en
1978 intitulée « produits d'obturation dentaire a base de résine synthétique » est aujourd’hui a
sa 5°M édition (révisée en 2019) et est actuellement intitulée 1SO 4049 :2019 « Médecine

bucco-dentaire - Produits de restauration a base de polymeres ».

La norme 1SO 4049, élaborée par le comité technique « Médecine bucco-dentaire », et sous-
comité « Produits pour obturation et restauration », va spécifier les exigences relatives aux
biomatériaux de restaurations « a base de polymeres fournis sous une forme convenant pour le
mélange mécanique, manuel, ou a polymérisation intrabuccale et extrabuccale par énergie
externe, et prévus en premier lieu pour étre utilisés pour des restaurations directes ou
indirectes des dents et pour des scellements ». Il est a noter que cette norme ne concerne pas
diverses autres formulations telles que les biomatériaux a base de polymeres présentant un
composant adhésif (ISO/TS 16506 :2017), destinées a la prévention, aux scellements de
sillons (ISO 6874 :2015) ou encore celles utilisées pour le revétement des bases en métal (ISO
10477 :2020)[a].

Par ailleurs, parmi les formulations concernées par la norme, une classification est
proposée et va permettre de répertorier différents biomatériaux, en deux types et trois classes ;
le type étant relatif a 1’indication d’utilisation de la formulation, alors que la classe va

concerner le mode de polymeérisation :

e Le type 1 correspond aux biomatériaux de restaurations a base de polymeéres, définis
par le fabricant comme utilisables pour des techniques restauratrices incluant les
surfaces occlusales de la dent.

e Le type 2 correspond aux autres produits de restaurations et de scellement a base de

polymeres, incluant les biomatériaux d’assemblage.
Au sein de ces types on va pouvoir definir :

e La classe 1 correspond aux formulations auto-polymérisables obtenues par mélange

entre un initiateur et un activateur.



e Laclasse 2 correspond aux produits a polymérisation par énergie externe qui peut étre
intra-orale (lumiére, groupe 1) ou extra-orale (chaleur, groupe 2).
e La classe 3 correspond aux produits dont la polymérisation est dite « duale » c’est a

dire présentant une prise par énergie externe, complétee par une auto-polymeérisation.

Ainsi, un biomatériau de type résine composite de restauration en technique directe
photo-polymérisable, sujet de ce travail, va étre défini comme de type 1 classe 2 groupe 1.
Pour I’ensemble des biomatériaux concernés par la norme, en fonction de leur classification,
les formulations devront étre soumises a des tests afin de répondre aux exigences énoncées
(en fonction de leur classification) pour bénéficier de la norme ISO 4049, en présentant des
valeurs équivalentes a celles décrites. Les propriétés physico-chimiques et mécaniques
retrouveées sont nombreuses ; temps de prise, temps de travail, sensibilité a la lumiére,
profondeur de polymérisation, résistance a la flexion, absorption d’eau, solubilité et radio-

opacité.

Deux points importants peuvent étre relevés ; premierement cette norme ne prend pas
en compte le versant biologique puisque celle-ci indique de se référer a d’autres normes ISO,
plus générales et non spécifiques aux résines composites a 1’inverse de la norme 4049, a
savoir les normes 1SO 10993-1:2018 « Evaluation biologique des dispositifs médicaux -
Partie 1: Evaluation et essais au sein d'un processus de gestion du risque » et 1ISO 7405 :2018
« Médecine bucco-dentaire - Evaluation de la biocompatibilité des dispositifs médicaux
utilisés en médecine bucco-dentaire ». En second lieu, d’autres propriétés concernant les
propriétés physico-chimiques et mécaniques des biomatériaux de type résines composites
seront présentées. Ces derniéres pouvant étre rattachées a d’autres normes non spécifiquement
élaborées pour les résines composites, ou étant fréquemment étudiées au sein de la
communauté scientifique et dans les travaux publiés, pouvant influencer I’utilisation clinique
des différentes formulations disponibles actuellement. C’est le cas par exemple au niveau
physico-chimique de I’évaluation du degré de conversion, du taux de rétraction ou
d’expansion thermique ou encore au niveau mecanique de 1’évaluation de la dureté ou du

module d’élasticité.

Afin de présenter ces différentes propriétés et leur caractérisation, ce travail s’appuiera
principalement sur deux articles de type «review », faisant recommandations pour la
caractérisation de ce type de biomatériaux, émanant de 1’Academy of Dental Materials

(ADM) [2; 3]. Ces deux travaux présentent les principales propriétés étudiées pour les résines



composites et les tests associés qui peuvent étre retrouves au niveau normatif mais aussi par
des organisations nationales et/ou universitaires. Ces travaux complétent donc les exigences
relatives a la norme 4049 (qui y sont d’ailleurs présentées). Les auteurs y proposent un niveau
de qualification des propriétés étudiées, en fonction de leur importance clinique, mais
évaluent aussi les différents essais retrouvés en fonction de leur corrélation avec les

conditions cliniques d’utilisation.
1) Propriétés mécaniques, définitions et caractérisations

Les propriétés mécaniques d’un matériau, quel qu’il soit, vont &étre définies par le
comportement d’un échantillon de matériau consécutivement a une sollicitation (force) qui va
générer en son sein des contraintes. Concernant les matériaux de type résines composites, il
est évident qu’ils doivent, en tant que biomatériau de restauration, redonner la fonction de la
dent par I’intermédiaire de la restauration mise en place par le clinicien. Les sollicitations,
notamment au niveau masticatoires sont nombreuses et ce, dans plusieurs sens de 1’espace.
D’autres part, de nombreux parameétres sont liés aussi bien a la pérennité de la restauration
(qualité¢ de mise en ceuvre, respect du protocole clinique, salive) qu’a sa réponse mécanique
aux sollicitations (présence du ligament alvéolo-dentaire, denture adjacente, interfaces dents-
résine composite). Ainsi, une résine composite, et par extension tout biomatériau de
restauration va étre caractérisée par ses propriétés mécaniques de type résistance a différentes
sollicitations (traction, flexion ...), sa ténacité ou encore sa dureté mais aussi par sa résistance
a I’usure. Les propriétés qui peuvent étre retrouvées sont présentées d’apres Ilie et al 2017 [2]
dans la figure 1. Les essais correspondants sont également listés, puisque les propriétés
présentées vont €tre propres a 1’essai réalisé. Ces essais sont spécifiques ou non aux résines

composites, pouvant étre adaptés de matériaux de classes chimiques différentes.



Clinical issue/ Properties Property Method Test rank
requirement rank

Fracture and deformation  Strength 1 3-Foint bending (150 4045
resistance 4-Point bending
Biaxial flexural (ASTM F3594-78)
Compression (ASTM D&95)
Tensile (ASTM DE3E)
Diametral tensile (ANSLADA Spec 27)
Impact (ISO 179%'1961)
‘Transverse impact (DIM 53 453)
Shear
Shear punch ASTM D732-46)
Toughness 2 Calculated from strength test
Impact (ISO 17%1961)
‘Transverse impact (DIM 53 453)
Fracture toughnesszr 1 Double torsion
Indentation—Wickers
Chevron notched specimens (ASTM E1304-57)
Single-edge notched beam (ASTM E399-12)
Compact tension (ASTM E399-12)

Edge strength—chipping 2 CEK10 instrument (with acoustic emissiomn)
Fatigue 1 Fatigue strength—Staircase

Fatigue resistance—uniaxial loading (ASTM ES06/ES06M-12)
Elastic Modulus 1 3-Foint bending (150 4045

4-Point bending

Biaxial flexural strength (ASTM F394-78)

Compression (ASTM D&S5)

Tensile

Diametral tensile (ANSIADA Spec 27)

Indentation(ISOYFDIS 14577-1)
Indentation Hardness 1 Martens (universal) (E DIMN 5035%)

Vickers (IS0 6507-1)

Knoop (150 6507-1)

Roclowell (150 2039-2)

Brinell (IS0 &6506-1:200)

L Lo L = e e e L L e RS R R O R B R L3 R R RS R e RO R e e L kD R

Ivoclar-Willytec simulator
Munich-Willytec simulator
Wear—toothbrush 3 Toothbrush/toothpaste(lS0 TS No. 14569-2)

Wear resistance Wear—abrasion/three body 1 OHSU sbrasion {150 TS No. 14569-2) 1
Alsbama generalized (IS0 TS No. 14569-2) 2

ACTA(ISO TS No. 14569-2) 3

Wear—attrition/contact/two 1 OHSU attrition{l50 TS No. 14569-2) 2

body Alsbama localized {150 TS No. 14569-2) 3

2

2

3

Figure 1: Tableau récapitulant les principales proprietés mécaniques étudiées et leurs essais
relatifs [2].

Les essais principaux seront présentés par la suite, mais ils impliquent de réaliser un
échantillon de matériau pour leur réalisation, la spécificité des résines composites étant que de
par leur mise en ceuvre, la réalisation de 1’éprouvette s’avere une étape relativement
importante, puisque les propriétés vont étre étudiées sur le matériau dans sa forme la plus
stable mécaniquement (polymérisation), a I’aide d’essais relativement sensibles. A titre
d’exemple, la norme ISO 4049 recommande d’une part de réaliser les échantillons a une
température ambiante donnée (23+/-1°C) mais également recommande une piéce exempte de
lumicre naturelle et dont les lumicres artificielles sont pourvues de filtres, évitant I’activation
et donc la polymérisation des formulations concernées. D’autre part, il est précisé également

I’importance de la qualité des échantillons, notamment pour les formulations les plus délicates



a mettre en place (viscosité importante) dans les différents moules requis, afin d’éviter au

maximum les imperfections de I’échantillon ou I’inclusion de bulles d’air [a].
1) Résistances
a) Résistance en flexion

La résistance d’un matériau envers une sollicitation va se caractériser en fonction de la
direction de celle-ci. La résistance en flexion peut étre représentée comme I’action d’une

force perpendiculairement a un corps, entrainant schématiquement sa « courbure ».

La résistance a la flexion est une des rares propriétés mécaniques décrite dans la norme
ISO 4049 permettant de mesurer la résistance a la rupture de la résine composite, et est

relativement simple a mettre en ceuvre, cet essai est de type flexion transverse 3 points.

L’échantillon, celui-ci est réalisé¢ a 1’aide d’un moule en acier inoxydable de forme
rectangulaire (2 +/-0,1mm par 25 +/- 2mm) de 2 +/-0,1 mm d’épaisseur, recouvert de plaques
métalliques ou d’une lame de verre afin de pouvoir photo-polymériser de maniere rigoureuse
I’échantillon (exposition des différentes faces et temps adéquat). A la fin de la polymérisation,
I’échantillon est régularisé a 1’aide d’un papier abrasif (320), et placé dans de 1’eau (37+/-
1°C) pendant 24 heures.

L’échantillon sera ensuite placé dans un dispositif de flexion 3 points. Ce dispositif
doit permettre d’exercer une charge a vitesse constante de 0,75+/-0,25mm/min ou un taux de
chargement de 50+/-16 N/min. Des points supports vont permettre le positionnement de
I’échantillon et un point de chargement de 2mm va entrainer la contrainte en son sein. La
charge maximale appliquée soit a la rupture soit a la limite élastique va permettre de
déterminer la résistance en flexion de 1’échantillon (par I’intermédiaire de la force appliquée

et des dimensions de 1’échantillon) généralement exprimée en MPa (Fig. 2).
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Figure 2: Flexion 3 points d'apres la norme ISO 4049 d’apreés [a].

La norme propose des exigences en termes de valeur de résistance en flexion,

présentés dans la figure ci-dessous (Fig. 3).

