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COMPOSITION DENTAIRE

La présente invention a ©pour objet une nouvelle
composition, pour la restauration de substance minéralisée, en
particulier dans le domaine dentaire. Plus spécifiquement, la
composition de 1’invention est wutile pour la restauration de
couronnes dentaires ayant subi une perte de substance, pour le

traitement endodontique, et en chirurgie dentaire.

Par restauration au sens de la présente invention, on
entend la reconstitution de dents délabrées a la suite d’un choc
ou d’une infection bactérienne ou virale, notamment une carie, en

particulier 1l’obturation de cavités.

Dans la pratique dentaire, 1l’amalgame d’argent a été
utilisé depuis longtemps pour la restauration de couronnes
dentaires, et a été particulierement apprécié car il permettait
une durée d’obturation de 14 ans en moyenne. Toutefois, sa
formulation, comprenant du mercure, posait des probléemes de
sécurité sanitaire du patient en cas de relargage dans la salive.

Par ailleurs, son aspect métallique était inesthétique.

Les résines composites qui ont été proposées ensuite en
alternative a 1’amalgame d’argent résolvaient le probléme
esthétique, mais ne permettait une obturation efficace que pendant

environ 7 ans.

Les c¢iments verres ionomeres qui ont également été
développés proposaient une solution esthétiquement possible, mais
présentent des inconvénients qui a limité généralement leur
utilisation a l’obturation des dents temporaires : notamment, 11
est impossible de les placer en contact direct avec les tissus

pulpaires et leur résistance mécanique est limitée.

Obtenir des propriétés mécaniques améliorées, notamment

une bonne résistance mécanique a la compression, une durée de vie
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allongée, ainsi qgu’une excellente Dbiocompatibilité, est un
véritable défi dans le domaine des compositions dentaires. En
effet, les compositions dentaires de 1’art antérieur, qui
utilisent des ciments de type Portland, ont des bonnes propriétés
biologiques mais des propriétés mécaniques relativement médiocres.
La Demanderesse a analysé la composition des ciments de Portland,
et a identifié que la présence d’aluminate nuisait aux propriétés
mécaniques de la composition finale. Un probléme technique a
résoudre était donc d'étre capable de produire une composition

dentaire ne contenant pas d’aluminate.

Formule Quantité en poids dans le
Nom courant
chimique ciment Portland (%w/w)
Tricalcium silicate | Ca3;SiOs C3S 40-65
Tricalcium silicate | Ca,8i0, Cc2s 10-20
Tricalcium CasAl,0¢ C3A 10
aluminate
Tetracalcium Ca,Al,Fe,0,y | C4AF 10
aluminoferrite
Calcium sulfate | CaSOs 2H,0 CSH2 2-5
dihydrate

Composition du ciment Portland

La composition objet du brevet EP 1 531 779, déposé en
2003 par la Demanderesse, propose une préparation pour réaliser un
matériau de restauration, qui permet 1’obtention d’un matériau
ayant a la fois une esthétique et une résistance a la compression

acceptables, de 1l’ordre de 100 a 200 MPa.

Toutefois, 1l existe toujours une demande de la part
des patients et des praticiens, pour des compositions dentaires
ayant de bonnes propriétés mécaniques, et la présente invention se
situe comme une alternative aux compositions objet du brevet

EpP 1 531 779.

Dans le cadre des recherches que la Demanderesse méne

pour optimiser constamment les compositions dentaires qu'elle
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commercialise, la Demanderesse a réalisé, a l’encontre du préjugé
de 1l’homme du métier, que les compositions ayant les meilleures
propriétés mécaniques n’étaient pas celles faites d’empilements de
gros cristaux de silicate calcique, dans lesquels s’inséraient de
petits cristaux de carbonate de calcium, mais celles faites de
cristaux de silicate calcique ayant le méme ordre de grandeur de
taille que les <cristaux de <carbonate de calcium. Le fait
d’utiliser des cristaux de carbonate de calcium avyant une
granulométrie d50 de l'ordre de 2 a 4 microns permettait en outre
d’éviter des phénoménes de démixtion de la composition, conduisant

a de nombreux rebuts industriels.

