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Introduction

La carie dentaire reste aujourd’hui la pathologie la plus courante a I'échelle
mondiale. D’origine infectieuse elle atteint successivement les tissus superficiels de la dent
(émail et dentine) puis le réseau pulpaire caméral et radiculaire, garant de « bonne santé »
et de longévité sur I'arcade.

Par ailleurs les formidables propriétés biologiques, mécaniques et esthétiques de I'organe
dentaire sont telles qu’aucune prothése ne peut remplacer parfaitement une dent

naturelle.

Traiter les pathologies inflammatoires et infectieuses pulpaires et péri-apicales est
donc devenu un défi majeur de la dentisterie moderne. L'endodontie s’est ainsi imposée
depuis plusieurs décennies comme une discipline phare en médecine bucco-dentaire.

De par la complexité anatomique du réseau canalaire et des processus biologiques mis en
ceuvre, de nombreux concepts thérapeutiques se sont développés, au gré des avancées

technologiques de nos sociétés.

L'ultime étape indispensable du traitement endodontique est I'obturation du
réseau canalaire qui permet d’étanchéifier 'endodonte préalablement désinfecté.
Si les ciments a base d’oxyde de zinc/eugénol et de résine époxy sont longtemps restés des
ciments de référence pour I'obturation, ils présentent certaines limites. Depuis quelques
années, une nouvelle classe de ciments d’obturation, les ciments de silicates de calcium a
prise hydrauliques dits biocéramiques, s’est peu a peu démocratisée. Différents des autres
ciments par leur comportement, ils interagissent avec le substrat dentaire, et introduisent

la notion de bio-activité en endodontie.

La littérature scientifique au sujet des ciments de silicates de calcium a prise
hydraulique s’est beaucoup développée ces derniéres années. Parmi les propriétés de ces
matériaux, certaines restent peu documentées et élargissent les horizons de la recherche.

Dans un premier temps nous détaillerons les différentes propriétés de ces ciments

et leur utilisation en endodontie. Dans un second temps nous tenterons d’approfondir
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certaines de ces propriétés par la réalisation d’un protocole expérimental visant a étudier

I'influence de I’hygrométrie sur la solubilité et I’'expansion de prise pour trois d’entre eux.
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Partie 1 : Présentation des ciments de silicates de calcium a prise
hydraulique : état des connaissances actuelles

1. Définition, composition et mécanisme d’action

1.1 Définition

La famille des biocéramiques regroupe un large panel de matériaux aux champs
d’applications larges dans de nombreux domaines de la médecine (1)(2)(3). Leur point
commun vient de leur biocompatibilité. En effet les « bio » - céramiques ont la capacité de
s’intégrer aux tissus du corps humain sans créer de réaction de corps étranger de celui-ci.
Plus encore, leur capacité a conduire ou induire des mécanismes de régénération et
cicatrisation osseuse font d’eux des outils thérapeutiques en passe de devenir

incontournables.

De nombreuses classifications des ciments dits biocéramiques ont été proposées. Chacune
s’appuie sur un critere différent : composition, mécanisme de prise, consistance etc ...
Une classification généraliste et souvent retrouvée dans la littérature les range en deux
catégories (4) :
« Les biocéramiques dites bio inertes, parmi lesquelles figurent notamment les
céramiques a base d’alumine et zircone.
. Lesbiocéramiques dites bio actives, ol I'on retrouve les verres bioactifs, les silicates
de calcium, les hydroxyapatites ou encore les phosphates de calcium. Elles peuvent

étre résorbables ou non résorbables.

1.2 Composition et mécanisme d’action

Les ciments dits biocéramiques que I'on connait aujourd’hui dans le domaine de

I’endodontie sont tous dérivés du ciment de Portland mis au point en 1824 dans le secteur
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de la construction et sont des ciments de silicates de calcium a prise hydrique (SCPH). Le
premier ciment a avoir été mis au point est le MTA (Mineral Trioxy Agregate), qui reprenait

largement la composition du ciment de Portland, avec ajout d’éléments radio opacifiants

(5)(6).

Figure 1 - Composition du ciment Portland et du MTA en pourcentage de phases (Source : Camilleri et al,
2008)

Figure 2 - Mise en évidence de la composition du MTA blanc (a) et gris (b) par spectroscopie de rayons
X a dispersion d’énergie (source : Camilleri et al, 2004)
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Ce premier matériau a ensuite évolué vers le WMTA (White-MTA), qui supprimait
la phase alumino-ferrite tétracalcique du MTA a I'origine de sa coloration dans le temps (7)
puis vers la large gamme de ciments SCPH que I'on connait aujourd’hui. lls se présentent
sous forme poudre/liquide a mélanger, ou pré-mixés. Leur consistance, pouvant étre trés
variable, conditionne leur indication clinique :

- matériau « putty » pour les « réparations » : coiffages, perforations, ...

- matériau plus fluide pour le scellement lors de I'obturation canalaire.

Figure 3 : exemples de ciments SCPH "putty" (MTA Angelus (Angelus, Brésil)) et fluide
(Endosequence BC Sealer (Busa, USA)) (Source : Angelus dental, Busa dental)

La réaction de prise des ciments SCPH se fait en plusieurs étapes :
Dans un premier temps le caractére hydrophile des ciments biocéramiques va permettre
une réaction dite d’hydratation. Placés dans un milieu tel que les fluides biologiques, les
particules du ciment vont réagir avec les molécules d’eau, formant des produits

d’hydratation qui a leur tour réagiront dans une seconde réaction de précipitation.

Cependant toutes les particules du ciment ne réagissent pas instantanément, si bien
gue des processus d’hydratation — précipitation ont lieu en méme temps. Ce changement
progressif est a I'origine d’un gel amorphe a la structure complexe, en couches, ou des
phases non hydratées cotoient des produits d’hydratation déja formés. Parmi ces produits
nous retrouvons des hydrates de silicate de calcium et des molécules d’hydroxyde de

calcium, qui seront au cceur de la réaction chimique.
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A I'échelle atomique la dissolution du silicate de calcium par I'eau produit des
molécules d’hydroxyde de calcium Ca(OH)2, ainsi que des silicates hydratés venant

s’organiser en couches poreuses.

L’hydroxyde de calcium formé lors de cette réaction d’hydratation ainsi que les
phosphates présents dans les fluides biologiques (phosphates de calcium et apatite)
précipitent par liaisons avec les groupes silanol Si-OH des silicates hydratés. On observe
alors une phase de stockage croissant de dép6ts de phosphates de calcium et d’apatite

venant remplir les pores de la structure formée par les silicates.