Restorative materials Fﬁ’;‘;r:: jﬂ:ﬂﬁ: h
Type 1 Class1 80
Class 2, Group 1 80
Class 2, Group 2 100
Class 3 80
Type 2 Class1 50
(including luting materials) Class 2, Group 1 50
Class 3 50

Figure 3: Tableau des exigences concernant la resistance en flexion d'apres la norme 1SO

4049 [a]

Une variante de cet essai dit essai flexion 4 points est également décrit, qui a comme

bénéfice de ne pas appliquer la force uniquement en son centre mais concentrant ainsi la

contrainte sur une surface plus importante (Fig. 4).
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Figure 4: Flexion 4 points d’apres [2]

A P’inverse de ces sollicitation transverses de type uni-axiales, des essais sont également
décrits pour de la flexion bi-axiale. Cet essai initialement développé par I’ASTM (ASTM
F394) est décrit dans la norme ISO 6872 :2015 [b] aux matériaux dits « céramiques » car cet
essai est plus adapté aux matériaux dits fragiles. En effet, I’é¢tude du comportement mécanique
des céramiques utilisées en odontologie utilise fréquemment ce type d’essai de flexion [4] [5].
La version dites piston-3billes est schématisée ci-apres, 1’échantillon, cette fois en forme de
disque, est maintenu par 3 billes, et la charge est assurée par un piston en son centre (Fig.5).
Des variantes sont également développées, avec par exemple un anneau pour assurer la charge
sur I’échantillon et son maintien dit « anneau sur anneau » ou encore une version « bille sur
anneau ». Ces essais sont relativement peu utilisés pour I’étude du comportement des résines
composites mais des travaux ont tout de méme été réalisés indiquant des résultats proches
entre des sollicitations axiales ou biaxiales. Cependant, des travaux récents sur des
formulations de résines composites en bloc pour CFAO ont notamment décrits des résultats

qui pouvaient variés en fonction des essais et des formulations étudiées [6].
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Figure 5: (A) Représentation schématique de I'essai de flexion bi-axiale de type piston-3
billes. (B) Vue de dessous de l'échantillon de matériau d’apres [b]

b) Résistance en traction

Les essais de traction sont aussi largement utilisés dans 1’étude mécanique de certains
matériaux. lIs sont nombreux et peuvent étre retrouvés dans diverses normes élaborées pour
des matériaux métalliques ou plastiques telles que ’ASTM D638 I’ASTM ES8, I’'ISO 6892 ou
encore I’ISO 537. Ils vont consister, de la méme maniere que la résistance en flexion, a un
chargement de type uni-axial. Ainsi le principal essai est I’essai de traction uni-axial qui va
étre réalisé sur une éprouvette de matériau présentant des caractéristiques spécifiques en
fonction des essais choisis. Les éprouvettes pourront ainsi présenter une forme d’« haltére » a
section plane ou ronde, constituée de deux parties enserrées qui resteront fixes et d’une
portion centrale réduite, au sein de laquelle une jauge est identifiée. L’ensemble de ces
¢léments constituant I’éprouvette présentent des dimensions précises et spécifiées en fonction
du matériau et de 1’essai (Fig .6). Les contraintes vont se concentrer au niveau de cette jauge
et les déplacements associés y seront déterminés. Ils sont cependant peu adaptés a des
biomatériaux tels que les résines composites, en effet la réalisation de 1’échantillon et le

controle des parametres de 1’essai s’averent délicats [2].
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Figure 6: Représentation schématique d'un essai de traction uni-axial. Les différentes parties
de I'échantillon sont a respecter, la partie "jauge™ va concentrer la zone de déplacement sous
le chargement.

De ce fait, il est possible de réaliser un essai dit de traction diamétrale (Fig. 7). Une
force est appliquée sur un échantillon en forme de disque reposant sur sa tranche, maintenu a
I’opposé sur un support. Au sein de 1’échantillon, des contraintes en traction se développent,
et ’essai se poursuit jusqu’a la rupture de I’échantillon. Bien que des travaux soient réalisés
sur les résines composites en utilisant ce test, les auteurs insistent sur la difficulté de la
réalisation de ce type d’échantillon en résine composite, et de I’importance des conditions

d’essais pour garantir un chargement uni-axial, ces deux parametres pouvant influencer la
validité des résultats obtenus [2].
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Figure 7: Représentation schématique du test de traction diamétrale, vue de face, et vue de

profil, d'apres [2]
c) Résistance en compression

De méme que I’essai de traction simple, I’essai en compression va étre réalise de
maniere uni-axiale sur un échantillon placé dans la longueur de 1’axe de chargement. Il
n’existe pas de normes spécifiques aux résines composites dentaires mais des protocoles pour
des matériaux de type plastique rigide issus des normes ASTM D695 ou I1SO 604 :2002. Dans
le cas de la norme ASTM D695 1’échantillon consiste en un cylindre ou un prisme dont la
longueur sera le double de son diametre/profondeur ; dans le cas d’un échantillon de faible
épaisseur (3,2mm), la forme ressemblera davantage a celle de I’essai de traction avec la
présence de base a chaque extrémité. Le chargement s’effectue a une vitesse de 1,3 +/- 0,3
mm/min, en général jusqu’a la rupture [7]. Bien que la compression semble étre la
sollicitation principale au niveau clinique des résines composites, il en résulte en réalité des
contraintes plus complexes au sein de matériau aboutissant a sa détérioration. De plus ces
derniers présentent en général des valeurs plus importantes de résistance qu’avec d’autres
types d’essais, dont la corrélation avec les fractures cliniques n’est pas mise en évidence [2].
Cependant, on peut noter que bien que s’éloignant des essais standardisés, I’application d’une

force en compression est fréquemment utilisée dans la littérature et peut sembler adaptée lors

de I’étude de la comparaison de restaurations réalisées sur des cavités sur dents naturelles

[81[9]

11



Lors de la réalisation des différents essais presentés, les données obtenues peuvent

également étre matérialisés sous la forme d’une courbe contrainte-déformation (voir ci-apres).
d) Résistance a I’'impact

Il est également possible d’évaluer la résistance a I’impact d’un matériau. A 1’inverse
des précédents essais, pour lesquels un chargement constant est appliqué au cours du temps
jusqu’a la rupture de 1’échantillon, les essais de résistance a 1I’impact vont mettre en jeu
I’application d’une force bréve et unique, pour laquelle 1’échantillon va résister ou non. Un
des essais fréquemment retrouvé est 1’essai de Charpy, adapté de la norme ISO 179-1 :2010.
La résistance de I’échantillon est déterminée en fonction de la force nécessaire a la fracture, et
les dimensions de I’éprouvette du biomatériau. Trés peu de travaux sont concernés par 1’étude
de la résistance a I’impact, mais des auteurs I’utilisent tout de méme pour évaluer différentes

formulations expérimentales de résines composites [10].
e) Résistance en cisaillement, adhésion

Bien qu’il soit également possible de caractériser un matériau par sa résistance en
cisaillement, a un niveau propre au matériau étudié, I’application d’une contrainte en
cisaillement peut présenter un intérét dans 1’é¢tude et la comparaison du potentiel d’adhésion.
Concernant les résines composites, les différentes formulations n’adhérent pas spontanément
aux tissus dentaires et nécessitent I’application d’un systeme adhésif, essentiel a la procédure

de collage (Fig. 8).

Il est ainsi possible de realiser un test de type «essai de cisaillement — force
d’adhérence », décrit par la norme ISO 29022 :2013 [c]. Cette norme est évidement relative
aux systemes adhésifs mais permet tout de méme 1’évaluation indirecte de 1’adhérence globale

d’une restauration en technique directe.

D’une maniére générale, le test va consister a évaluer I’adhérence d’une résine
composite a un substrat (tissus dentaires) par I’intermédiaire d’un systéme adhésif. Ainsi la
premicre étape est la réalisation d’échantillons de tissus dentaires avec 1’inclusion en bloc de
résines de dents extraites, ces derniéres étant découpées pour obtenir une surface parfaitement
plane. Ces échantillons seront conservés dans de I’eau distillée (37°C). Par la suite la
séquence adhésive et du de mise en place de I’échantillon de biomatériau est réalisée ; le
systeme adhésif choisi est utilisé dans le respect du protocole du fabricant, et un échantillon

cylindrique de résine composite est réalisé a I’aide d’un guide/moule (2,38mm de diamétre).
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Apres une phase de vieillissement artificiel, la résistance au cisaillement jusqu’a la
séparation de I’échantillon au substrat est quantifiée (en MPa), par I’intermédiaire du
chargement d’une plaque présentant une encoche de la forme de 1’échantillon de résine
composite, placée de maniére paralléle la surface dentaire, a une vitesse de chargement de 1,0
+/-0,1 mm/min (Fig. 8) [c].

Essai de cisaillement — Force d’adhérence

Préparation d’échantillon de dent
dans une résine

Réalisation d’une procédure
adhésive, mise en place de la résine
composite a 1’aide d’un moule

!

Chargement

Support

Mesure de la résistance au
cisaillement

Figure 8: Test de résistance au cisaillement de type "shear bond test" d'aprés [c].

Outre la comparaison directe de différents systemes adhésifs/résines composites, des
variantes de ce test sont fréquemment retrouvées dans la littérature, permettant, d’évaluer
I’influence d’étapes du protocole clinique sur la résistance au cisaillement, ou encore d’autres
situations cliniques. Ainsi on peut par exemple citer des études comparant le potentiel
d’adhésion des résines composites versus d’autres types de biomatériaux (ciments verres
ionomeres, silicates de calcium) [11] ou encore 1’adhésion des résines composites sur d’autres

types de substrats, tels que des biomatériaux de coiffage pulpaires [12].

2) Ténacité
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La ténacité va caractériser la résistance a la rupture d’un matériau en présence d’un
défaut (fissure) présent, en réalité sa résistance a la propagation de celui-ci. A la différence
des résistances présentées précédemment, la ténacité est une propriété inhérente au matériau,
indépendante de la modalité d'essai ou de la géométrie de I'échantillon. Cependant les défauts
qui peuvent étre présents au sein d’un matériau sont difficiles a caractériser, ainsi les essais de
ténacité sont en genéral menés sur des échantillons présentant un défaut réalise de maniére
précise par I’opérateur. Concernant les composites dentaires, ce défaut peut étre produit par
I’intermédiaire de la forme du moule dans lequel le matériau sera photo-polymeérisé ou realisé
a postériori dans un échantillon déja polymérisé, bien que la méthode idéale serait de réaliser

I’essai sur un échantillon présentant un défaut li¢ a un essai de fatigue (cf Fatigue) [2].

Il n’existe pas d’essais spécifiques aux résines composites pour déterminer leur
ténacité ; des essais sont retrouvés liés a I’étude de matériaux plastiques (ASTM D5045-
14/1SO 13586 :2018), de matériaux céramiques (ASTM C1421-10) ou encore métalliques
(ASTM E1304-97) ; pourtant des études ont mis en évidence un lien plus ou moins fort entre

la ténacite des résines composites, leur fracture, leur usure et leur adaptation marginale [2].

Ainsi, sont définis par les normes ASTM D5045-14/ISO 13586 :2018 concernant les
matériaux plastiques, les essais d’entaille unique en flexion 3 et les essais en traction de
spécimen compact. Concernant 1’essai en flexion, la sollicitation va se faire au niveau de
I’encoche (-3 points) ou de part et d’autre (pour la variante -4 points également retrouvée) et

le défaut se propagera (ou la fracture) dans 1’épaisseur du matériau (Fig. 9)

14



(A) Applied Force
5 =8 mm
52
bt L Iz 2 mm
0
v 5,222 mm L
i al
r |
30 mm
(B) Applied Force
S2mi e /I [ 22 mm
N ;
30 mm

Figure 9: Représentation schématique de la détermination de la ténacité d'un matériau en
flexion 4 (A) et 3 points (B) [13].