En partant de cette constatation, 1la Demanderesse a
ensuite réussi a maitriser complétement le procédé de fabrication
des compositions selon l'invention, et en particulier le processus
de formation du composé faisant fonction de Joint entre les

différents cristaux dans la composition finale.

Ce composé ayant fonction de joint entre les différents
cristaux présents dans la composition finale est un produit de la
réaction du silicate calcique avec 1l’'eau. Il est généralement

nommé CSH. Par exemple, dans le cas du silicate tricalcique

2Ca3Si05 + 6H20 — 3CaO-2$102-3H20 + 3Ca (OH)2
C3s CSH

Le CSH, est un produit de formule générale
mCa0.nSi0,.pH,0 dans laquelle n et m, chacun indépendamment,
varient de 1 a 3, et p varie de 3 a 6. Dans le mode de réalisation
du silicate tricalcique, m est 3, n est 2 et p est 3. Le CSH est
un hydrate qui se forme par germination hétérogéne sur la surface
des cristaux de silicate tricalcique et se développe par
agrégation de nano-cristaux pour couvrir toute la surface des
cristaux de silicate calcique. C’est cette agrégation qui, en

multipliant les contacts entre les cristaux, est a l'’origine de
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l’augmentation dans le temps de la résistance mécanique de la

composition de 1’invention.

Ainsi, l’invention a pour objet une composition dans
laquelle la nature et la granulométrie des solides est
parfaitement contrdlée, et la quantité de CSH formée est également

maitrisée.

Plus précisément, la présente invention a pour objet

une composition dentaire comprenant

- de 5 a 65%, de préférence 8 a 60%, plus
préférentiellement 10 & 35% en poids par rapport au
poids total de la composition, de silicate calcique,
ledit silicate calcique étant de préférence choisi
dans le groupe comprenant le silicate tricalcique
et/ou un mélange de silicate dicalcique et de

silicate tricalcique,

- de 1 a 20%, de préférence de 2 a 15% en poids par
rapport au poids total de la composition, de

carbonate de calcium et

- de plus de 0 a 50%, de préférence 1 a 40% en poids
par rapport au poids total de la composition, de
mCa0-nSi0,-pH,0 (CSH) dans laquelle m et n, chacun
indépendamment, varient de 1 a 3 et p varie de 3 a
6 ; avantageusement, ledit pourcentage de CSH est de
plus de 0 a moins de 3.5% en poids par rapport au
poids total de la composition pendant 1 & 6 minutes a
compter de la formation de ladite composition, cette
période étant appelée temps de travail ;
avantageusement, ledit pourcentage de CSH est de 3.5
a 8%, de préférence, 4 a4 6 % en poids par rapport au
poids total de la composition pendant 6 a 15 minutes
a compter de la formation de la composition, cette

période étant appelée temps de prise ;
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— le rapport entre la granulométrie d50 des cristaux de
silicate calcique et la granulométrie d50 des
cristaux de carbonate de calcium est inférieur a 10 ;
de préférence ce rapport est de 0,1 a 9, trés
préférentiellement de 0,2 a 5, encore rlus

préférentiellement de 0,5 a 2.

Selon 1l’invention, la granulométrie est mesurée par un
appareillage Beckman-Coulter Granulometre LS230 avec module SVM.
La wvaleur « dl10 » signifie que 10% des «cristaux du composé
considéré ont un diamétre inférieur a ladite wvaleur. La valeur
« d50 » signifie que 50% des cristaux du composé considéré ont un
diametre inférieur a ladite valeur. La valeur « d90 » signifie que
90% des cristaux du composé considéré ont un diamétre inférieur a
ladite wvaleur. La valeur « d99,9 » signifie que 99,9% des cristaux

du composé considéré ont un diamétre inférieur a ladite valeur.