Les deux réactions successives peuvent ainsi étre présentées sous leur forme simplifiée :

Réaction d’hydratation :

2 (3 Ca0-Si02) + 6 H20 = 3 Ca0-2Si02-3H20 + 3 Ca(OH)2
2 (2 Ca0-Si02) + 4 H20 = 3 Ca0-2Si02-3H20 + Ca(OH)2

Réaction de precipitation :

7Ca(0OH)2 + 3 Ca(H2PO4)2 = Cal0(PO4)6(0H)2 + 12 H20

Figure 4 - Réaction d’hydratation d’un ciment biocéramiques : observation d’une phase non
hydratée au contact d’une phase de silicates hydratés (source : Prati et Gandolfi, 2015)
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Figure 5 - Observation d’agrégats de cristaux d’apatite lors de la phase de précipitation (source : Prati et
Gandolfi, 2015)

2.Propriétés des biocéramiques

2.1 Propriétés Physico-chimiques

2.1.1 Temps de prise

Le temps de prise d’un ciment correspond a la durée nécessaire entre le début de
sa prise et le moment ou il devient totalement rigide et indéformable.
Les ciments SCPH sont globalement des matériaux a prise lente. La plupart d’entre eux ont
un temps de prise supérieur a une heure (8).
Cependant certains fabricants ont mis récemment au point des ciments qui durcissent plus
rapidement, parmi lesquels la biodentine (prise initiale comprise entre 9 et 12 min, prise
totale en 45 min) (9), 'endocem MTA (15 min) ou encore le Bioroot RCS (prise initiale
d’environ 27 min, prise totale inférieure a 4 heures) (10). De telles données permettent

une étanchéité rapide et sont compatibles avec des temps cliniques raisonnables.
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2.1.2 Radio-opacité

La radio opacité d’un matériau détermine un niveau de densité visible ou non radio
graphiquement. Les ciments SCPH doivent avoir une radio opacité qui permette de les
distinguer par rapport aux structures anatomiques voisines lors des radio pré, per et post
opératoire (obturation canalaire, rapport avec la pulpe lors d’un coiffage etc ..).
L'organisation Internationale de Normalisation donne une valeur de 3 mm Al pour une

radio opacité minimale compatible avec un ciment de scellement endodontique (11).

Depuis le MTA la composition des ciments SCPH inclut des radios opacifiants pour
répondre a cette norme. C'est par exemple le cas de iroot SP, BioRoot RCS, Endoseal MTA,
Endo CPM ou encore Endosequence BC Sealer (12). L'oxyde de bismuth fut le premier
utilisé. Cependant certaines études ont montré une biocompatibilité diminuée avec les
tissus environnants lorsque cet élément est présent dans le ciment (13). De nouveaux radio
opacifiants sont donc proposés (oxyde de zirconium, sulfate de barium, or, étain ...) comme
dans cette étude de Callimeri et al (14). Leur cytotoxicité et compatibilité cliniques restent

cependant a évaluer.

2.1.3 pH

Dés le début de leur réaction de prise, les ciments SCPH provoquent une
alcalinisation importante du milieu. Comme pour les ciments a base d’hydroxyde de

calcium, des valeurs élevées de pH ont été mesurées (15).
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Figure 6 - pH de différents ciments biocéramiques au cours du temps (source : Prati et Gandolfi, 2015)

Dans le temps, le pH de certains ciments reste alcalin jusqu’a 28 jours apreés le début
de leur prise. Nous verrons par la suite que cette alcalinisation joue un réle important dans

les capacités antibactériennes des ciments SCPH.

A titre de comparaison, Candeiro et al ont mis en évidence une différence
significative du pH induit par un ciment SCPH, Endosequence BC sealer, (variations entre
10,31 et 11,21 sur une période de 10 jours) par rapport a un ciment conventionnel a base

de résine époxy, AH plus (variations entre 7,17 et 7,81 pour la méme période) (12).

2.1.4 Porosité et solubilité

La solubilité correspond au pourcentage de perte de masse d’'un matériau lorsqu'’il
estimmergé dans |'eau pendant un temps donné (16). Une solubilité trop importante n’est
théoriqguement pas compatible avec |'obturation canalaire, dont le principal objectif et
d’étanchéifier le canal vis-a-vis du milieu extérieur.

Lors de la réaction d’hydratation, la dissolution ionique du ciment SCPH par les molécules
d’eau entraine une perte de masse de celui-ci. Ce relargage d’ions calcium est tres
important durant les premiéres heures et perdure a moindre intensité jusqu’a 28 jours
aprés la prise du ciment (17), faisant des ciments SCPH des ciments plus solubles que la

plupart des ciments de scellement endodontiques.
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Par ailleurs ce mécanisme explique également la porosité du matériau. Comme
expliqué plus haut, ces phénomeénes de dissolution provoquent I'apparition d’'une phase
poreuse en surface a la jonction avec la dentine, mais également au sein du matériau. Ainsi
plusieurs auteurs ont mis en évidence la présence de ces pores par microscopie et calculé
leur pourcentage. Ainsi Gandolfi et al ont relevé des porosités apparentes a 24 heures
comprises entre 22,93 % et 49,47% pour différents ciments SCPH (Biodentine, MTA
Angelus, Tech Biosealer capping, ...) (17). Mais la réaction de précipitation et I'apposition
de cristaux minéralisés qui font suite a cette premiére réaction chimique participent a une

diminution de la porosité dans le temps (18).

2.1.5 Propriétés antibactériennes

De par leur pH élevé, les ciments SCPH créent un environnement alcalin entrainant
la mort des bactéries endodontopathogénes. En 2004 Mchugh et al montrent une
élimination totale de souches d’Enterococcus Faecalis pour des pH supérieurs ou égaux a
11,5, partielle pour des pH situés entre 10,5 et 11, sans effet en dessous (19).

L’hydroxyde de calcium libéré lors de la réaction d’hydratation vue plus haut est a I'origine
d’ions hydroxyles. Ces radicaux libres ont un fort potentiel de réaction sur les éléments
structurels des cellules bactériennes localement. Comme le résument Siqueira et Lopes, ils
provoquent la destruction de la membrane plasmique, de I’ADN par mutation ou encore
I'inhibition de la réplication, mais perturbent également le métabolisme cellulaire géré par
les enzymes, qui sont elles-mémes trés sensibles aux variations de pH (20).