Concernant 1’essai en traction, la force sera exercée sur le spécimen de part de maniere
a « ecarter » le défaut initialement créé (de part et d’autre de celui-ci) (Fig. 10). L utilisation
d’un dispositif de type extensometre permet une analyse plus précise, et donne ainsi plus

d’information que ’essai en flexion [2].
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Figure 10: Représentation schématique de la détermination de la ténacité d'un matériau en
traction [13].
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Enfin, I’essai en double torsion (ASTM C1421-10, céramiques) est également
utilisables et procure également des résultats proches. Cependant alors que les essais de type
encoche en chevrons (ASTM E1304-97, matériaux meétalliques) ont été décrits comme
donnant des valeurs plus élevées que les autres essais, les essais de type indentation ne

semble eux pas adaptés aux biomatériaux de type résines composites [2].

3) Fatigue

A T’inverse de nombreuses propriétés, notamment définies précédemment, la rupture
en fatigue va résulter d’'une accumulation de sollicitations, d’intensités inférieures a celle

entrainant normalement la rupture du matériau. Cliniquement, elle va résulter des charges
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masticatoires et a ’accumulation au cours de temps de dommages liés au caractére cyclique.

Le phénomene de fatigue est complexe et de nombreux facteurs entrent en jeu [2].

L’¢évaluation de la résistance en fatigue d’un biomatériau peut étre définie par
I’intermédiaire d’essai en flexion ou en traction (cf Résistances), en utilisant des modes de
chargement cyclique. Le nombre de cycles devra idéalement correspondre a 1’utilisation réelle
du matériau. La différence est que la contrainte appliquée va étre inférieure a la valeur definie
a la rupture. Des valeurs proches de cette derniére sont d’abord testées, et I’on va enregistrer
le nombre de cycles nécessaires a la rupture du matériau, définie par la valeur de chargement
(S) et le nombre de cycles (N). Les essais sont répétés (avec un nouvel échantillon), pour des
sollicitations inférieures, jusqu’a la rupture a nouveau de 1’échantillon. Des courbes peuvent
ainsi étre tracées. Théoriquement, en diminuant la sollicitation, la rupture ne devrait plus
survenir et il serait possible de déterminer la résistance en fatigue du matériau. Pour un usage
en odontologie (avec des sollicitations de ’ordre de 60 a 120 mastications par minute), le
nombre de cycle s’avere trés important et ainsi, cumulé au nombre d’échantillons, ce type
d’essai s’aveére treés long ; ainsi des auteurs ont proposé de limiter les évaluations sur un

maximum de cycles plus faible, ou I’utilisation d’autres méthodes [2].

C’est le cas de la méthode dite de I’escalier. Celle-ci, réalisé en essai de flexion 3 ou 4
points, consiste, a I’inverse des méthodes décrites précédemment, a ne pas forcément aller
jusqu’a la rupture de chaque échantillon dont le nombre sera déterminé initialement. En effet,
pour un certain nombre de cycles donné (relativement réduit, 5000 a 10000), le devenir de
I’échantillon sera analysé. La sollicitation initiale est inférieure a celle de rupture (diminuée
de moiti€). Si I’échantillon résiste, la sollicitation sera augmentée de 5% pour 1I’échantillon
suivant, ou diminué de 5% s’il échoue. Le méme raisonnement est appliqué pour 1’ensemble
des échantillons, et une courbe est ainsi obtenue (Fig. 11). Ainsi, le temps d’essai global est
réduit de maniere importante, et il est tout de méme possible de déterminer (par calcul

statistique), une résistance moyenne a la fatigue du biomatériau [2].
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Figure 11: Exemple de courbe de détermination de la résistance en fatigue d'aprés la
méthode de I'escalier [2]

4) Module d’élasticité — Module de Young

Le module d’élasticit¢é peut étre défini comme le rapport entre une contrainte
appliquée a un échantillon-matériau et la déformation consécutive a cette application dans son
domaine élastique. Il permet de caractériser sa résistance a se déformer de maniére élastique a
I’application d’une force qui lui est soumise et donc de caractériser la rigidité du matériau.
Cette propriété est liée au type d’application de la force liée a la contrainte générée (traction,
flexion, compression, cisaillement...). Classiquement lorsqu’il est déterminé par
I’intermédiaire d’essais de traction, il est caractérisé comme le module de Young défini par
I’équation E= o / &, généralement exprimé en GPa. En effet, en fonction des matériaux

étudiés, les modules obtenus en flexion, en compression ou en cisaillement différent.

D’un point de vue général, et par définition, la détermination du module d’¢élasticité
d’un biomatériau par I’intermédiaire d’essai de traction uni-axiale est largement retrouvee.
Cependant, pour les mémes raisons que 1’analyse de la résistance en traction des résines
composites (notamment la réalisation de 1’éprouvette, controle des conditions de I’essai),
d’autres essais sont utilisés pour la détermination du module d’¢lasticité des biomatériaux de

type résines composites, et doivent donc étre précisés [2]
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Ainsi, pour les biomatériaux dentaires, et d’autant plus pour les résines composites, la
détermination du module d’¢lasticité est souvent réalisée par I’intermédiaire d’autres essais de
résistance tels que des essais de flexion décrits précédemment, que ce soit en flexion 3 ou 4
points (cf essai de flexion). En effet, ’analyse des courbes contrainte-déformation obtenues
permet d’établir la pente de la tangente a la courbe initiale, correspondant a la déformation
¢lastique de 1’échantillon (Fig. 12). Les autres types d’essais mécaniques décrits
précédemment peuvent également étre utilisés pour déterminer le module d’élasticité d’un
échantillon, avec cependant les mémes limites ou précautions qui leur sont attribuées et

présentées précédemment

b
Déformation
¢lastique

Contrainte (o)

v

Déformation (&)

Figure 12: Représentation d'une courbe contrainte-déformation, le module d'élasticité sera
déterminé en fonction de la pente de la courbe dans le domaine élastique (en vert).

L’étude du module d’¢élasticité est également possible par I’intermédiaire d’essais en
indentation, ces derniers pouvant étre réalisés a des échelles de taille trés différentes en
fonction du type de matériau ou tissu etudié (pico, nano, macro-indentation). Le module
d’élasticité peut étre ainsi caractérisé de module d’élasticité d’indentation. A la différence
des essais mécaniques précédemment utilisés, qui prennent en considération une zone plus ou
moins importante de 1’échantillon de matériau dans laquelle vont se concentrer les contraintes,
les essais d’indentation (utilisés pour déterminer la dureté d’un matériau, cf « dureté ») vont
pouvoir étre concentres sur des zones bien plus restreintes en fonction de la technique utilisée
[14]. Ces essais peuvent étre réalisés de maniére statique ou dynamique, permettant une

évaluation précise de la résistance du matériau a la déformation (par I’analyse de la
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dynamique de création des indentations) mais nécessitent des équipements plus complexes et

une préparation des échantillons rigoureuse [2].

En ce qui concerne les résines composites, une corrélation des resultats entre les
différents moyens de détermination du module d’¢lasticité a été décrite (en flexion et en
indentation statique et/ou dynamique) ; de plus, une corrélation entre le module d’¢élasticité
établi et le poids/volume des charges présentes dans les formulations étudiées a été démontrée
[15] [16]. En effet, les formulations de type fluides présentent souvent des modules
d’¢élasticité parmi les plus faibles, a I’inverse de formulations hautement chargées, présentant
un module d’¢lasticité proche de la dentine (18,5 GPa) [15]. Il apparait cependant évident que
les formulations n’auront pas les mémes indications cliniques en fonction de leur module
d’élasticité puisque les sollicitations vont s’avérer mécaniquement différentes en fonction du
type de restaurations. Il a d’ailleurs été démontré qu’un module d’¢lasticité proche de celui de
la dentine entrainait une diminution des hiatus dans le cas de restaurations de type mésio-
occluso-distale mais pouvait augmenter les fractures amélaires au niveau du joint de la
restauration [17]. Les auteurs insistent sur le fait que des variations importantes sont tout de
méme retrouvées au sein de formulations de résines composites proches, le facteur

déterminant étant bien la quantité de charge, plutdt en volume [16].

Il est d’autre part important de rappeler I’importance de réaliser les essais permettant
de déterminer le module d’élasticité des différents matériaux a tester dans des conditions
définies, et que la comparaison est possible entre deux matériaux seulement si les conditions
sont les mémes. Outre les nombreux facteurs inhérents aux résines composites (type, temps et
conditions d’expositions) pouvant grandement influencer les résultats des essais, il est
également important de conserver les échantillons et de réaliser les essais dans des conditions
de température (37°C) et d’humidité (eau distillée) adéquates, (Fig. 13) [18].
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Figure 13: Courbe contrainte-déformation, réalisé par test de compression, en fonction des
conditions de conservation des échantillons, permettant I'évaluation du module de Young des
différentes formulations [18].

5) Dureté

La dureté peut étre définie comme la résistance qu’un corps oppose a une déformation
locale, sous I’application d’une contrainte. Cette déformation, étudiée dans le domaine
plastigue du matériau (pour les essais classiques) va étre définie quantitativement selon
différents essais avec des indenteurs, des temps et des forces de chargement spécifiques. Pour
I’ensemble des essais, un indenteur est utilis€é sur un échantillon de matériau, sous
I’application d’une contrainte liée a une force appliquée définie en fonction de 1’essai pendant
un temps donné. A I’issu de I’essai, la dureté sera déterminée en fonction de I’indentation
laissée sur I’échantillon de matériau. Les principaux essais sont schématisés dans la figure 14,
il s’agit des essais de Vickers, Knoop, Rockwell ou encore Brinell. Ils varient principalement
par la force appliquée, la forme de I’indenteur et ainsi la caractérisation de I’indentation, mais

aussi par le mode de calcul de la dureté.
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1) Application d’une force

A

Indenteur

- ' /

Echantillon

e W

2) Mesure de I’indentation, détermination de la dureté

Figure 14: Représentation schématique des différents essais permettant la détermination de la
dureté d’un matériau. (A) Dureté Vickers ; (B) Dureté Knoop : (C) Dureté Rockwell/Brinell

Cette propriété n’est pas caractérisée par la norme ISO 4049, les différent types/essais

concernés sont en général caractérisés a 1’aide de normes ISO concernant des matériaux de

type métalliques [2].

Concernant les résines composites, la dureté Vickers est la plus fréqguemment utilisée ;
elle consiste en 1’application d’un chargement, perpendiculaire a 1’échantillon (dont la surface
doit étre lisse) comprise entre 1gf et100 kgf, appliquée en général pendant 10 a 15 secondes.
L’indentation obtenue a la fin de 1’essai (statique) est déterminée par la mesure des diagonales
(d1 et d2), par microscopie ; la valeur de dureté est obtenue par le quotient du chargement sur
la surface obtenue, exprimée en VHN (Vickers Hardness Number) (Fig. 15 et 16).
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Détermination de la dureté Vickers

Indenteur a base pyramidale
(136°)

Echantillon

Indentation a diagonale d1 et d2

Figure 15: Illustration schématique de I'essai de caractérisation de la dureté Vickers

Figure 16: Exemple de visualisation microscopique de I'indentation creée par un indenteur de
type Vickers et la détermination de la surface (A) [19].

Il est important de différencier les essais en statique et en dynamique. La mesure de la
duret¢ de I’échantillon en statique (par D’intermédiaire de 1’indentation créée) va

principalement concerner son caractere de déformation « plastique ». Les analyses en
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dynamique, permettant d’évaluer le caractére « €lastique » également d’un échantillon de

matériau, adapté ainsi & des biomatériaux tels que les résines composites [2].