Avantageusement la d50 du silicate calcique est de 1 a
5.5 microns, de préférence 3 a 4 microns. Avantageusement la d50
du carbonate de calcium est de 1 & 5,5 microns, de préférence 2 a
4 microns. Suivant un mode de réalisation de 1'invention, la
composition selon 1l’invention est telle que le rapport entre la
granulométrie db0 des cristaux de silicate calcique et 1la
granulométrie db0 des <cristaux de carbonate de calcium est
inférieure a 10 ; de préférence ce rapport est de 0,1 a 9, trés
préférentiellement de 0,2 a 5, encore plus préférentiellement de

0,5 a 2.

Avantageusement, la dl10 du silicate calcique est de 0,2
a 1 microns, de préférence 0,7 a 0,8 micron. Avantageusement la
dl10 du carbonate de calcium est de 0,2 a 1 micron, de préférence
0,6 a 0,8 micron. Suivant un mode de réalisation de 1’invention,
la composition selon l’invention est telle que le rapport entre la
granulométrie dl0 des cristaux de silicate calcique et 1la
granulométrie dl0 des cristaux de carbonate de calcium est

inférieure a 10 ; de préférence ce rapport est de 0,1 a 9, trés
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préférentiellement de 0,2 a 4, encore plus préférentiellement de

0,5 a 2.

Avantageusement la d90 du silicate calcique est de 6 a
20 microns, de préférence de 7 a 14 microns. Avantageusement la
d90 du carbonate de calcium est de 6 a 20 microns, de préférence 9
a 14 microns. Suivant un mode de réalisation de l’invention, la
composition selon 1l’invention est telle que le rapport entre la
granulométrie d90 des cristaux de silicate calcique et 1la
granulométrie d90 des <cristaux de carbonate de calcium est
inférieure a 10 ; de préférence ce rapport est de 0,1 a 9, trés
préférentiellement de 0,2 a 5, encore plus préférentiellement de

0,5 a 4.

Avantageusement la d99,9 du silicate calcique est de 9 a 25
microns, de préférence de 10 a 15 microns. Avantageusement la
d99,9 du carbonate de calcium est de 15 a 25 microns, de
préférence 22 a 24 microns. Suivant un mode de réalisation de
l’invention, la composition selon 1l’invention est telle que le
rapport entre la granulométrie d99,9 des cristaux de silicate
calcique et la granulométrie d99,9 des cristaux de carbonate de
calcium est inférieur a 10 ; de préférence ce rapport est de 0,1 a
9, trés préférentiellement de 0,2 a 5, encore plus

préférentiellement de 0,5 a 4.

Suivant un premier mode de réalisation, 1le silicate

calcique est du silicate tricalcique pur.

Suivant un autre mode de réalisation, le silicate
calcique est un mélange comprenant ou comprenant essentiellement
du silicate tricalcique et du silicate dicalcique.
Avantageusement, ce mélange est tel qu’il comprend au plus 10% en
poids de silicate dicalcique par rapport au poids total des
silicates calciques présents dans la composition, typiquement le
silicate dicalcique et le silicate tricalcique. Suivant un mode de
réalisation préféré, le mélange comprend ou est constitué par 0 a
10% de silicate dicalcique et 90 a 100% de silicate tricalcique,

en poids par rapport au poids total des silicates calciques. Le
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terme « est constitué par » signifie notamment que le mélange ne
contient pas d’'autre silicate calcique que le silicate dicalcique

et le silicate tricalcique.

Suivant un mode de réalisation préféré, le mélange ne
contient pas d’aluminate. Suivant un autre mode de réalisation

préféré, le mélange ne contient pas de sulfate de calcium.

Selon 1l’invention la c¢inétique de ©prise est une
fonction mathématique, de préférence une régression linéaire, de
la résistance a la compression de la composition selon
1’invention. Suivant un mode de réalisation préféré, le
pourcentage de CSH présent dans la composition de l'invention peut
étre mesuré par régression linéaire de la résistance a la
compression de la composition. Ainsi, une composition selon
l’invention qui a été fabriquée depuis environ 15 minutes, a une
résistance a la compression d’environ 43,5 MPa, correspondant a

o)

environ 5 % en poids de CSH dans la composition.