Ces deux phénomenes concomitants (pH élevé et libération d’ions carboxyles) participent

donc activement au pouvoir antibactérien des ciments SCPH.

2.1.6 Biocompatibilité et bioactivité
On peut définir la biocompatibilité d’'un matériau comme sa capacité de ne pas

provoquer de réactions de rejet comme une inflammation, réponse allergique,

cytotoxicité, carcinogénése, tératogenéese lorsqu’il est mis au contact du corps humain.
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Les ciments SCPH s’aveérent extrémement bio compatibles. De nombreuses études ont mis
en évidence I'absence de réaction inflammatoire et de cytotoxicité de plusieurs ciments au
contact de fibroblastes du ligament parodontal, d’ostéoblastes mais aussi de cellules

souches de germes dentaires humain (21).

Au-dela de cette « passivité » intéressante, certains auteurs ont montré une réelle
bio-activité des ciments SCPH. Ainsi, ils stimuleraient I'expression de genes impliqués dans
les phénomeénes cicatriciels de la pulpe (22) ou encore dans les processus de minéralisation.
(23) Leur microarchitecture de surface favoriserait les échanges ioniques et la fixation de

I'apatite (24).

2.2 Propriétés mécaniques

2.2.1 Résistance a la compression

Lorsqu’ils sont utilisés dans la partie coronaire de la dent, comme matériau de
coiffage de la pulpe ou d’une perforation par exemple, les ciments SCPH doivent posséder
une résistance mécanique compatible avec les forces exercées lors de la mastication.
Autrement dit, il faut une résistance a la compression similaire a celle de la dentine, 297

MPa.

Pour le MTA, des valeurs de 40 MPa a 24 heures et 67 MPa a 21 jours ont été
décrites (9), ce qui en fait un matériau peu résistant mécaniquement.
Pour la Biodentine, Arora et al évoquent une augmentation croissante de la résistance a la
compression : 100 MPa au bout d’une heure de prise, 200 MPa a 24 heures pour atteindre

plus de 300 MPa a 1 mois, I’équivalent de la résistance de la dentine naturelle (25).
Néanmoins certains facteurs auraient un impact sur cette propriété. D’aprés

Nekoofar et al, la pression exercée sur le matériau lors de sa manipulation altérerait

mécaniquement son état de surface (micro-dureté Vickers) a partir de 8,88 MPa (26). De
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plus une exposition au sang délivrerait une résistance a la compression significativement

inférieure (27).

Figure 7 - Evaluation de la résistance a la compression en fonction de I'exposition au sang (source : Nekoofar
et al, 2010)

2.2.2 Adhérence, résistance a la traction et stabilité dimensionnelle

L'adhérence d’'un ciment SCPH est le résultat de plusieurs comportements
constatés. Une bonne maniere de vérifier la force d’adhésion est de réaliser des tests de
résistance a la traction.

On parle d’abord d’adhésion chimique. Comme décrites plus haut, les réactions successives
d’hydratation et de précipitation a I'origine de I'apposition et de I'invasion des pores du
ciment par des cristaux d’apatite créent un véritable lien chimique entre la paroi dentinaire
et le scellant.

D’autre part, les phénomeénes de minéralisation au sein du matériau ayant pénétré les
tubules dentinaires primaires et secondaires créent des tags a l'origine d’une rétention
mécanique, de la méme maniére que lors d’un protocole de collage.

En 2010, Reyes Carmona et al montrent des valeurs de résistance a la traction
significativement plus importantes lorsque que le ciment fait sa prise en présence de
phosphate, élément essentiel a la réaction de prise, par rapport a un environnement
aqueux simple. En paralléle, leur analyse microscopique révele I'architecture en tags

minéralisés indentés dans les tubulis dentinaires (28).
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Figure 8 - Occlusion des tubulis dentinaires par dép6ts minéraux (source : Reyes-Carmona et al, 2010)

Figure 9 - Microarchitecture du ciment en Tags pénétrant la dentine (source : Reyes-Carmona et al, 2010)

Figure 10 - EIéments constitutifs des dépots au contact de la dentine (source : Reyes-Carmona et al, 2010)
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Enfin, les ciments SCPH bénéficient d’une légere expansion de prise par absorption
hydrigue au sein du ciment. De cette maniére le ciment vient épouser les parois canalaires,
facilitant la mise en place de la liaison chimique ciment-paroi canalaire.

Plusieurs auteurs ont ainsi démontré une expansion de prise au sein de ciments de silicates

de calcium allant de 0,2% (29)(30) jusqu’a 6% (31).

3.Indications des ciments SCPH

3.1 Techniques de préservation pulpaire

3.1.1 Le coiffage indirect

Les protocoles de coiffage pulpaire indirect impliquant les ciments SCPH permettent
une préservation des tissus dentaires. Dans le cas des caries profondes, leur activité anti
bactérienne entraine une réduction quantitative significative de la charge bactérienne (32).
Cette propriété et leur capacité a induire une régénération osseuse par dépots progressifs

d’apatites autorisent le clinicien a laisser une partie de tissu carié déminéralisé (33).

3.1.2 Le coiffage direct

Le coiffage pulpaire direct répond aux impératifs actuels de la dentisterie
conservatrice et minimalement invasive. Cette technique consiste a appliquer un matériau
directement au contact d’une pulpe saine pour obtenir la formation d’un pont dentinaire
préservant le complexe pulpaire. A l'origine réalisée avec des matériaux tels que
I’'hydroxyde de calcium, elle s’est démocratisée au fil des années avec le développement

des ciments biocéramiques.
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En effet de nombreux tests cliniques in vitro et in vivo montrent leur efficacité dans ce type
de traitement, en essayant de comprendre les réactions histologiques et chimiques
permettant la formation de tissu minéralisé a I'interface ciment — pulpe.

Ainsi, Paranjpe et Al (34) ont mis en évidence une stimulation accrue de facteurs de
transcription comme pour le géne Runx2 en présence de MTA, mais également une
expression plus importante de protéines impliquées dans les processus de dentinogénése
et de guérison des tissus : ostéocalcine, phosphatase alcaline, DSP, VEGF. Des éléments qui
montrent la capacité des ciments SCPH a induire une différenciation des cellules souches
pulpaires en cellules odontoblastiques.