Ainsi, I’analyse en dynamique va consister en 1’enregistrement et I’évaluation des
cycles de chargement en contrélant la profondeur et la force d’indentation ; ce type d’essai est
notamment encadré par la norme 1SO 14577-1. Des données supplémentaires sont obtenues
telles que la force, la profondeur et le temps (dynamique). Cette méthode, dite instrumentée,

permet de déterminer la dureté d’indentation et la dureté Martens de 1’échantillon [2].

6) Résistance a I’usure

Comme tout biomatériau les résines composites sont soumises avec le temps a un phénomeéne

d’usure. On distingue plusieurs types d’usure :

L’usure entre 2 corps appelée attrition fait référence au moment ou les dents sont en contact

sans présence d’aliments.

L’usure a 3 corps ou usure abrasive désigne le contact entre la surface dentaire, une brosse a

dent et un dentifrice.

L’usure adhésive peut également se produire sous 1’effet de la pression entre deux surfaces
solides lors du glissement, une perte de substance provenant du matériau est transférée sur la
surface occlusale ou proximale de la dent opposée. On parle de perte de substance par

adhésion.

L’usure par fatigue correspondant a 1’usure d’une surface solide causée par une fracture

résultant de la fatigue du matériau. [h]

L’usure corrosive dans laquelle les réactions chimiques ou électrochimiques avec

I’environnement jouent un role significatif
Usure tribochimique ou érosive

Pour étudier la résistance a 1’'usure des résines composites, 1’organisation internationale de
normalisation ISO a mis au point différentes méthodes d’essais parue en 2001. Certaines de
ces méthodes sont intégrées dans la norme ISO TS No. 14569.2 sous 1’appellation “Usure par

contact entre deux et/ou trois corps’[i]
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La méthode d’essai ALABAMA développée au Centre de Recherche sur la Santé Orale a
I’université de Creighton utilise 3 simulateurs d’usure Leinfedler-Suzuki et intervient sur deux
notions, 1’étude concernant I’usure généralisée d’un matériau et ’autre sur ['usure localisée.
La premiere comprend un stylet en acier inoxydable dont la surface est plane et la deuxieme
d’un roulement a billes qui vont effectuer des mouvements de glissement et impacter le
matériau qui aura été immergé dans une solution aqueuse contenant des billes de PMMA dont
la taille moyenne est de 44 microns. L’échantillon est ensuite scanné en surface a 1’aide d’un
profilométre sans contact de type Proscan 2000 et d’un capteur possédant une profondeur de

champ de I’ordre de 300microns.

La méthode OHSU étudie 1’usure par attrition OHSUATT 1’usure par abrasion OHSUABR.
Le stylet monté¢ dans le simulateur d’usure correspond a 1’émail humain provenant de
molaires maxillaires qui vont s’affronter au milieu d’une surface alimentaire contenant un
mélange de pavot. La surface de ces cuspides a été obtenu de sorte a lui donner une forme
sphérique d’environ 10 mm de diamétre. Ce stylet nécessite avant usage un polissage avec
une pate de carbure de silicium et d’oxyde d’aluminium et d’un nettoyage aux ultrasons
pendant 1 min. Une immersion a 37°C pendant 24h est également nécessaire avant utilisation.
Le simulateur va reproduire 100 000 cycles a la fréquence de 1Hz pour une seule ségquence
d’essai, les mouvements sont dits unidirectionnels avec a la fin de chaque trajet 1’application
d’une charge statique de 80N. La mesure s’effectue 1a aussi par profilométrie avec 10 pistes
de lecture, les pistes de 4 a 6 correspondent a 1’usure par abrasion et les pistes de 8 a 9

correspondent a 1’usure par attrition.[21]

La méthode ACTA utilise deux roues en métal tournant dans des directions opposées et dont
la vitesse différe de 15%. La simulation d’usure se fait a 50 000 cycles, puis a 100 000 et
enfin a 200 000 cycles permettant a la fin d’analyser par profilométrie 1’usure ou perte

verticale maximale résultant de cette simulation.[20]

La méthode IVOCLAR-WILLYTEC fait appel a un simulateur de mastication commercialisé
par Willytec et dont les antagonistes sont préparés a 870°C et composés de céramique pressée
(IPS Empress). L’antagoniste a une hauteur de 600 microns et un diamétre de 2,36mm. Lors
de la simulation les échantillons/antagonistes vont effectuer 120 000 cycles a une fréquence
de 1,6 Hz avec comme pour la méthode OHSU des mouvements unidirectionnels. Aprés avoir

effectué le test d’usure, un moulage en platre de consistance dure est obtenu et ces répliques
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seront analysées par scan laser de chez Willytec et d’un logiciel approprié afin de quantifier la

perte verticale maximale. [20]

La méthode MUNICH-WILLYTEC utilise le méme simulateur que celui proposé dans la
méthode IVOCLAR-WILLYTEC a la différence que les mouvements sont ici bidirectionnels
(d’avant en arriére). La méthode propose I’utilisation de 8 échantillons de matériaux différents
disposés dans les 8 compartiments du simulateur en contact avec un objet sphérique de chez
DEGUSIT fait d’oxyde d’aluminium et dont le diameétre est de Smm. Les échantillons sont
préalablement conservés dans une solution de NaCl a température ambiante pendant 7 jours.
Ensuite des répliques en platre de chez GC Fuji superhard Rock sont réalisés a 10, 30 et 50
000 cycles bidirectionnels et également analysé par scan laser 3D pour en apprécier la perte

verticale maximale.[20]

L’usure au brossage est également mentionnée dans la norme ISO/TR 14569 dans la “Part 1 :
Wear by toothbrushing” [h]en utilisant un simulateur de brossage permettant de recréer les
différents mouvements du brossage dentaire sur la surface dentaire avec un cycle de brossage

prédefini.
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I1) Propriétés physico-chimiques, définitions et caractérisations

Le second volet de 1’évaluation des propriétés d’une résine composite va concerner les
propriétés physico-chimiques. De la méme maniére que pour les propriétés mécaniques, les
différentes propriétés seront définies et caractérisées en partie a 1’aide de la partie I de
I’article de I’American Dental Materials [3]. Ces propriétés sont présentées en trois parties
distinctes, celles liées a leur utilisation, a la réaction de polymérisation et enfin relatives a leur

stabilité, principalement dimensionnelle (Fig. 17).
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Clinical issue/
requirement

Properties

Property rank

Method

3
2

Technique
sensitivity: handling
— placement

Polymerization

Dimensicnal
stability

Slump resistance
Viscosity

Porosity

Radiopacity
Sensitivity to
ambient light
Degree of conversion

Polymerization
kinetics — rate

Depth of cure

Polymerization
shrinkage

Polymerization
shrinkage
rate/kinetics & gel
point
Polymernization
stress

Hygro (swelling)
expansion

Thermal expansion

Unplugging force, unplugging work
Measure length/area of withdrawn composite

Extrude and cure
Imprint and cure (slump resistance index-SRI)

Rheology (with Viscometer)
Pressing under standard load and measure size

Section — assess under magnification

3D micro-tomography

Archimedes method, ASTM D3171-11

X-ray

ISO 4049 (vs. aluminum step wedge) and 15013116

1SO 4049 (Xenon light box)

FTIR (Fourier transform infrared) spectroscopy
Near IR

FT-Raman

DSC (differential scanning calorimetry)

NMR

FT-IR, NIR, Raman

DSC

Shrinkage/dilatometry

Optical — interferometry, fluorescent probes
Elastic modulus — DMA, rheometer
Acoustic

DEA

SO 4049 — scraping
Microhardness vs. depth
Chemical vs. depth (FTIR, NIR, Raman)
Penetrometer

Solvent dissolution

Transition in translucency

Bonded disk

SSA =stress-strain analyser
Linometer

Dilatometer (e.g. Hg)

Pyknometer

Archimedes method — ISO (17304)
Accuvol camera imaging

Strain gage

Digital image correlation

e.g. from bonded disk or SSA

via UTM = universal testing machine
Bioman method

Tensilometer (cantilever beam)

SSA =stress-strain analyser
Photoelastic method

Thin ring

Indentation crack analysis

Laser scanning of disk — stored for 3 months or
more in water or other solvent.
Calipers or dial gage

Measuring microscope

Displacement measured over a temperature range

H RN RNRERNRNEE WL SN DN W RN BN e L N R S R S

WO R e

[

Figure 17: Tableau récapitulant les principales propriétés physico-chimiques étudiees et
leurs essais relatifs [3]

28




A) Propriétés en rapport avec la manipulation de la résine composite

1) Adheérence aux instruments

L'adhérence fait référence a la propension d'une résine composite a étre retenue sur un
instrument lors de sa mise en place dans une cavité. Cette propriété est importante puisque le
matériau doit étre manipulable, mais ne doit pas étre arraché des parois de la cavité ou
déformé lorsque I’instrument est retiré. Il est difficile de déterminer une adhérence aux

instruments idéale [3].

Diverses méthodes sont retrouvées. D’une maniére générale, il s’agit d’utiliser un
instrument (de type fouloir, sonde) au contact d’un échantillon de matériau non polymérisé.
Cet instrument sera appliqué sur le matériau a une vitesse et force déterminée; puis
I’instrument est retiré en application une force dans le sens oppose. A ce moment donné, soit
la résine est immédiatement photo-polymérisee et la dimension/surface de la forme laissée par
sa rupture au contact de I’instrument est analysée, soit la force requise pour cette séparation

est déterminée [3].

Cette propriété d’adhérence aux instruments, peut étre modifiée par de nombreux
facteurs expérimentaux et notamment la température ; qui peut étre augmentée cliniquement
pour favoriser la mise en place de la résine composite (« pre-heating »). Ainsi des auteurs ont
évalué I’effet de la température sur 1’adhérence (notamment pour une formulation dédiée au
pré-heating), et sur la polymérisation du matériau (étude degré de conversion). Un dispositif a
été utilisé permettant I’analyse de ces propriétés de mise en ceuvre tout en contrdlant la
température de 1’échantillon (Fig. 18). Il comprend, une cavité pour la mise en place du
matériau avec un systeme de contréle de la tempeérature ainsi qu’un systéme d’enregistrement

pour utilisation de I’instrument (sonde) au contact de I’échantillon [21].
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Figure 18: Exemple de dispositif retrouvé, d'apres [21].

Il a ét¢ montré que pour I’ensemble des résines composites étudiées, 1’augmentation
de température n’avait pas d’influence négative au niveau clinique, et que le préchauffage a

été bénéfique pour la mise en place de la formulation dédiée [21].
2) Résistance a I’affaissement

La résistance a ’affaissement est la capacité d’un matériau a maintenir sa forme apres
placement, avant sa polymérisation. Cette propriété est importante d un point de vue clinique
notamment en fonction du type de restauration envisagé. C’est le cas de I’ensemble des
restaurations étendues, recréant I’anatomie occlusale en secteur postérieur avec la
reconstruction des sillons, cuspides ou des crétes marginales, tout comme en secteur antérieur
pour des restaurations esthétiques. A D'inverse, d’autres types de restaurations peuvent
nécessiter un comportement du matériau différent. De ce fait, en fonction de la viscosité de la

résine composite utilisée (cf viscosité), différents tests peuvent étre envisagés [3].

Un essai par balayage laser 3D est utilisé pour évaluer le changement dimensionnel
d’un échantillon de résine composite préformé, a des intervalles de temps donné (1 minute),
pendant une durée correspondante a un acte clinique. La comparaison des images par
I’analyse dans I’axe vertical va permettre d’évaluer 1’affaissement du matériau. L’avantage est
que cette technique peut étre utilisée sur des échantillons en forme de dents ; en revanche
cette technique est limitée par le systéme optique d’analyse (résolution, angulation maximale)

et la longueur d’onde de ce dernier pour éviter la polymérisation de 1’échantillon [3]
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D’autre part, pour les composites de plus haute viscosité, un second type d’essai peut
étre utilisé. Il va consister en la comparaison des dimensions de deux échantillons de résine
composite (disque de 2mm de hauteur) aprés leur mise en place dans un moule en aluminium
présentant un profil dimpression de coupe transversale de forme carré, circulaire ou
triangulaire. Ces profils permettent de simuler les différents instruments utilisables lors de la
manipulation des résines composites (Fig. 19). Un des échantillons (référence) va étre
polymérise avant le retrait du moule, alors que le second échantillon sera photo-polymérise 2

minutes apres le retrait, pour ainsi évaluer son affaissement [22].