Avantageusement, la composition comprend un
accélérateur de prise, de préférence de 1l’oxyde de calcium.
L'oxyde de calcium peut étre présent dans une quantité variant de
0 a 3%, de préférence 0,1 a 1% en poids par rapport au poids total
de la composition. L’oxyde de calcium a pour fonction d'accélérer
l’hydratation des cristaux de silicate calcique, et donc la

formation de CSH et la prise.

Suivant un mode de réalisation préféré, la composition
selon 1l’invention comprend au moins un radio-opacifiant, de
préférence de 1l’oxyde de zirconium et 1l’oxyde de Dbismuth. Les
radio-opacifiants augmentent la radio-opacité de la composition
selon l’invention, permettant ainsi le contrdle radiographique de
la restauration effectuée par le praticien. Avantageusement, la
quantité de radio-opacifiant, de préférence d’'oxyde de =zirconium
dans la composition selon 1l’invention est de 2 a 25%, de
préférence de 5 a 20% en poids par rapport au poids total de 1la
composition. Suivant un mode de réalisation préféré, le radio-

opacifiant utilisé, de préférence 1l'oxyde de zirconium, a une
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granulométrie du méme ordre de grandeur gque le carbonate de
calcium et le silicate <calcique. Avantageusement, la dl0 de
l’oxyde de zirconium est de 0,1 & 0,4 microns, de préférence
environ 0,2 microns. Avantageusement, la d50 de 1l'oxyde de
zirconium est de 1 a 4 microns, de préférence de 2 & 3 microns.
Avantageusement, la d90 de 1l'oxyde de zirconium est de 6 a 8
microns, de préférence environ 7 microns. Suivant un mode de
réalisation préféré, le rapport entre la granulométrie d50 du
silicate calcique et la granulométrie d50 du radio-opacifiant est
inférieur a 10 ; de préférence ce rapport est de 0,1 a 9, trés
préférentiellement de 0,2 a 5, encore plus préférentiellement de

0,5 a 4.

Au sens de la présente invention, le terme « environ »
suivi d’une donnée chiffrée signifie la donnée chiffrée, plus ou

moins 10% de la donnée chiffrée.

Avantageusement, la composition selon 17invention
comprend en outre des pigments, de préférence des oxydes de fer.
Avantageusement, lesdits oxydes de fer sont choisis parmi les
oxydes de fer jaune, rouge et brun. Avantageusement, la
composition comprend moins de 1.5%, de préférence de 0,5 a 1% en

poids de pigments par rapport au poids total de la composition.

Avantageusement, la composition comprend en outre un
plastifiant, par exemple un neomere, du type notamment
commercialisé par la société Chryso ; ou un glénium, du type
notamment commercialisé par la société BASF. Avantageusement, la
composition selon 1’invention comprend 0.1 & 1% en poids de

plastifiant, par rapport au poids total de la composition.

Avantageusement, le module élastique de la composition
de 1’invention, dans la période de temps allant de 1 & 6 minutes a
compter de la fin du mélange, est inférieur &a 20 MPa, de
préférence inférieur a 10 MPa, et dans la période de 11 a 20
minutes, excéde 100 MPa. Le module élastique est utile pour
mesurer le temps de travail de la composition de 1’invention, qui

correspond au temps entre la fin du mélange, et le début de la
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prise, et qui est de 1 a 6 minutes, de préférence d’environ 6
minutes, et pour mesurer le temps de prise, qui est de 6 a 15

minutes, de préférence d’environ 10 minutes.