Dans un essai clinique randomisé de grande envergure mené sur prés de 380 dents avec
des périodes de suivi allant jusqu’a deux ans, Hilton et al (35) ont démontré un taux de
réussite significativement plus important de la thérapeutique de coiffage pulpaire direct
sur le groupe ayant été traité par ciment SCPH par rapport au groupe traité par hydroxyde

de calcium (qualité et temps d’élaboration du pont dentinaire).

3.1.3 La pulpotomie

En I'absence d’hémostase aprés une effraction, il convient d’éliminer le tissu
inflammatoire résiduel, jusqu’a obtenir une pulpe saine capable de coaguler (36). Ce geste
nous mene a amputer partiellement ou totalement la pulpe camérale : c’est la pulpotomie.
Cette technique, respectueuse du gradient thérapeutique pulpaire, s’est démocratisée
récemment avec |'essor des ciments SCPH, qui lui conférent des taux de réussite élevés

(37).

3.1.4 'apexogenese sur dent permanente immature (DPI)

Sur les dents permanentes immatures (DPI), ces techniques de coiffage pulpaire
sont garantes de la fin de I'édification radiculaire. La richesse de la pulpe en cellules souches
et leur aptitude a se différencier notamment en odontoblastes en fait un tissu essentiel

dans I'édification de I'organe dentaire. En préservant la pérennité de la vitalité pulpaire, les
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ciments SCPH assurent la continuité de ces processus a 'origine de I'apexogenése de
I’organe dentaire en formation.

C’est ce que rapportent deux essais cliniques menés par Farsi et al et Bogen et al
concernant des dents permanentes immatures atteintes de caries profondes. La premiére
révele une édification radiculaire totale sur I'ensemble des 22 dents suivies sur 24 mois
(38), la seconde une édification radiculaire de la totalité des 15 dents traitées avec
I’absence d’échec du traitement sur neuf ans (39).

Ces thérapeutiques visant a obtenir une apexogenése ont également fait leurs preuves
dans le traitement des fractures des DPl avec exposition pulpaire faisant suite a un

traumatisme (40).

3.2 Obturation canalaire des dents nécrosées

3.2.1 Traitement orthograde des dents permanentes matures

Lors de l'apparition d’une pathologie péri apicale faisant suite a une infection
primaire ou secondaire du réseau canalaire, le traitement endodontique de la dent par voie
orthograde est le traitement de choix. La derniére étape de celui-ci, I'obturation, doit
respecter certains objectifs qui garantiront en partie sa réussite : isoler le péri — apex du
milieu buccal et de ses potentielles agressions en remplissant la totalité de I'’endodonte, et

par la méme emmurer les bactéries résiduelles pour éviter leur développement (41).

L’essor des ciments SCPH a vu naitre de nouveaux matériaux adaptés au scellement
du réseau canalaire. (Voir Annexes: Tableau 1). Les protocoles d’obturation se sont
simplifiés avec un intérét nouveau porté a la technique mono cone, le cone ayant un double
objectif de guide permettant de chasser le ciment dans le réseau anatomique complexe
gu’est I'endodonte (tubulis dentinaires, canaux accessoires), ainsi qu’un acces a la zone
apicale en cas de retraitement. Leurs propriétés biologiques sont également un atout
majeur dans la prise en charge de situations complexes: canaux courbes, pronostic

biologique défavorable.
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Une étude rétrospective évaluant le succés de traitements endodontiques obturés
avec un ciment SCPH (EndoSequence BC Sealer), menés sur 307 dents avec des suivis post
opératoires de plus de 30 mois en moyenne, fait état d’un taux de succés de 90,9 % (42).
Dans une autre étude de Zavattini et al, les taux de succés a un an de traitements
endodontiques réalisés avec un ciment a base de résine époxy (AH Plus) et de ciment SCPH
(BiorootRCS) sur une cinquantaine de dents pour chaque groupe sont confrontés. Sur la
base de critéres radiologiques, les auteurs concluent a des taux de succés similaires (80 a
89% pour AH Plus, 84 a 90% pour Bioroot RCS) entre les deux ciments, faisant des ciments
SCPH des ciments au moins aussi efficaces que leurs concurrents a base de résine époxy

(43).

3.2.2 Traitement rétrograde des dents permanentes matures

Dans de nombreux cas la chirurgie péri-apicale est préférable au traitement
orthograde : anatomie complexe, présence d’une restauration coronaire étanche et risque
de fracture de la dent lié a sa dépose, instruments fracturés dans le réseau canalaire, fausse
route trop marquée, dépassements ...

Les ciments SCPH, de manipulation et mise en place aisées, se sont révélés efficaces pour
I’obturation a retro, mais aucune étude ne leur donne un taux de succes significativement
supérieur par rapport aux autres matériaux. Dans une revue de la littérature publiée en
2018, Abusrewil et al concluent a une efficacité similaire du MTA avec I'IRM et le Super
EBA, tandis qu’il semble présenter un meilleur taux de réussite que I'amalgame (44).

Cependant il faut faire attention aux biais car de nombreux facteurs influencent la réussite
d’une chirurgie résectrice (45): age du patient, position de la dent sur l'arcade,
caractérisation de la lésion (taille, étiologie, présence de symptémes pré opératoires, de
fistule), et thérapeutique mise en place (longueur d’obturation adéquate, taille de la

résection, traitement de premiére ou seconde intention).
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3.2.3 Thérapeutiques d’apexification

Dans le cadre d'une dent permanente immature nécrosée, la thérapeutique
d’apexification consiste a obturer de maniere étanche I'apex ouvert a I'aide d’un matériau
adapté afin d’entrainer la fin de I'édification radiculaire par apposition de tissus
minéralisés.

Le protocole aujourd’hui admis par la communauté scientifique comprend une premiére
étape de désinfection du canal a I’hydroxyde de calcium, puis un second temps clinique
durant lequel une obturation apicale par bouchon de ciment SCPH (souvent du MTA) et
complétée par une obturation classique a la gutta percha sont réalisées.

En 2016, Brisehaber et al publient une revue de la littérature regroupant tous les essais
cliniques évaluant la réussite de cette procédure (46). Les résultats révelent des taux de
succes allant de 67% a 100%, ce qui font du MTA et des ciments SCPH des matériaux de

choix pour la réalisation de cette technique.

Figure 11 - Taux de succes de différentes études évaluant la réussite de I'apexification (Source :
Briisehaber et al, 2016)
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3.2.4 La revascularisation

La revascularisation est une technique qui a récemment vu le jour et a pour vocation
d’induire la régénération et la formation des tissus apicaux et péri apicaux dans le cadre
des dents permanentes immatures nécrosées.