(a)

(b)

Aluminum Maold

Composite [ i ]

| Slide glass

Figure 19: Représentation schématique du dispositif pour I'évaluation de la résistance a
I'affaissement, d'apres [22].

Par la suite une réplique en platre est réalisée pour tous les échantillons, a 1’aide d’un
matériau a empreinte. Enfin par I’analyse des variations de dimensions des deux types

d’échantillons a 1’aide d’un profilométre laser 3D, un indice de résistance a I’affaissement est

calculé (Fig. 20).
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Figure 20: Exemple de valeurs obtenues lors de l’essai. A [’aides des valeurs Hi, Hs, Li et Ls,
correspondant aux deux différents échantillons, un indice de résistance a [’affaissement est
calculé [22].

3) La viscosité

La viscosité se définit au sens large comme la résistance d'un fluide au glissement
d'une couche par rapport a une autre ; elle peut également étre définie comme I'ensemble des
phénomenes de résistance au mouvement d'un fluide pour un écoulement. La viscosité dépend
de la composition mais aussi des liaisons intermoléculaires, la température peut donc influer
sur la viscosité. Concernant les résines composites, cette propriété va étre liée a la résistance a
I’affaissement précédemment décrite. Les résines composites sont des matériaux
viscoélastiques ; comme présenté par les auteurs, 1’étude de la viscosité est un phénomene
complexe, d’autant plus de par la composition de la résine étudiée (taux de charge
notamment) [3]. En effet la viscosité va étre dépendante de la fraction organique (monomeres)

et conditionner la quantité de charges et donc les propriétés mécaniques. En fonctions des
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parametres que ’on souhaite étudier, mais aussi du type de formulation considérée, sa

détermination se fait par 1’utilisation de viscosimetre ou de rhéométre [23].

Pour les résines composites, un rhéomeétre a plaques paralléles ou a cone et a plaques
est utilisable pour effectuer un essai de cisaillement rotationnel a une vitesse de rotation
spécifique ou sur une plage de fréquences (oscillation, dynamique) (Fig 21). L’utilisation d’un
systeme a plaques paralleles est plus adaptée a 1’étude des résines composites chargees et trés
visqueuses, car avec le systéme a cone, la pointe du celui-ci peut se retrouver a ne pas étre est
en contact avec la plaque. De plus 'utilisation en mode dynamique (oscillation, fréquence )
permet une évaluation des propriétés rhéologiques complétes, permettant 1’étude de la

viscoélasticité, mais est plus complexe [3].

Rotating Plate

Resin
gap

Vil A

Fixed Plate

Figure 21: Représentation schématique d'un rhéometre a plaques parallele en mode
dynamique, ou Fz est la force appliquée et w la fréquence d'apres [24]

Ferracane et al mettent en avant D’intérét d’une méthode issue de I’analyse des
matériaux a base d’élastomeéres, utilisée par certains auteurs pour les résines composites. Cette
méthode, en générant une contrainte sur un échantillon de matériau a 1’aide d’une masse
pendant un temps donne, complété par sa photo-polymérisation, permet d’évaluer d’une
maniére simplifiée le comportement du matériau ; celle-ci peut s’avérer, bien que donnant des
informations moins compleétes, utile et plus facile a mettre en ceuvre en nécessitant moins de

mateériel de rhéologie [24].
4) La radio-opacité
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La radio-opacité est une propriété essentielle pour nombre de biomatériaux utilisés en
odontologie et notamment en tant que biomatériau de restauration. Les tissus dentaires étant
des tissus minéralisés et la pathologie carieuse liée a des phénoménes de déminéralisation,
I’analyse radiographique est une part importante, en complément de 1’inspection visuelle, du
diagnostic de cette pathologie [25]. Pour de nombreux biomatériaux, 1’ajout de radio-
opacifiants aux formulations va permettre I’obtention d’une radio-opacité initialement
absente. Ainsi, la visualisation radiographique d’une résine composite sera possible, et va
permettre, en complément de son évaluation au niveau clinique, d’évaluer la qualité d’une
restauration déja présente ou réalisée. Il sera possible notamment d’apprécier son intégrite,
I’absence de vide ou encore son adaptation marginale ; celle-ci permettra également la
détection éventuelle de lésions carieuses secondaires en tenant compte de 1’absence de radio-

opacité des systemes adhésifs.

La norme ISO 4049, en accord avec la norme 1SO 13116 :2014 « Médecine bucco-
dentaire - Méthodes de détermination de la radio opacité des matériaux », spécifie que le
biomatériau doit avoir, pour une méme épaisseur, la méme radio-opacité que la dentine, celle-
ci étant équivalente a la radio-opacité de 1I’aluminium. Par ailleurs, la radio-opacité de la
formulation étudiée ne doit pas étre inférieure au-dela de 0,5 mm par rapport a toute valeur
revendiquée par le fabricant. D’autre part, la radio-opacité doit notamment étre évaluée sur un

échantillon d’une formulation de teinte « universelle » [a].

Ainsi, I’essai selon la norme ISO implique 1’utilisation d’échantillons cylindriques de
biomatériaux de 1 (x 0,1) mm d’épaisseur, celle-ci sera mesurée lors de 1’essai avec une
précision de plus ou moins 0,01 mm a I’aide d’un micrométre. En paralléle une réglette en
forme d’escalier d’Aluminium pur (98%) est utilisée dont I’épaisseur varie de 0,5 & Smm par
incrément de 0,5 (+ 0,01) mm et un systéeme radiographique afin de permettre la réalisation de

clichés.

En fonction du type de radiographie, la densite optique ou les niveaux de gris sont
mesurés et utilisés afin de convertir la radio-opacité de 1’échantillon du biomatériau en une
radio-opacité correspondante a celle de 1’aluminium et ainsi déterminer si 1’échantillon
présente la radio-opacité minimale requise par la norme [a]. La présence de vides peut étre

¢galement mise en évidence lors de I’essai.

Il est intéressant de noter, que, comme présenté par les auteurs, des études réalisées

suggerent que la radio-opacité devrait étre équivalente ou supérieure a celle de 1’émail pour
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mieux évaluer la restauration et apprécier 1’apparition de Iésions secondaires. D’autre part, il

est évoqué I’intérét de 1’ajout d’un échantillon de dentine ou d’émail lors des essais [3].

Figure 22: Exemple de représentation radiographique dans [’évaluation de la radio-opacité
selon 1SO 4049. A, B, C, D sont des échantillons de biomatériaux expérimentaux, E est un
ciment verre-ionomere et F un échantillon de dentine. G correspond a la réglette
d’aluminium présentant différentes épaisseurs d’apres [26].

5) La porosité

La porosité d’un matériau solide, peut d’'une maniére générale étre définie comme la
quantité de pores (ou de vides) en son sein, et peut étre exprimée en pourcentage ou en valeur
absolue (0 a 100%, 0 a 1). Concernant les biomatériaux de types résines composites, elle est
caractérisée par la présence de vides créés d’une part soit au moment de leur fabrication soit

lors de leur utilisation clinique [3].

En fonction de leur origine, ces derniers peuvent étre présents a la surface du
composite, a I’interface entre le matériau et les tissus, soit de maniére intrinseque au
biomatériau. Un vide peut étre assimilé a un défaut, et peut théoriqguement entrainer une
altération des propriétés mécaniques d’un échantillon en fonction de la quantité de porosité,
mais aussi au niveau physico-chimique, augmentant les phénomeénes d’absorption hydrique ou

encore de dégradation [27].

Différentes méthodes sont retrouvées afin de déterminer la porosité d’un échantillon
de résine composite. Ces méthodes quantitatives sont principalement visuelles ou

radiographiques.
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L’analyse visuelle va consister a réaliser des sections d’un échantillon de matériau, et
les analyser par microscopie, en général par microscopie électronique a balayage (MEB),
couplé a des logiciels informatiques. Ce type de méthode s’avére coliteuse et souvent
chronophage. De plus, les analyses restent en 2 dimensions pour un corps analysé
tridimensionnel [3]. Cependant, les techniques stéréologiques qui analysent un nombre tres

important d’images, permettent d’obtenir une interprétation fiable d’un volume 3D [28].

Figure 23: Exemple d'évaluation de la porosité d'un matériau aprés réalisation de coupe par
MEB d’apres [2§].

Concernant 1’analyse radiographique 2D, des vides peuvent étre observés, cependant,
ce type de méthode s’avére peut précis, du fait des superpositions possibles et de la résolution
insuffisante de ce type d’analyse. A I’inverse, 1’utilisation de techniques radiologiques en 3
dimensions vont permettre d’évaluer la porosité d’un échantillon de maniére bien plus

complete.

En effet, la tomographie a rayons X est fréquemment utilisée pour 1’analyse de
caractéristiques physiques d’échantillons de matériaux, telle que la porosité. Cette technique
va permettre, apres traitement de I’ensemble des images acquises, 1’analyse tridimensionnelle
de I’échantillon de matériau. Elle est de plus une méthode non destructive. Il est ainsi possible
d’évaluer de nombreux parameétres liés a la porosité, a savoir le pourcentage de porosité, mais

aussi la localisation des vides ou encore leur répartition en fonction de leurs tailles [27].
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Figure 24: Exemple de visualisation de porosité par Microtomographie aux rayons X.
Hllustration d’échantillons présentant des valeurs de porosité aberrantes (1 et 2) en
comparaison a des échantillons références d’apres [27].

Des travaux sont également retrouvés exploitant les avancées technologiques de
I’imagerie, et des auteurs ont présenté des travaux comparant 1’utilisation de nano- et de
micro-tomographie [29]. Logiquement, davantage de vides sont mis en évidence lorsque la
résolution augmente (Fig. 25).

nanoCT

250pm

microCT o™

Figure 25: Comparaison de la mise en évidence de vide aprés traitement, en fonction de la
technique utilisée (nano- et micro-tomographie) d’aprés Haugen et al [29].

D’autres techniques sont décrites pour évaluer la porosité d’un matériau, c’est le cas
de la porosimétrie par intrusion de mercure, cependant cette technique s’avére étre bien plus

décrite et utilisée pour d’autres classes chimiques de biomatériaux.
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6) Sensibilité a la lumiére ambiante

Les différentes formulations de résines composites, lorsqu’elles sont dites photo-
polymérisables, peuvent voir leur prise initiée par la lumiére ambiante (lumiére blanche) ou
des sources lumineuses artificielles présentent dans un cabinet/centre de soin. En effet,
I’initiation de la  polymérisation va étre assurée par la présence de
photoamorceurs/sensibilisateurs puis par 1’intermédiaire d’activateurs (photons). Ainsi, la
grande majorité des résines composites photo-polymérisables peuvent étre sujettes a ce
phénomene, pouvant ainsi altérer les propriétés initiales du biomatériau lors de sa mise en

place si celui-ci s’avére trop sensible.