Le module élastique est mesuré par un rhéométre a
déformation contrélée du type ARES commercialisé par la société
Rheometric Scientific, Inc, Piscataway, NJ, USA, dans les
conditions décrites ci-apres : apres le mélange, la composition
est mise en place entre deux plans paralléles striés de 6 mm de
diamétre dont 1l’entrefer est de 2 mm. Seul le plan inférieur est a
la température contrdlée de 37°C, une enceinte fermée maintenant
1’ensemble de 1’échantillon en température et a 100% d’humidité

relative pour éviter son séchage. Les conditions expérimentales

sont les suivantes : fréquences des oscillations a 1 radian par
seconde, déformation appliquée : 0,0005%. Dans ces conditions, la

déformation est inférieure a la déformation critique au dela de
laquelle toute péte de ciment se déstructure (de 1’ordre de
0,0015%) et 1la contrainte transmise est proportionnelle a la
déformation. On peut ainsi mesurer 1l'évolution du module élastique
G’ du matériau en fonction du temps, sans aucune modification de

structure du matériau.

De préférence, la résistance a la compression de la
composition de l’invention a une heure, est supérieure a 50 MPa et
atteint, de l’ordre de 200 MPa apres quelques jours, typiquement 7

jours, pour atteindre 300 MPa a un mois.

Selon un mode de réalisation, 1la résistance a la
compression de la composition de 1’invention a 24 heures, est
supérieure a 50 MPa. Selon un autre mode de réalisation, la
résistance a la compression de la composition de 1l'invention a 24
heures, est supérieure a 100 MPa. Selon un autre mode de
réalisation, la résistance a la compression de la composition de

1’7invention a 24 heures, est supérieure a 150 MPa.

La résistance a la compression est mesurée en référence
a la norme ISO 9917-1 :2007. Les éprouvettes sont préparées aprés

le mélange, en utilisant des moules cylindriques en téflon de 4 mm
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de diametre et de 6 mm de hauteur. Les moules sont remplis en
prenant garde d’éliminer les bulles d’air de la pite et stockés
dans un incubateur pendant 15 minutes a 37°C et 100% d’humidité
relative pendant le temps de prise désiré. Les éprouvettes sont
ensuite démoulées et stockées sous eau distillé a 37°C pendant le
temps de prise désiré. Les échantillons sont ainsi conservés dans
des conditions proches de leurs futures conditions d’utilisation
clinique. La résistance a la compression des éprouvettes est
mesurée a quatre échéances, soit 1 heure, 1 jour, 7 Jjours et 28
jours a 1l’aide d’une presse Universal (Modéle 2/M MTS Systems
1400, Eden Prairie, Minneapolis, USA) avec une vitesse de

déplacement de 0,5 mm par minute.

Avantageusement, la porosité de la composition selon
l’7invention est inférieure a 10%, de préférence comprise entre 2
et 8%, préférentiellement a environ 7%. La porosité de la
composition de 1’invention a été mesurée par porosimétrie a
intrusion de mercure (PIM) a l’aide d’un instrument Micromeritics
Autopore III dans un domaine de pression variant de 0,001 &a 414
MPa, ce qui permet d’accéder a des pores d’un diamétre d’entrée
compris entre 3nm et 360 microns. Alternativement, la mobilité des
ions, qui indique le nombre de pores et la taille des pores, est
mesurée par résistance électrique : aprés la prise initiale, le
matériau continu a s’améliorer en termes de structure interne,

pour devenir de plus en plus dense et de moins en moins poreux.

L’invention a également pour objet un procédé de
préparation de la composition selon 1l’invention, dans lequel on
effectue un mélange d’une phase solide et d’une phase aqueuse, par
exemple a 1l'aide d’'un malaxeur vibreur <classique a 4200
oscillations par minutes pendant 10 a 50 secondes, typiguement 30

secondes.