Apres une période transitoire de médication dans le canal (antibiotiques, hydroxyde
de calcium), un saignement canalaire est recherché par stimulation du péri apex. Une fois
I’'hémostase obtenue, un bouchon de ciment SCPH est placé dans la partie coronaire du
canal. Un suivi clinique et radiographique sont nécessaires.

La réussite de cette technique repose sur une désinfection rigoureuse du systeme
canalaire, un scellement étanche contre les bactéries du milieu extérieur et un apport de
cellules souches pro génitrices dans I'endodonte (47).

Grace a leur bio activité et a leur capacité d’induire le recrutement et la différenciation des
cellules souches, les ciments SCPH utilisés dans cette thérapeutique joueraient un role

important.

La littérature ne fournit cependant pas un niveau de preuve suffisant pour en faire
une thérapeutique de choix admise par la communauté scientifique, mais de récentes
études et rapports de cas sont trés encourageants (48)(49).

Une autre étude comparative conclut a une édification radiculaire significativement plus
importante lors de procédures de revascularisation par rapport a des procédures

d’apexification (50).
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Figure 12 - Suivi radiologique d'une procédure de revascularisation a 7 (E) et 24 mois (F) (source : Geisler,
2012)

3.3 L'utilisation des biocéramiques sur dents lactéales

Bien que les dents lactéales fassent I'objet d’une approche moins conservatrice, il
peut étre intéressant de rallonger leur durée de vie sur I'arcade dentaire dans certaines
situations : meilleure efficacité masticatoire (51), moindre nécessité de traitement
orthodontique par la suite (52), préjudice esthétique etc.

Ainsi le MTA montre de meilleurs taux de réussite par rapport a d’autres matériaux plus
conventionnels tels que I’hydroxyde de calcium ou le formocrésol lors des thérapeutiques
de coiffage pulpaire sur dent lactéale (53), tandis que le MTA et la biodentine semblent

aussi efficaces I'un que I'autre (54).

3.4 Gestion des accidents et perforations

Les causes de perforation sont multiples : anatomie complexe, éviction carieuse
nécessaire, geste iatrogéne par mauvais controle de l'instrumentation. Les perforations
peuvent atteindre le plancher de la chambre pulpaire, mais également n’importe quelle

zone du réseau canalaire. La réussite de leur prise en charge est multifactorielle :
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localisation de la perforation, temps d’exposition de la perforation aux agressions,
matériau utilisé (55).

L'objectif thérapeutique de la perforation est d’étanchéifier le réseau canalaire tout en
respectant les tissus en cause (ligament parodontal, cément, dentine) et ainsi réduire la
réaction inflammatoire qui se produit localement (56).

Dans de telles conditions les propriétés antibactériennes et la bio activité des ciments SCPH

font d’eux des matériaux de choix pour le traitement des perforations.

3.5 Traitement des résorptions radiculaires internes et externes

Les publications concernant le traitement des résorptions radiculaires avec des
ciments SCPH sont peu nombreuses, mais certains rapports de cas sont tout de méme
encourageants. Plusieurs auteurs ont mis en évidence la formation progressive de tissus

durs sur le site de la lésion dans le cadre des résorptions internes (57).

Figure 13 - Gestion d'une résorption radiculaire interne. A/B/C — Situation clinique pré opératoire : clinique et
radiographique (2D et 3D). D — Cathétérisme et mise en forme. E — Successivement : situation radiologique
post opératoire, a 6, 12 et 18 mois. F — Situation clinique post opératoire (source : Mehra et al, 2018)
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Les résorptions radiculaires externes peuvent représenter des situations cliniques
assez diverses (Voir annexes : Tableau 2). La situation de la Iésion peut rendre difficile voire
impossible son curetage. Les propriétés inhérentes aux ciments SCPH (bio compatibilité,
bio activité, tolérance a I’humidité, induction osseuse) pourraient permettre de conserver

et prolonger la durée de vie de dents présentant ces Iésions.

Figure 14 - Examens clinique et radiographique révélant la présence d'une résorption radiculaire externe
cervicale. Le traitement de la lésion semble inévitablement nécessiter un aménagement des tissus mous en
regard (Source : Patel et al, 2022)

3.6 Traitement des hypersensibilités dentinaires

Récemment, 'utilisation des ciments SCPH a été proposée pour le traitement des
hypersensibilités dentinaires. De récentes études ont montré une réduction prolongée de
la perméabilité dentinaire au contact de ciments a base de silicate de calcium (58),
confortée par l'analyse microscopique de dépdts minéralisés obstruant les tubules
dentinaires (59). Néanmoins ces études in vitro doivent étre complétées et leur efficacité
clinique démontrée al'aide d’essais cliniques avec des échantillons suffisants et des critéres

de jugement rigoureux.
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Partie 2 : Perspectives de recherche : proposition d’un protocole
expérimental

1. Introduction

Comme nous l'avons décrit précédemment, I'un des principaux objectifs de
I’obturation est d’obtenir une étanchéité la plus importante possible du péri apex vis-a-vis
de la partie coronaire de la dent et donc des agressions de la cavité buccale.

La qualité du protocole mis en place et la rigueur de I'opérateur jouant un role fondamental
dans la qualité de l'obturation, certaines caractéristiques intrinseques au ciment vy
participent également. Ainsi on comprend aisément qu’une solubilité trop importante du
matériau d’obturation peut entrainer des vides s’organisant en réseaux au sein du

matériau, et provoquer de potentielles infiltrations et fuites apicales d’agents pathogénes.

Dans le but de guider la conception et l'utilisation de ciments d’obturation,
I’Organisation Internationale de Normalisation (ISO) a proposé la norme ISO 6876 qui
s'intéresse aux « matériaux de scellement des canaux radiculaires » (11). La norme
préconise ainsi que la solubilité du matériau de scellement ne doit pas excéder 3% de sa
masse (résultat obtenu par rapport au protocole décrit), valeur également reprise par
I’ANSI (American National Standards Institute), et 'ADA (American Dental Association),
deux autres organismes de normalisation de poids aux Etats-Unis. La faible solubilité d’un

ciment assure une étanchéité.