La sensibilité a la lumiére ambiante est encadrée par la norme ISO 4049. Elle stipule
I’utilisation, dans une chambre noire, d’une lampe a xénon ou d’un systéme équivalent, munie
d’un filtre UV, d’une puissance de 8,000(£1000) lux, vérifiée par un systétme de
détermination de ’intensité lumineuse. Un échantillon sphérique d’environ 30mg de résine
composite de forme sphérique est utilisé et placé sur une lame de microscope. L’échantillon
est soumis a ’exposition pendant 60(x 5) secondes. A la fin du temps d’exposition, une
deuxiéme lame est appliquée en cisaillement pour obtenir un fin film d’échantillon. Une
inspection visuelle de 1’échantillon va permettre de déterminer si 1’échantillon reste
physiquement homogene, en effet, la visualisation d’irrégularités ou de vides signera la pré-
polymérisation de 1’échantillon, celui-ci pouvant étre comparé a un autre échantillon non

exposé. L’essai doit étre réalisé 3 fois.

Peu de travaux sont retrouvés concernant cette propriété, on notera les travaux de
Dionysopoulos et de Lane et al qui ont notamment évalué la puissance lumineuse qui serait la
plus adequate pour la validité de ce test, celle-ci ayant évoluée au cours des différentes

versions de la norme [30 ;31].
B) Propriétés en lien avec la polymérisation
1) Le degre de conversion - Cinétique de polymérisation

La formation du réseau polymeére lors de la prise des composites resineux est une
réaction complexe qui se produit au sein du matériau alors que la viscosité augmente de
maniere rapide. Les especes réactives voient leur mobilité diminuer, entravant la poursuite de
la polymérisation et laissant une fraction non réagie (doubles liaisons C=C). Ainsi, le
parameétre fondamental utilisé pour évaluer I'étendue de la polymérisation est le degré de
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conversion qui correspond au pourcentage de doubles liaisons (C=C) devenues des simples
liaisons (C-C). De par la cinétique de la réaction, ce degré n’est jamais égal a 100% en ce qui
concerne les résines composites, d’autre part le suivi en temps réel du degré de conversion

permet de caractériser la cinétique de polymérisation [32].

Le degré de conversion est dépendant de nombreux facteurs et va refléter I’état du
matériau, de ce fait, il va conditionner les principales propriétés des résines composites.
Certaines d’entre elles vont évoluer de maniére linéaire a celui-ci (indice de réfraction,
rétraction de prise), alors que d’autres augmenteront de maniere exponentielle (module
d’élasticité, stress de polymeérisation) Il est ainsi possible de déterminer le degré de
conversion par des méthodes directes liées aux changements structurels du biomatériau mais
¢également de 1’évaluer, par comparaison, a 1’aide de méthodes indirectes via 1’étude de

certaines propriétés du matériau [3].

Parmi les méthodes directes de détermination du degré de conversion, de nombreuses
techniques d’analyses vont étre retrouvées telles que les spectroscopies infra-rouge (IR),
Raman ou encore la Calorimétrie a balayage différentiel (DSC). Ces techniques peuvent étre
qualifiées de directes car elles vont évaluer les changements au sein du matériau en lui-méme,
par I’analyse chimique des groupements moléculaires (types de liaisons) ou encore par le flux

de chaleur enthalpique liée a la réaction de polymérisation.

Les spectroscopies IR peuvent étre utilisées dans différentes zones du spectre ; on
peut distinguer la spectroscopie en moyen infra-rouge (Mid-IR) et en proche (Near) infra-
rouge (NIR) [3]. Elles sont basées sur le phénoméne de I'absorption du rayonnement
électromagnétique lié aux états vibrationnels des molécules. De ce fait, le spectre d'absorption
IR va fournir des éléments importants sur l'organisation chimique et structurelle de

I'échantillon et un spectre avec des bandes d’absorption caractéristiques est obtenue [33].

Différentes techniques utilisant la spectroscopie IR sont retrouvées et notamment la
spectroscopie IR a transformée de Fourier (IR-TF) ou encore la réflectance totale atténuée
(ATR) [34] ; les intervalles de spectre IR utilisés varient en fonction de la technique ; entre
400 et 4000 cm™* en mid-IR et entre 4000 et 12500 cm* pour la NIR [3].

Il est ainsi possible de déterminer, en fonction du spectre utilisé, directement les
concentrations en méthacrylate et d'autres groupes réactifs comme les thiols par exemple et

d’en déduire le degré de conversion. En mid-IR 1’étude se réalise a 1’aide de I’évolution de la
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bande d’absorption des méthacrylates (C=C) & 1,638 cm™ ; et & 4743 et 6165 cm™ (=CH2) en

NIR (Fig. 26) [35].
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Figure 26: Exemple de spectres et pics caracteristiques obtenus en IR (a gauche) et en mid-IR

(a droite) pour une résine composite, avant (a) et apres polymérisation (b) (THP Spectrum)

d’apres [35].

La spectroscopie Raman est également une technique d’analyse spectroscopique

vibrationnelle qui permet de connaitre les états transitoires (vibrations/rotations) d’une

molécule excitée par une source lumineuse, ici monochromatique (en général de type laser).

Tres schématiquement, une partie de la lumiére (photons) sera modifiée par le milieu étudié,

c’est la diffusion inélastique (effet Raman). Ainsi, les changements d'énergie des photons vont

correspondre a la structure chimique des molécules dans I'échantillon [36]. En effet, des

spectres avec des raies sont obtenus et vont permettre d’évaluer en fonction de celles-Ci

notamment la composition et la structure 1’échantillon, les différentes espéces en présence,

mais aussi en déduire leurs concentrations. Le degré de conversion peut ici &tre déterminé par

comparaison des différentes doubles liaisons retrouvees (vinyliques ou aromatiques). Il est

retrouvé 1’utilisation de techniques de dispersion ou a transformeée de Fourier ; en fonction du

mode d’analyse mais aussi de la longueur d’onde utilisée, permettant des études a différents

niveaux du matériau [34].

Les différents types de spectroscopies IR et Raman se révélent étre des techniques

complémentaires et permettent donc 1’analyse de la polymérisation (études des liaisons

chimiques), par I’intermédiaire du degré de conversion, des résines composites mais aussi des

systemes adhésifs en général en comparant les résultats entre un échantillon non polymériseé et

un échantillon polymérisé [34].
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En parall¢le, d’autres techniques peuvent étre mise en ceuvre pour évaluer la
polymérisation au sein du matériau, c’est le cas de la calorimétrie a balayage différentiel
(DSC).

Cette technique est basée sur le flux de chaleur enthalpique que peut dégager la résine
subissant des transitions a la fois chimiques et physiques. L’échantillon qui servira pour le test
pése environ 10mg, il repose sur un socle métallique hautement conducteur. Comme la prise
du matériau est dite exothermique, c’est a dire quelle libére de la chaleur, ce flux de chaleur
pris a un moment donné de la réaction correspond au degré de conversion a ce temps [3]. Une
étude a comparé la DSC avec de la spectroscopie IR de Fourier (IRTF) et a conclu que la
DSC était plus rapide et plus facile a utiliser. De plus, en comparant deux formulations de
résines composites, les auteurs ont conclu que la DSC permettait 1’obtention de valeurs plus

précises qu’avec la spectroscopie IR-TF [37].

A Tlinverse des méthodes d’évaluations directes, les méthodes indirectes vont
correspondre a la réalisation d’essais propres a d’autres propriétés du matériau, par lesquelles
il sera possible d’évaluer le degré de conversion de 1’échantillon. En effet, les principales
propriétés des résines composites vont leur étre conférées par I’intermédiaire de la
polymérisation du biomatériau ; leur étude en comparaison de valeurs déterminées pour des
degrés de conversion connus peut donc permettre une évaluation de celui-ci. Ainsi, vont étre
retrouvées des propriétés mécaniques, telles que la dureté ou 1’évaluation du module
d’¢élasticité ; des propriétés optiques, ou dimensionnelles. Ce mode d’évaluation présente des
limites mais lorsque celles-ci sont prises en compte, les résultats comparatifs obtenus peuvent

avoir un intérét certain [3].

Au niveau des propriétés mécaniques, 1’étude de la dureté et du module d’élasticité
sont notamment retrouvés. En effet, I’étude de la microdureté (cf Dureté) permet de maniére
indirecte I’évaluation de la polymérisation, cette propriété augmentant de maniere tres
importante avec la poursuite de la réaction. Il ne s’agit pas réellement d’une étude dynamique
dans ce cadre mais il est possible d’étudier la micro/nano-dureté a différents stades de
polymérisation et ainsi évaluer le degré de conversion et/ou niveau de profondeur (cf
Profondeur de prise). L’étude du module d’¢lasticité peut également étre utilisée pour
apprécier le degré de conversion d’un matériau. En effet, le passage d’un état de monomeére a

un polymere va entrainer une augmentation exponentielle du module du matériau. Ainsi il est
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possible par I’intermédiaire des essais présentés (cf Résistances - Module d’élasticité) de

déterminer 1’état de polymérisation de 1I’échantillon (par comparaison) [3].

L’utilisation de procédés optiques permet également 1’évaluation du processus de
polymérisation, notamment par 1’indice de réfraction et de la transmission lumineuse. En
effet, I’indice de réfraction est lié¢ au type de monomere en présence, de par leur composition
chimique et leur poids moléculaire, et va étre modifié lors du passage a la forme de polymere.

Celui-ci va en général augmenter et se rapprocher de I’indice de réfraction des charges [3].

Des techniques telles que I’interférométrie ou 1’utilisation de réfractometres permettent
I’évaluation de I’indice de réfraction d’une résine (chargée ou non), ou des charges. En
fonction des essais, la température doit étre prise en compte, et I’utilisation de dispositifs de

contréle de la température peut étre retrouvée dans certaines études [38].

L’étude de ces propriétés optiques permet d’évaluer le degré de conversion mais aussi
la cinétique de polymérisation des résines composites lorsqu’un dispositif tel que de la
spectrométrie infrarouge a transformée de Fourier y est couplé [38]. L’analyse des propriétés
optiques est utilisée dans de nombreux travaux, par exemple pour déterminer I’impact de
nouvelles formulations (additifs ou de modification de charges) sur la polymérisation et est

démontrée comme corrélée au degré de conversion [39].

2) Profondeur de prise

Bien qu’étroitement liée a la polymérisation du matériau présentée précédemment, de
par leur mise ceuvre clinique et le développement de formulation «bulk » 1’étude de la

profondeur de prise présente un intérét certain.

Classiquement, la profondeur de prise est déterminée par la norme 1SO 4049. Dans le
cadre des résines photo-polymérisables de restauration, pour les formulations dites opaqgues,
les valeurs ne doivent pas étre inférieures a Imm. Pour les formulations classiques, les valeurs
obtenues ne doivent pas étre inférieures a 1,5mm. Dans tous les autres cas, pour des valeurs
supérieures spécifiées par les fabricants, les résultats obtenus lors des essais ne devront pas

s’avérer inférieures de plus de 0,5mm aux valeurs spécifiées [a].

L’essai consiste en un test de «grattage ». Un échantillon cylindrique de résine
composite va étre réalis€¢ a 1’aide d’un moule de 6mm de hauteur et 4mm de diametre (la
hauteur peut étre adaptée pour des valeurs décrites par le fabricant supérieur aux valeurs
classiques définies par la norme). Apres le temps d’exposition préconisé par le fabricant, la
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résine n’ayant pas réalisé sa prise est ¢liminée et la fraction d’échantillon restant est mesurée a
I’aide d’un micrométre (£ 0,1 mm) et est divisée par deux. Cette valeur (sur deux essais) est

considérée comme la profondeur de prise de 1’échantillon [a].

Cet essai s’avere relativement simple et peut sembler peu significatif. En effet la
profondeur de prise peut étre également évaluée par d’autres techniques ; il est retrouvé
I’utilisation des différentes techniques présentées précédemment, allant des spectroscopies
(IR, Raman), a I’étude des propriétés optiques et mécaniques, et ce a différents niveaux de
I’échantillon [2].