La phase solide comprend du silicate tricalcique ou un
mélange de silicate tricalcique et de silicate dicalcigque. Suivant

un premier mode de réalisation, la phase solide comprend des
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silicates calciques choisis parmi le silicate tricalcique et un
mélange de silicate tricalcique Ca;Si0Os et de silicate dicalcique
Cay,5i0,. Avantageusement, ledit mélange de silicate tricalcique et
de silicate dicalcique comprend au plus 10% en poids de silicate
dicalcique par rapport au poids total des silicates calciques
présents dans la composition, typiguement le silicate dicalcique
et le silicate tricalcique. Avantageusement, le silicate
tricalcique utilisé dans la composition de 1’invention est tel que
sa teneur en chaux libre est inférieure a 2,0 % en poids par
rapport au poids de silicate tricalcique. Suivant un mode de
réalisation préféré, le ratio molaire calcium sur silice dans le
silicate tricalcique de 1’invention est de 2,95 a 3,05. Le
silicate tricalcique, ou le mélange de silicate tricalcique et de
silicate dicalcique, utilisés dans la composition initiale
destinée a devenir la composition de 1l'’invention, se présentent

sous la forme d’une poudre fine, blanche ou sensiblement blanche,

hygroscopique.

La phase solide comprend en outre du carbonate de
calcium CaCO3 qui se présente sous la forme d’une poudre blanche

ou sensiblement blanche pratigquement insoluble dans 1l’eau.

Suivant un premier mode de réalisation préféré, 1la
phase solide comprend en outre un radio-opacifiant, du type
notamment de 1l'oxyde de zirconium Zr02 ou de Dbismuth, qui se
présentent sous la forme d’une poudre Dblanche pratiquement

insoluble dans 1l’eau.

Suivant un second mode de réalisation préféré, la phase
solide comprend en outre de 1l’oxyde de calcium CaO qui se présente
sous la forme d’une poudre granuleuse, blanche ou légérement
jaundtre a grisdtre dans les acides dilués et pratiquement

insoluble dans 1’éthanol.

Avantageusement, la phase solide comprend des pigments,
notamment des oxydes de fer. De préférence, 1la phase solide
comprend de l’oxyde de fer jaune Fe(0)OH, contenant au minimum 60%

de fer en poids par rapport au poids total de ce pigment, gqui se
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présente sous la forme d’une poudre jaune pratiquement insoluble
dans l'eau et dans l'alcool ; de l’oxyde de fer rouge Fe(0)OH, qui
contenant au minimum 60% de fer en poids par rapport au poids
total de ce pigment, qui se présente sous la forme d’une poudre
rouge pratiquement insoluble dans l'eau et dans 1'alcool ; de
l’oxyde de fer brun, qui est un mélange de trois oxydes de fer

l’oxyde de fer rouge : Fe203, l'’oxyde de fer jaune : Fe203, H20,
1l’oxyde de fer noir : Fe304 ; l’oxyde de fer brun contient plus de
60% de fer en poids par rapport au poids total de ce pigment et se
présente sous la forme d’une : poudre de couleur brune, magnétique
et électrostatique, pratiquement insoluble dans 1l’eau et dans

17éthanol a 96 pour cent.

Suivant un mode de réalisation préféré, la phase solide comprend

- un mélange de silicate tricalcique et de silicate
dicalcique comprenant plus de 90% en poids de
silicate tricalcique et moins de 10% en poids de
silicate dicalcique, rapporté au poids total des

silicates calciques

— du carbonate de calcium
- de l’oxyde de calcium,

— optionnellement, mais préférentiellement, un radio-
opacifiant, trés préférentiellement de 1'oxyde de

zirconium,

- et optionnellement des pigments, par exemple des

oxydes de fer.

La phase aqueuse comprend du chlorure de calcium, de
préférence du chlorure de calcium dihydraté CaCl2.2H20, un agent
réducteur d’eau qui est de préférence du polycarboxylate, a savoir
une base d’acide polyméthyl acrylique partiellement estérifié par
des chaines polyoxyde éthylénique, trés préférentiellement du type
neomere ou glénium, et de 1’eau apte a la préparation de

médicaments. Avant dissolution dans la phase aqueuse, le chlorure
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de calcium se présente sous forme de poudre et peut également étre

présent dans la phase solide.

La phase solide et la phase aqueuse sont mélangées dans
un rapport massique phase solide sur phase aqueuse allant de 2 a
4,5, de préférence allant de 3 a 4. De préférence, on mélange 700
mg de phase solide avec 170 microlitres de phase aqueuse de

densité supérieure a 1, d'environ 1,2.