Depuis I'apparition des ciments biocéramiques et leur utilisation comme ciments
d’obturation canalaire en endodontie, de nombreux auteurs ont tenté de caractériser leurs
propriétés afin d’améliorer la compréhension de leur fonctionnement. Au sein de cette
gamme de nouveaux matériaux, les ciments de silicates de calcium a prise hydraulique ont
montré des valeurs de solubilité significativement supérieure a la norme précédemment

définie de 3%.
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Ainsi Poggio et al mettent en évidence une solubilité de 11,05% pour le BioRoot RCS
et 13,12% pour le Totalfill BC Sealer (60).
Le méme constat est fait concernant le AH Plus BC Sealer : tandis que Chavez de Souza et
al calculent une solubilité proche de 11% (61), Donnermeyer et al arrivent a un résultat

avoisinant les 33%, soit pres d’un tiers de la masse initiale de ciment (62).

Par ailleurs, I'étude approfondie des propriétés des ciments a base de silicate de
calcium réalisée dans la partie 1 a révélé deux phénomeénes intéressants que sont
I'apparition croissante de dépots minéralisés au sein du matériau et son expansion de prise.
Ces deux propriétés pourraient-elles compenser la solubilité importante observée pour ces

ciments biocéramiques ?

De plus, ces ciments sont destinés a agir dans le milieu buccal, notamment
caractérisé par une température constante autour de 37°C et une humidité variable. En
effet le contact avec les fluides biologiques pourra varier en fonction de la situation clinique
plus ou moins inflammatoire. La concentration en eau, élément essentiel dans la réaction

de prise de ces ciments a -t- elle une influence sur les propriétés précédemment citées ?

Pour répondre a ces problématiques, notre objectif principal sera I'étude de
I'influence de I'hygrométrie sur la prise des SCPH. Nos critéres de jugement seront
I’évolution de la masse des ciments et I’évaluation de leur expansion de prise. Un objectif
secondaire de cette étude sera d’observer la prise des ciments testés. Nous la jugerons sur

les modifications de I’état de surface observées.

Nous avons donc testé trois ciments SCPH conservés dans des milieux simulant trois
hygrométries croissantes : le Bioroot RCS (Steptodont, France) et le AH Bioceramic Sealer
(Dentsply Sirona, USA) qui sont des ciments d’obturation canalaire, comparés au TotalFill
BC RRM (FKG, Suisse) de consistance putty, indiqué dans le coiffage des perforations

radiculaires et effractions de la pulpe.

35



On peut ainsi formuler les hypothéses nulles suivantes et leurs
hypothéses alternatives respectives :
HOa : L’hygrométrie n’exerce aucune influence significative sur les différences de variations
de masse observées au cours du temps entre les trois milieux de conservation, pour chaque
ciment.
Hla: L’hygrométrie exerce une influence sur les différences de variations de masse
observées au cours du temps entre les trois milieux de conservation, pour chaque ciment.
HOb : L’hygrométrie n’influence pas la potentielle expansion de prise du ciment.

H1b : L’'hygrométrie influence la potentielle expansion de prise du ciment.

2. Matériel

2.1 Design et impression des moules en 3 dimensions

Pour les besoins de I'expérience, le format des échantillons doit répondre a plusieurs
contraintes :
- Tous identiques
- Taille compatible avec une observation a des grossissements croissants, tout en ne
nécessitant pas d’'importantes quantités de ciments biocéramiques.

- Faits avec un matériau suffisamment résistant, inerte et stable dans le temps
Trouver de telles pieéces dans le commerce s’est avéré difficile. Afin de répondre a un tel
cahier des charges, le choix s’est porté vers la création de moules personnalisés imprimés

en trois dimensions.

2.1.1 Création des moules

La conception des moules a été réalisée a I'aide d’un logiciel simple de création de

volumes, TinkerCAD. A partir d’'un modeéle d’anneau proposé par le logiciel, nous
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déterminons les dimensions que nous voulons lui donner: rayon total, épaisseur de

I'anneau, hauteur, ...

Figure 15 : Interface du logiciel avec les moules créés et leurs dimensions (source : AUTODESK TINKERCAD)

Nous définissons un rayon total de 4 mm et une épaisseur de paroi de 2 mm.
Cependant la valeur qui nous intéresse le plus est le diamétre de la lumiére de chaque
anneau, et cette donnée n’est pas directement déterminable. Avec de telles mesures nous

obtenons donc un diameétre intérieur de :

4*2 = 8 mm de diametre total

8 — 2*2 (2 fois I'épaisseur de paroi) =4 mm

La hauteur des anneaux est réglée a 2 mm.

On peut ainsi calculer le volume de remplissage des anneaux, avec :

V=hnr?=0,2 * 1t *0,42=0,1 cm?
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Le fichier est ensuite enregistré au format stl.

2.1.2 Fabrication des moules

La fabrication des moules peut maintenant étre lancée. A l'aide du logiciel

CHITUBOX, des socles numériques sont créés a partir du fichier stl. Des paraméetres idéaux

pour I'impression sont sélectionnés.

Figure 16 : Positionnement numérique des moules dans un plan angulé afin de faciliter leur pré
traitement (source : iconographie personnelle, Chitubox)

Figure 17 : Création des supports d'impression (source : iconographie personnelle,
Chitubox)
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Figure 18 : Sélection des parametres d'impression (source : iconographie personnelle,
Chitubox)

Les modifications ainsi réalisées sont a nouveau enregistrées sous la forme d’un
fichier au format phz. Les moules sont imprimés a I'aide de I'imprimante 3D Sonic mini 4K

(Phrozen, Maisons-Laffitte). En effet une impression par stéréolithographie (SLA).

Apres I'impression, les socles sont éliminés a I'aide d’une fraise résine sur piéce a main
et une marque est réalisée sur chaque moule avec un feutre indélébile. Cela permettra par

la suite de repositionner chaque moule dans la méme position sous le microscope.