Cependant ces évaluations présentent elles aussi des limites, et des auteurs ont propose
de redéfinir le terme de profondeur de prise avec I’utilisation d’autres techniques telles que la
microscopie a force atomique (AFM) ou la calorimétrie a balayage différentiel (DSC). Ces
techniques, utilisées a différent niveaux de 1’échantillon, permettent une analyse précise de la
phase organique et notamment de la transition de phase. Les auteurs concluent que ce type
d’analyse est plus approprié en comparaison aux techniques -classiques présentées
précédemment, qui peuvent amener a une surestimation de la profondeur de prise de
I’échantillon étudié [40].

C) Propriété relatives a la stabilité dimensionnelle et visuelle des résines composites

1) Rétraction de polymérisation

La rétraction de prise des résines composites est inhérente a leur formulation et a leur
mode de réaction, a savoir la polymérisation. Elle présente un impact majeur d’un point de
vue clinique puisque celle-ci aura lieu aprés la mise en place du biomatériau et pourra ainsi
affecter les propriéetés de la restauration. Cette rétraction de prise represente en géneral 1 a 5%
du volume, en fonction des formulations et a fait I’objet de nombreux développement dans le
but de réduire ce phénomeéne. Elle peut étre définie par la direction, le taux (en pourcentage)
ou encore la cinétique de retrait de polymérisation (par rapport au temps). Il est a noter que
lors de son placement, quelle que soit la technique, les apports ne sont pas géometriqguement
constants, ce qui peut influencer I'impact de la rétraction de prise (cf Contraintes de

polymérisation).

Plusieurs méthodes sont utilisables pour la déterminer. D’une maniére générale, il est
conseillé d’utiliser des échantillons de forme cylindrique d’une épaisseur de Imm, afin de

faciliter la comparaison entre les formulations mais aussi entre les différentes études [3].
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La premiére méthode décrite est celle du « disque collé » ou méthode de Watts. Cette
méthode, couramment utilisée dans les milicux de la recherche depuis plus de 20 ans s’appuie
sur I’utilisation d’un dispositif électromécanique. Ce dispositif est utilisé pour convertir un
mouvement mécanique ou des vibrations (en particulier un mouvement rectiligne) en courant
électrique variable, en tension ou en signaux électriques, et inversement. Ce transducteur
d’une sensibilité égale a 0,1 microns est lui-méme connecté via une unité a un convertisseur

A/D haute résolution et a un ordinateur.

En pratique, un échantillon de résine composite de 8 mm de diamétre est placé dans
une bague en laiton (section 1xImm et d’un diamétre de 15 mm) et repose sur une plaque de
verre de 3 mm d’épaisseur, le tout recouvert d’une lamelle de 0,13 mm d’épaisseur.
L’ensemble est maintenu par une plateforme permettant la photo-polymeérisation et supportant
un transducteur LVDT (transducteur différentiel variable linéaire). Le déplacement au centre
de la lamelle, tirée axialement vers le bas par la rétraction du matériau est analysé par le

transducteur et affiché en temps réel sur [Dordinateur (Fig.27) [3 ; 41]

Sonde

Lamelle

Lame

Plateforme =)

Figure 27: Représentation schématique (A) de profil, (B) de dessus, de la technique du disque
collé, la fleche violette indique le sens de déplacement de la lamelle ; d'aprés Watts et al [41]

Une autre technique proche de la méthode du disque collé est celle du linométre.
Introduit en 1993 par De Gee et al cette méthode présente des similarités par rapport a la

méthode du disque collé. L’échantillon de composite est placé entre la plaque de verre et un
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disque en aluminium, la distance entre le disque d’aluminium et la plaque de verre peut étre
ajustée par le transducteur afin de pouvoir sélectionner la hauteur de I’échantillon. Ici le retrait
de prise dans le matériau est isotrope et non pas anisotrope de par 1’application d’une couche

graisseuse sur le disque et le verre afin d’éviter I’adhérence de 1’échantillon [42].

Par ailleurs, il est possible d’utiliser la méthode d’Archimeéde. Seule cette méthode
permettant la mesure de la rétraction lors de la polymeérisation fait I’objet de recommandations
d’aprés la norme I1SO 17304 :2013 « Médecine bucco-dentaire - Rétraction a la
polymérisation : Méthode de détermination de la rétraction a la polymérisation des matériaux
de restauration a base de polyméres ». Elle va consister en I’étude de la rétraction en
effectuant des déterminations de densité par la méthode de poussée hydrostatique (fondée sur

le principe d’Archiméde).

Le principe de cette méthode s’appuie sur la flottabilité d’un matériau dans un fluide
spécifique en étudiant les changements de volume par I’intermédiaire de variations de densité.
Le matériau doit étre pesé plusieurs fois dans deux milieux distincts, I’air faisant partie de ce
milieu, le deuxiéme étant une solution de laurylsulfate de sodium. L’utilisation de milieux non

aqueux telle que I’huile de silicone pourrait éviter le phénomene d’expansion hygroscopique

[3].

Il est également possible d’utiliser la méthode du dilatométre, cette technique, a été
largement répandue dans I’analyse de la rétraction de prise des résines composites. Le
principe repose sur 1’utilisation d’un liquide non miscible comme de 1’eau distillée ou du
mercure méme si ce dernier voit son utilisation réduite du fait des limitations de son
utilisation. L’utilisation d’eau distillée peut entrainer les problémes d’absorption d’eau par
I’échantillon. Ce liquide va entourer 1’échantillon et le tout est reli¢ a un capillaire qui mesure
les changements de volume du matériau par 1’évaluation de la hauteur du liquide au niveau du
tube. Un controle de la température, délicat a mettre en ceuvre est nécessaire [3]. Le dispositif

peut étre couplé a un systéme permettant 1’analyse au cours du temps [43]

45



1mm capillary height = 0.2827 mm”

Teflon sample holder. Volume=49 0874 mm * 1%Sample volume = 1.7384 mm height change
@ Outlet to
) electronic
sensor and 4
computer
Sample holder A \ 0.6 mm
4 —

Flat polished surface <‘| capillary tube

Slide-on glassplate-

—

Water

J! i Calibrate stop tap
Glass tube

!

Light guide connected 1o the light source

Figure 28: Dispositif de mesure par dilatomeétre modifié d’apres Oberholzer et al [43].

Des techniques d’analyses optiques de type « digital image correlation » (DIC) sont

¢galement retrouvées dans I’é¢tude de ces phénomeénes [3].

La méthode DIC, est une méthode informatique qui se sert d’images d’échantillons de
matériau a différents temps et évalue la concordance des images obtenues, avant et apres
déformation. On obtient aussi des vecteurs de déplacements indiquant vers quelles directions

a eu lieu la rétraction de prise (Fig. 29).
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Figure 29: Représentation schématique de I'utilisation de la DIC pour I'étude de la rétraction
de polymérisation, avant (haut) et apres (bas) polymérisation d’apres [44]

Une étude récente, a mis en évidence que la DIC était un outil pour mesurer et prédire
la déformation/contrainte dans 1’ensemble du domaine des matériaux dentaires et des
prothéses et ce, dans diverses conditions cliniques. De plus avec I’avancée des technologies,

elle pourrait remplacer les dispositifs complexes actuels pour ces types d’études [45]

Enfin il est également possible d’utiliser d’autres techniques telles que la méthode du

pyctometre ou des jauges contraintes [3].

2) Contraintes de polymérisation

Cliniquement, lors de la réaction de polymérisation, des contraintes sont générées a
I’interface des tissus dentaires et du matériau, lorsque le matériau ne peut plus se déformer.
Ce stress de polymérisation est fonction de nombreux facteurs, dépendant de la cavité ou
propres au matériau tels que sa viscoélasticiteé, son taux de rétraction ou la cinétique de
polymérisation ; par ailleurs le degré de conversion a été déemontré comme un facteur

important [46].
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De nombreuses consequences cliniques peuvent résulter des phénomenes de rétraction
et de contraintes de polymérisation, telles que des pertes d’étanchéité, des colorations, des

Iésions secondaires ou encore des sensibilités post-opératoires [47].
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Figure 30: Représentation schématique des effets de la rétraction et des contraintes de
polymérisation [47]
Plusieurs techniques sont retrouveées, celles-ci vont évaluer les contraintes générées sur
un substrat en conséquence de la rétraction du matériau. Des parametres importants tels que
I’irradiation et la température, doivent étre, si c’est possible, mis en place dans les mémes

conditions que les conditions cliniques [3].

L’utilisation d’un extensometre par I’intermédiaire d’une machine a tester universelle
(UTM) permet 1’évaluation des contraintes de polymérisation. Différentes configurations
possibles sont retrouvées. Dans un article récent, les auteurs utilisent comme substrat des
cylindres en acier inoxydable, sables, sur lesquels un systeme adhésif est appliqué. La résine
composite a tester est mise au contact de ’ensemble. Pendant la photo-polymérisation, la
force nécessaire pour garder la hauteur du dispositif constante est déterminée et permet

d’évaluer la contrainte de polymérisation au courbe du temps (Fig. 31) [48].
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Figure 31: Représentation schématique d'un extensométre permettant I'évaluation des
contraintes de polymérisation d’apres Fanfoni et al [48].
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Une technique proche est également retrouvée, il s’agit de la technique de Bioman.
Cette technique a été congue a 1I’Université de Manchester au Royaume-Uni. Il s’agit d’une
technique basée sur I’utilisation d’un systéme en porte-a-faux en acier rigide incorporant un
systeme de charge et une cellule de mesure. Un échantillon de matériau sera placé entre une
tige circulaire en acier a bout plat de 10 mm de diamétre, maintenue au niveau de I’extrémité
du systéeme de porte-a-faux, et une plaque de verre (permettant notamment la photo-
polymérisation) fixée sur un second support indépendant. En général 1’échantillon est de 10
mm de diamétre par 0,8 mm de hauteur. Le systéme est adaptable pour les formulations a
faible viscosité (anneau, cire). Lors de la polymérisation, la contrainte de polymérisation
générée par la résine composite sera transférée au niveau de la tige elle-méme fixée au
systeme rigide, qui se déformera dans le sens vertical. Le signal de la cellule de charge (mV)
est amplifié, numérisé et transferé au systéeme informatique en temps réel. De la méme
maniere que pour le systéeme a extensomeétre, les surfaces de contact avec la résine composite
sont traitées (abrasion, agent de couplage...). Les données de contrainte (MPa) sont alors
obtenues en fonction continue du temps généralement pour une minimum 30 minutes ou 1
heure [3] (Fig. 32).
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Figure 32: Représentation schématique de la technique de Bioman d’aprés [3].

Des courbes de valeurs en fonction du temps sont ainsi obtenues permettant
I’évaluation de différentes formulations commercialisées, ou I’impact de modifications de

compositions de formulations expérimentales par exemple (Fig. 33) [49].
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Figure 33: Exemple de courbe obtenue, permettant la visualisation de la contrainte de
polymérisation en fonction du temps pour différentes formulations expérimentales de resines
composites d’apres [49]
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Il est également possible d’utiliser une méthode dite de photo-élasticité. Cette
technique optique va générer des images de franges d'interférence, représentant la contrainte,
dans un matériau photo-élastique, 1’araldite. Ces images peuvent étre visualisées
qualitativement et également analyseées quantitativement. Les données obtenues concernent
principalement le niveau de contrainte final atteint dans le systeme, bien que des mesures en
fonction du temps puissent également étre enregistrées. Cette approche, bien que précise, est
considérée comme une méthode secondaire en raison de la disponibilité limitée du matériau
[3]. Une étude récente utilise cette technique et a notamment comparé les contraintes de
polymérisation en fonction de la viscosité de formulations conventionnelles et « bulk » ; ces

contraintes se révélant dans cette étude indépendante de la viscosité des formulations [50]

Enfin d’autres techniques sont également retrouvées telles que tout systéme analyseur
de contrainte-déformation (stress-strain analyser), un tensilometre, la technique des jauges-

contraintes, ou encore d’analyses de fissures (cracks) a la surface du matériau [3].
3) Absorption d’eau et solubilité

Au-dela des variations dimensionnelles dues a la mise en ceuvre du matériau, a savoir
la polymérisation de la résine composite, la stabilité dimensionnelle au cours du temps et liée
a I’environnement peut s’avérer d’importance. Deux propriétés, relatives a la présence d’un
biomatériau dentaire dans le milieu buccal riche en eau sont a definir et a caractériser ;
I’absorption d’eau et la solubilité. Ces propriétés vont pouvoir altérer les propriétés du
matériau en lui-méme ou la restauration réalisée (longévité) ; pour les résines composites,
elles peuvent étre notamment responsables de dégradations chimiques, du relargage de
monomeéres ou de perte de charges [51].