La réaction entre 1le silicate calcique et 1l’eau se
produit a la surface de chaque cristal de silicate calcigue. Le
CSH et 1l'hydroxyde de calcium Ca(OH), précipitent a la surface des
cristaux et entre les pores des cristaux. Les ceurs des cristaux
de silicate calcique ne réagissent pas, et sont progressivement
entourés, jusqu’a étre enrobés, de CSH relativement imperméable a
l’eau, ce qui va progressivement diminuer les possibilités de
réactions ultérieures. Le durcissement de la pite est du a la

formation progressive de plus en plus de CSH sur les cristaux.

Selon un mode de réalisation de 1’invention, la
composition est une composition dentaire destinée a étre en
contact prolongé (supérieur a 30 jours) avec des tissus dentaires.
La composition selon 1l’invention est particuliérement destinée a

la restauration des lésions carieuses des couronnes dentaires.

La composition selon 1'invention peut é&tre wutilisée
comme matériau d’obturation apical ou canalaire et

d’apexification.

La composition selon l’invention est également
particulierement wutile pour le coiffage pulpaire direct ou
indirect, en particulier pour le recouvrement de la partie
atteinte de la pulpe, car elle maintient la vitalité de la pulpe
dentaire. En particulier, elle peut étre utilisée pour le coiffage
de la pulpe radiculaire dans les opérations de pulpotomie
(ablation de la pulpe camérale suivie du coiffage de 1la pulpe

radiculaire). La composition selon 1’invention est également
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particuliérement bien adaptée pour la réparation et la

régénération du complexe dentino-pulpaire endommagé.

La composition selon 1l’invention favorise la formation
de dentine et contribue ainsi a la création d'une barriére de

dentine protectrice de la pulpe.

La composition selon 1'invention peut é&tre wutilisée

comme un substitut de dentine.

La composition selon 1'’invention peut également é&tre
utilisée en chirurgie endodontique, notamment pour une obturation

a-rétro.

La composition selon 1l'invention peut é&tre aussi
utilisée comme matériau de comblement, notamment de comblement

osseux, par exemple en chirurgie dentaire ou maxillaire.

Dans certaines applications, la composition selon

l’invention est un implant.

La composition selon 1l’invention présente en outre
l’avantage d’étre parfaitement biocompatible, en conformité avec
la norme ISO 7405-2008 : elle n'est pas cytotoxique, elle n'est
pas sensibilisante, ce qui signifie qu’elle ne crée pas d’wcdeme ou
d’érythéme, elle n’‘est pas mutagénique, et ne crée pas

d’irritation cutanée ni d’irritation oculaire.

La composition selon 1’'invention induit en outre 1la

formation de neo-tissu de dentine in situ.

Exemples

La composition selon 1l’invention résulte du mélange de
170 microlitres d’une phase aqueuse ci-dessous et de 700 mg d'une
phase solide ci-dessous, par exemple a l’aide d’un malaxeur
vibreur du type Vibreur Linea Tac commercialisé par la société
italienne Montegrosso d’'Asti a 4200 oscillations par minutes

pendant 1 a 50 secondes, typiquement 30 secondes.
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La composition est malaxée par le praticien dés que le
mélange est réalisé. Le matériau n’évolue pas pendant les ©6
premieres minutes, qui correspondent au temps de travail du
praticien. Le praticien 1l'utilise afin de mettre en place le

matériau et le modeler a sa convenance.

Exemples de Phases liquides

Désignation

des matiéres Quantité (g) pour 100 g

premieres de

la phase Composition #

liquide a b C d e b
Chlorure de

calcium 29,4 15 30,4 30,4 25,2 29,6
dihydraté

Neomere 2 2r5 15 1
Glenium 1S 2 1
Fau purifiée 68,6 82,5 68,1 68,1 72,8 68,4
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La résistance a la compression des compositions
précédentes a été testée 24 heures aprés le mélange des phases

solides et liquides. Les résultats sont les suivants

Composition
(phase solide + phase|(l +a |3 +a|5+a|9+ a|l0 + a
liquide)

Résistance a la
compression (MPa), / 250 215 186 245
24h aprés mélange

Les compositions testées dans ces exemples présentent
une résistance a la compression supérieure a 50 MPa lorsque la

composition a été fabriquée depuis plus de 24h.