2.2 Autre matériel

- Blocs de verre a spatuler stériles (70x70 mm)

- Presselles, spatules a ciment, spatules a bouche stériles
- Boftes de Pétri (90 mm x 15 mm)

- Eau distillée

- Thermomeétre / Hygromeétre

- Ciments SCPH testés + bloc a spatuler pour le BioRoot RCS
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Figure 19 : présentation des ciments testés : Bioroot RCS, AH Plus BC Sealer, TotalFill BC
RRM (sources : Steptodont, Dentsply Sirona, FKG)

Stéréo microscope Leica WILD M3B (Wetzlar, Allemagne) Grossissements
possibles : x6,4, x16, x40

Figure 20 : Stéréo microscope Leica WILD M3B (source : iconographie personnelle, Leica)

- Incubateur (Sailnovo)

- Appareil photo Canon EOS 600D (Tokyo, Japon)
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3. Réalisation du protocole

3.1 Création des groupes

- Groupe 1 : ciment SCPH BioRoot RCS (Steptodont, France), a mélanger
- Groupe 2 : ciment SCPH AH Plus Bioceramic Sealer (Dentsply, USA), pré mixée
- Groupe 3 : ciment SCPH Totalfill BC RRM (FGK, Suisse), pré mixée

Chaque groupe est composé de 3 sous-groupes correspondant aux 3 milieux de

conservation choisis.

Sous-groupe 1: conservation dans I'atmosphére ambiante. Cela implique donc une
conservation soumise a des variations de température et d’hygrométrie. Ces deux données

seront relevées.

Sous-groupe 2: conservation dans un incubateur réglé a 37°C et permettant une
hygrométrie de 80 a 90%. Ce milieu se rapproche des conditions d’humidité relative

retrouvées en bouche.

Sous-groupe 3 : conservation dans une eau distillée maintenue a 37°C par un incubateur.

Les échantillons sont donc immergés complétement et sont soumis a une humidité totale.

Les groupes 1 et 2 contiennent 30 échantillons chacun (10 échantillons pour chaque milieu
de conservation). Le groupe 3 contient 15 échantillons (5 échantillons pour chaque milieu
de conservation). Le tableau 3 (voir annexes) récapitule le contenu de chaque groupe et

sous-groupe.
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3.2 Protocole expérimental

3.2.1 Préparation de la manipulation

Allumer I'incubateur

Régler la température de I'incubateur a 37°C

Remplir d’eau distillée I'étage du bas

Placer trois boites de Pétri remplies d’eau sur I’étage du haut. Elles correspondent
au milieu de prise et conservation des sous-groupes 3.

Placer dans l'incubateur un thermometre / hygrometre.

Cette étape est validée lorsque le thermometre/hygrométre affiche les valeurs désirées de

maniére stable dans le temps.

Création d’un support en silicone lourd qui permettra de positionner chaque moule
de la méme maniere sur la tranche.

Un calque indiquant la bonne position du support en silicone est fixé a I'aide de
scotch sur la base du microscope. Le support pourra ainsi étre replacé de la méme
maniére indéfiniment. Cela est indispensable pour obtenir des photos

reproductibles.

Figure 21 : dispositif pour I'observation de profil des moules au microscope (source : iconographie
personnelle)
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- Tester et valider 'observation d’un moule a vide.

- Numérotation de chaque moule

3.2.2 Préparation des échantillons et valeurs de référence

- Pesée des moules a vide, individuellement

- Positionnement des moules de chaque sous-groupe sur une plaque de verre.

- Préparation des différents ciments biocéramiques conformément aux instructions
des fabricants. La préparation par un méme opérateur réduira les biais de
manipulation. Le AH Plus Bioceramic sealer et le Totalfill BC RRM étant prés mixés,

seule la notice du Bioroot RCS est utile pour le mélange.

Figure 22 : Instructions pour le mélange du Bioroot RCS (source : Steptodont, France)

La procédure suivante est réalisée pour chaque ciment et pour chaque milieu de
conservation (sous-groupe). On considére que les observations réalisées a ce moment

constituent TO.
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« Pesée de I'échantillon

microscope.

« Remplir le moule légerement au-dela du volume maximal autorisé par celui-ci.
. Elimination des excés de ciment par recouvrement avec une spatule a ciment

stérilisée. A I'aide de coton, éliminer les exceés sur les bords du moule.

. Photos calibrées et reproductibles de face et de profil de I’échantillon a 'aide du

Sous-groupe 1 :

Positionnement des
¢échantillons au contact de

I’air ambiant.

Sous-groupe 2 :

Positionnement des
échantillons dans
I'incubateur sur plaque de

Verre.

Sous-groupe 3 :

Immersion des échantillons
dans leur boite de pétri
respective dans

I'incubateur.

« L’heure est relevée. La température et hygrométrie ambiante sont relevées.

Figure 23 : protocole pour le remplissage et |'analyse a TO des échantillons (Source : iconographie

personnelle, Microsoft Word)

3.2.3 Recueil des données dans le temps

La procédure suivante est réalisée pour chaque ciment et aux temps suivants :

e T1=T0+ 24 heures
e T2=TO+7jours
e T3=TO+ 14 jours
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Sous-groupe 1 :

La température et
hygrométrie ambiantes sont

relevées

Sous-groupe 2 :

Pas de procédure

particuliere

Sous-groupe3 :

« L’échantillon est déposé sur

une feuille de papier absorbant

« L’échantillon est séché par
séchage doux avec projecteur

d’air pendant 5 secondes

« Pesée de |I’échantillon.

. Photos calibrées et reproductibles de face et de profil de I’échantillon. Des photos

aux trois grossissements suivants sont réalisées : x6,4, x16, x40.

. L’échantillon est repositionné dans son milieu de conservation respectif (air libre,

incubateur, immergé dans l'incubateur).

Figure 24 : Protocole du receuil des données pour chaque ciment et pour chaque milieu de conservation
(sous-groupe) (Source : iconographie personnelle, Microsoft Word)

4.Résultats

4.1 Masse

Dans un premier temps nous vérifions que chaque échantillon n’a pas subi de

dommages qui empécheraient d’étudier sa masse. Les criteres d’inclusion sont les

suivants : le moule doit rester entier, et le ciment doit rester dans le moule lorsqu’on

déplace celui-ci. L’application de ces critéres nous a amené a exclure deux échantillons pour

les calculs de masse.
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Figure 25 : Echantillons d’AH Plus BC Sealer conservés a 90% d’humidité. Les échantillons 2 et 7 ont perdu
leur ciment, ils ne sont donc pas exploitables. (Source : iconographie personnelle)

Les relevés des masses de chaque échantillon et leur variation dans le temps sont
calculés dans des tableaux Excel. Une moyenne des masses relevées est réalisée dans
chaque sous-groupe et a chaque temps d’observation. Les diagrammes ci-dessous
permettent ainsi de visualiser I’évolution de la masse des échantillons au cours du temps,

pour chaque milieu de conservation et pour chaque ciment testé.