L’absorption est définie par un phénoméne ou processus physique et chimique dans
lequel des atomes, molécules ou ions pénetrent dans une phase gazeuse, liquide ou solide ;
ainsi I’absorption d’eau correspondra a la pénétration d’eau au sein du matériau. Cette

absorption d’eau pourra entrainer un phénomene dit d’expansion hygroscopique.

Comme présenté par les auteurs, ce phénoméne d’expansion pourrait contrebalancer
les effets de la rétraction caractéristique des résines composites, cependant ces deux processus
demeurent trés différents et notamment dans le temps, puisque la rétraction est rapide, alors

que I’expansion hygroscopique liée a I’absorption d’eau est étalée dans le temps [3].
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L’¢étude de I’absorption d’eau est décrite dans la norme ISO 4049. Des échantillons en
forme de disques sont préparés (diametre 15+ 0,1, hauteur 1+ 0,Imm) a 1’aide de plaques
métalliques et de lames de microscope permettant la photo-polymeérisation, celle-ci devra étre
réalisée sur plusieurs zones et sur les deux faces afin de garantir la prise. Une balance et un
micrometre de précision adaptés sont nécessaires. Aprés leur réalisation, les 5 échantillons
sont placés dans des dessiccateurs pendant des cycles de 22h puis 2h et sont pesés a chaque
cycle jusqu’a I’obtention d’une masse constante (ml). Dés lors, le volume exact des
échantillons est établi, et les échantillons sont placés pendant 7 jours dans de 1’eau, rincés et a
nouveau pesés pour déterminer leur masse (m2). La différence de masse par rapport au
volume est établie. Les échantillons (au minimum 4 sur 5 d’entre eux) ne doivent pas excéder

40 pg/mm3 d’absorption d’eau [a].

La solubilité est définie comme la capacité d'une substance a se dissoudre dans une
autre substance pour former un meélange homogéne ; ainsi la solubilit¢é dans 1’eau d’un

biomatériau va correspondre a une dissolution d’une fraction de celui-ci au contact avec ’eau.

L’étude de la solubilité¢ est également présentée dans la norme ISO 4049. Les
conditions expérimentales sont les mémes que décrites précédemment ; la solubilité sera
calculée a I’aide de la masse de 1’échantillon (m3), déterminée cette fois-ci aprés immersion et
cycles de dessiccation. Cette étape permet d’éliminer 1’eau présente, et d’effectuer une
comparaison avec la masse initiale (m1) de 1’échantillon, en fonction du volume déterminé
initialement. Les échantillons (au moins 4 sur 5) ne devront pas présenter une solubilité

inférieure ou égale a 7,5 ug/mma3 [a].

Il est intéressant de noter que dans I’article de Ferracane [3], sur lequel s’appuie
notamment ce travail, il est mentionné I’absence de recommandations normatives sur le
phénomeéne d’expansion hygroscopique. Or celui-ci est lié a I’absorption d’eau par le matériau
et cette propriété est définie par la norme 1SO 4049 comme présente ; par ailleurs, il n’est pas

mentionné I’étude de la solubilité dans ces travaux.

Il 'y est présenté cependant des techniques de recherches élaborées afin d’évaluer
I’expansion hygroscopique des résines composite, par l’intermédiaire de la mesure des
dimensions de 1’échantillon aprés une phase d’immersion plus ou moins prolongée dans de
I’eau. On retrouve notamment des techniques par balayage laser, optique ou encore des
mesures basées sur le principe d'Archiméde. Certaines de ces techniques présentent comme

avantage d’€tre simple a mettre en ceuvre (comparaison de volume/Archimede), d’autres

52



permettent d’évaluer ce phénomeéne de maniere précise et tridimensionnelle (balayage laser)

[3].
4) L’expansion thermique

La variation dimensionnelle liée a la température peut avoir des effets importants pour
les matériaux dentaires, lors de leur élaboration/mise en ceuvre ou aprés leur mise en place,

dans les conditions physiologiques.

L’expansion thermique peut étre caractérisée par ’intermédiaire du coefficient de
dilatation thermique (CDT) qui va correspondre, dans le cas d’un matériau isotrope, a sa
variation de longueur en fonction de la variation de température, exprimée en 10°%/C. D’autres
propriétés telles que la conductivité thermique et la diffusivité thermique entrent également en

jeu dans les phénomenes liés a des variations de température.

Pour les résines composites, cette propriété est, a I’inverse d’autres matériaux
dentaires, souvent considérée comme de moindre importance, d’autant plus en comparaison
des propriétés présentées précédemment liées a la stabilité dimensionnelle, et n’est pas

encadrée par des normes [3].

Cependant, pour les résines composites photo-polymérisables, un phénomene
d’exothermie est bien présent et sera lié a la polymérisation du matériau en lui-méme et
également a I’énergie apportée (Fig 34). De plus, au quotidien, des variations de températures
intra-buccales sont également présentes. Ces variations de températures, peuvent avoir des
conséquences sur la restauration dans sa globalité, notamment a 1’interface, mettant en jeu de
nombreux facteurs tels que le matériau en lui-méme, sa mise en ceuvre, et les tissus sous-

jacents, possédant leur propre CDT.
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Figure 34: Exothermie lors de la mise en place d'une résine composite expérimentale. Les
auteurs ont distingué les différentes sources, a savoir liées au matériau en lui-méme et a
l'énergie qui lui est apportée d’apres [52]

Le CDT est évalué par I’intermédiaire de diverses méthodes, les plus retrouvées étant
I’utilisation d’un dilatométre, ou encore sa déduction par analyse thermodynamique. D’une
maniere générale, des variations relativement importantes sont retrouvees en fonction des

formulations, le CDT étant notamment liée a la phase organique [52 ; 53].

5) Stabilité de teinte

Cette propriété est évaluée selon la norme ISO 4049 en accord avec I’ISO 7491. Cet
essai a pour but d’évaluer I’évolution de la teinte d’un échantillon de résine composite apres
irradiation et absorption d’eau, en comparaison d’un échantillon de référence (séché pendant 7

jours et a I’abri de la lumicre).

Un second échantillon est réalisé et est immergé 7 jours dans de 1’eau, et un troisiéme
est d’abord séché (1 jour), puis immerge et irradié sur la moitié de sa surface (1 jour) et enfin
séché pendant 5 jours a 1’abri de la lumicre. La teinte de ces 3 échantillons sera comparée et
également évaluée en fonction de la teinte donnée par le fabricant, dont elle devra se

rapprocher au mieux [a].
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Conclusion

Comme présenté dans ce travail, et comme pour tout biomatériau d’une maniere
générale, de trés nombreuses propriétés peuvent étre évaluées pour étudier les résines
composites. Ces propriétés, que ce soit au niveau physico-chimique ou mécanique, ont des
retentissements plus ou moins importants sur leur mise en ceuvre, leur comportement dans le
temps, et donc sur leur pérenniteé et le succes clinique liés a leur utilisation. Leur étude est plus
ou moins complexe, et les essais utilisés plus ou moins représentatifs des conditions cliniques,

d’autant plus en fonction de leurs parametres expérimentaux.

D’une part, I’étude et la caractérisation des propriétés des résines composites, pour
celles concernées par la norme 1SO 4049 (et des normes y faisant référence), vont permettre
leur mise a disposition par les fabricants et 1’utilisation clinique pour une formulation
développée. D’autre part, de nombreuses autres propriétés sont caractérisées et retrouvées
dans les travaux de littérature. Celles-ci permettent notamment la comparaison de différentes
formulations déja disponibles ou des formulations expérimentales, dans le but de rendre ces
biomatériaux encore plus efficients cliniguement. Pourtant, il est possible de se demander si
certaines de ces propriétés ne devraient pas faire partie de celles requises par la norme

principale relative aux résines composites.

Il est intéressant de rappeler que les normes sont réactualisées au cours du temps, sur
des périodes plus ou moins importantes. C’est le cas de la norme ISO 4049 présentée dans ce
travail, qui comme toute norme a évolué au cours du temps, la derniere version de 2019
remplacant la version de 2009. Cependant, trés peu de modifications y ont été apportées entre

ces deux versions, sans nouvelles propriétés ajoutées.

En conclusion, ce travail, s’appuyant principalement sur deux articles émanant de
I’Academy of Dental Materials (ADM) [2 ; 3], a été réalisé pour présenter de la maniére la
plus exhaustive possible I’ensemble des propriétés de ce type de biomatériau en formulations
photo-polymérisables. Il a pour but de les définir et de présenter les moyens, retrouvés par
I’intermédiaire de normes, ou de travaux de littérature, a disposition pour les caractériser, et
ce de maniere accessible, par I’intermédiaire de représentations schématiques et d’exemple de

résultats de travaux.
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Résumé : En parallele des avancées dans le domaine de la dentisterie restauratrice, les
évolutions techniques du monde de I’industrie ont permis de sans cesse améliorer les
principales propriétés physico-chimiques et mécaniques des résines composites. En tant que
dispositif médical, leur développement et leur mise sur le marché sont soumis a des normes ;
celles-ci permettent entre autres de définir et de caractériser les propriétés biologiques,
physico-chimiques et mécaniques relatives a leur utilisation ; cependant de nombreuses autres
propriétés peuvent étre retrouvées dans la littérature.

Le but de ce travail est de présenter 1’ensemble de ces propriétés, au niveau physico-chimique
et mécanique, relatives aux résines composites photo-polymérisables, notamment par
I’intermédiaire des recommandations de I’Academy of Dental Materials. Dans un premier
temps, le cadre normatif relatif aux résines composites sera présenté par 1’intermédiaire de la
norme 1SO 4049. Dans un second temps, chacune de ces propriétés sera définie, et ses modes
de caractérisation seront présentés a I’aide de représentation schématique et illustrés par des
résultats issus de la littérature, pour permettre au mieux leur compréhension.

Mots clés : Résine composite - Propriétés mécaniques - Propriétés physico-chimiques - Photo-
polymérisation - Normes 1SO

OUNISSI Bassem — Physicochemical and mechanical properties of dental resin composites,
normative framework, definitions and characterizations

Abstract :

Beside advances in restorative dentistry field, technical progresses in the industrial world led
to constantly improve resin composite physicochemical and mechanical properties. As a
medical device, their development and marketing are subject to standards ; allowing define
and characterize the biological, physicochemical and mechanical properties, related to their
use; however, many other properties can be found in the literature.

The aim of this work is to present all of these properties, at the physicochemical and
mechanical level, relating to light-cured resin composite formulations, in particular through
the Academy of Dental Materials guidelines. Firstly, the normative framework regarding to
composite resins will be presented through the 1SO 4049 standard. Secondly, each of these
properties will be defined, and its modes of characterization will be presented, using
schematic representation and illustrated by results from the literature, for better
understanding.

Key words : Dental resin composite - Mechanical properties - Physico-chemical properties -
Light-curing - 1SO standards