Les compositions testées dans ces exemples présentent

une porosité inférieure a 10%.
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REVENDICATIONS

1. Composition comprenant

- de 5 a 65%, en poids par rapport au poids total de la

composition, de cristaux de silicate calcique ;

- de 1 a 20%, en poids par rapport au poids total de la

composition, de cristaux de carbonate de calcium ;

— de plus de 0 a 50%, de préférence de 1 a 40% en poids
par rapport au poids total de la composition, d’un
composé de formule générale mCa0-nSiO,-pH,O0 dans laquelle
m et n, chacun indépendamment varie de 1 a 3 et p varie

de 3 a 6 ;

le rapport entre la granulométrie db50 des cristaux de silicate
calcique et la granulométrie db0 des cristaux de carbonate de

calcium étant inférieur a 10.

2. Composition selon la revendication 1, dans laquelle le

silicate calcique est du silicate tricalcique pur.

3. Composition selon la revendication 1, dans laquelle le
silicate calcique est un mélange de silicate tricalcique et de
silicate dicalcique, ledit mélange étant tel qu’il contient au
plus 10% en poids de silicate dicalcique par rapport au poids

total des silicates calciques présents dans la composition.

4. Composition selon 1’une quelconque des revendications 1
a 3, comprenant en outre un accélérateur de prise, de préférence

l’oxyde de calcium.

5. Composition selon 1’une quelconque des revendications 1
a 4, comprenant en outre un radio-opacifiant, de préférence de

l’oxyde de zirconium ou 1l’oxyde de bismuth.
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6. Composition selon 1l’une quelcongque des revendications 1
a 5, comprenant en outre au moins un pigment, de préférence au

moins un oxyde de fer.

7. Composition selon 1’une quelconque des revendications 1

a 6, comprenant en outre au moins un plastifiant.

8. Composition selon l’une quelcongque des revendications 1
a 7, dans laquelle la résistance a la compression de ladite
composition est supérieure a 50 MPa lorsque la composition a été

fabriquée depuis plus d’une heure.

9. Composition selon 1’une quelconque des revendications 1
a 7, dans laquelle la résistance a la compression de ladite
composition est supérieure a 50 MPa lorsque la composition a été

fabriquée depuis plus de 24 heures.

10. Composition selon 1’une quelconque des revendications 1
a 9, dans laquelle 1la porosité de ladite composition est

inférieure a 10%.

11. Procédé de préparation de la composition selon 1'une
quelconque des revendications 1 a 10, caractérisé en ce que 1’on
effectue un mélange d’une phase solide constituée d’un mélange de

poudres et d’une phase agqueuse, ladite phase solide comprenant

— du silicate tricalcique pur ou un mélange de silicate
tricalcique et de silicate dicalcique comprenant plus de
90% en poids de silicate tricalcique et moins de 10% en
poids de silicate dicalcique, rapporté au poids total des

silicates calciques,
— du carbonate de calcium,
- de 1l'’oxyde de calcium,

- et optionnellement de 1’oxyde de zirconium et/ou au

moins un pigment,

avec une phase aqueuse comprenant du chlorure de calcium, un

polycarboxylate et de 1l’eau, suivant un rapport massique phase
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solide sur phase aqueuse allant de 2 a 4,5, de préférence allant

de 3 a 4.

12, Utilisation de 1la composition selon 1'une quelcongue
des revendications 1 a 10 pour la restauration de couronnes
dentaires ayant subi une perte de substance, pour le traitement

endodontique, et en chirurgie dentaire.

13. Utilisation de la composition selon 1'une quelconque
des revendications 1 a 10 pour 1la restauration de couronnes
dentaires ayant subi une perte de substance, et pour le traitement

endodontique.
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