VARIATIONS DE MASSE AU COURS DU TEMPS EN
FONCTION DE L'HYGROMETRIE (GROUPE 1, BIOROOT
RCS)
10,00 8,8179 9,2234 8,8179
8,00
6,00
4,00

2,00 3236 0,1443
0,00 s— 90% d'humidité

-2,00 . 100% d'humidité

15293 2,9304
4,00 -3,3268 ’ -3,5036

m Hygrométrie ambiante

VARIATION DE LA MASSE (%)

-6,00
1 2 3
TEMPS D'OBSERVATION T
Figure 26 : diagramme des variations de masse (par rapport a TO) des échantillons de Bioroot RCS en
fonction de I’hygrométrie, 24 heures, 7 jours et 14 jours apres le mélange. (Source : iconographie
personnelle, Microsoft Excel)
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VARIATIONS DE MASSE AU COURS DU TEMPS EN FONCTION DE
L'HYGROMETRIE (GROUPE 2, AH PLUS BC SEALER)

8,00 6,3474
5,3032

6,00

= 3,5326
X 4,00 ’
§ 2,00 I m Hygrométrie ambiante
<
= 0,00 m 90 % d'humidité
<
w200 = 100 % d'humidité
e -2,0209
z -4,00
= -3,9867
'<_T: -6,00
o
<>t -8,00 -6,9699 -7,0178 -7,2709

-10,00

-9,3964
-12,00
1 2 3

TEMPS D'OBSERVATION T

Figure 27 : diagramme des variations de masse (par rapport a TO) des échantillons d’AH Plus BC Sealer
en fonction de I’hygrométrie, 24 heures, 7 jours et 14 jours aprées le mélange. (Source : iconographie
personnelle, Microsoft Excel)

VARIATIONS DE MASSE AU COURS DU TEMPS EN FONCTION DE
L'HYGROMETRIE (GROUPE 3, TOTALFILL BC SEALER)

7,00 6,3068 6,5241
6,00
5,00
4,00

3,00 m 2,2233 m Hygrométrie ambiante
2,00
0,8188 0,7756 I m 90 % d'humidité

1,00 0,2914

0,0950 ) " o
0,00 r— m 100 % d'humidité
-1,00 m -0,1731

1 2 3
TEMPS D'OBSERVATION T

4,7757

dVARIATION DE LA MASSE (%)

Figure 28 : diagramme des variations de masse (par rapport a TO) des échantillons de TotalFill BC RRM
en fonction de I’hygrométrie, 24 heures, 7 jours et 14 jours aprées le mélange. (Source : iconographie
personnelle, Microsoft Excel)
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4.2 Expansion de prise

4.2.1 Recueil des données

Comme expliqué précédemment chaque moule a été photographié sur un socle
positionné sous le microscope de maniére a obtenir une reproductibilité maximale des
images. Malgré la mise en place de ce dispositif, la précision exigée par le grossissement du
microscope et les limites de mise au point de I'appareil photo ne permettent pas d’inclure
tous les échantillons. Une observation a posteriori de chaque image est réalisée. Seuls les
moules dont les photos sont visuellement comparables entre elles aux quatre temps
d’observation (TO, T1, T2 et T3) sont retenues. Pour le groupe 1 (Bioroot RCS), 4, 6 et 6
moules sont conservés (respectivement sous-groupes 1, 2 et 3). Pour le groupe 2 (AH Plus
BC Sealer), 2, 5 et 7 moules sont conservés. Pour le groupe 3 (TotalFill BC RRM), 2, 4 et 4

moules sont conservés.

4.2.2 Observation préalable

Une premiére observation visuelle des échantillons de profil permet de voir de maniére
assez claire une expansion du ciment pour tous les échantillons immergés a 37°C (sous-

groupes 3) entre TO et T1. Par la suite, le volume de ciment semble rester stable.
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Figure 29 : Evolution du volume de ciment a TO, T1, T2 et T3 (de gauche a droite) pour un échantillon de
Bioroot RCS (A), d’AH Plus BC Sealer (B) et de TotalFill BC RRM (C) conservés immergés a 37°C (Source :
iconographie personnelle, Microsoft Word)

Concernant les échantillons conservés a 90% d’humidité et 37°C, il ne semble y avoir
aucun changement de volume pour le Bioroot RCS (Figure 32 A). Les échantillons remplis
d’AH Plus BC Sealer semblent perdre du volume entre TO et T1, puis présenter une certaine
stabilité dimensionnelle dans le temps (Figure 32 B). Au contraire les échantillons de
TotalFill BC RRM paraissent gagner en volume entre TO et T1, puis rester stables jusqu’a 14

jours (Figure 32 C).

Figure 30 : Evolution du volume de ciment a TO, T1, T2 et T3 (de gauche a droite) pour un échantillon de
Bioroot RCS (A), d’AH Plus BC Sealer (B) et de TotalFill BC RRM (C) conservés a 90% d’humidité et 37°C
(Source : iconographie personnelle, Microsoft Word)

Pour les échantillons conservés au contact de I'air ambiant (sous-groupes 1), aucune
modification de volume dans le temps n’est objectivable.
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Figure 31 : Evolution du volume de ciment a TO, T1, T2 et T3 (de gauche a droite) pour un échantillon de
Bioroot RCS (A), d’AH Plus BC Sealer (B) et de TotalFill BC RRM (C) conservés a humidité et température
ambiantes (Source : iconographie personnelle, Microsoft Word)

4.2.3 Traitement informatique des données

Afin de démontrer mathématiquement une potentielle expansion de prise, chaque
photographie est traitée a I'aide du logiciel de traitement d’image Imagel. L'objectif de
cette analyse est de calculer puis comparer les aires correspondant a la présence de ciment

sur chaque image. Les étapes de ce traitement de données sont détaillées ci-dessous :

Par défaut le logiciel est programmé pour compter les pixels de I'image. Afin de pouvoir
calculer I'aire d’une surface dans le systeme métrique, nous déterminons une distance de
référence sur chaque image, a partir de la hauteur connue du moule, 2 mm. La distance est

prise au milieu du moule.
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Figure 32 : Calibrage de I'image dans le systeme métrique (Source : iconogrpahie personnelle, ImageJ)

A I'aide de I'outil de sélection par pointeur, la surface de ciment visible sur I'image est

entourée.

Figure 33 : détermination de la surface de ciment visible (Source : iconogrpahie personnelle, ImageJ)

Le logiciel calcule alors I'aire de la surface sélectionnée, en mm?.

D

Figure 34 : tableau des surfaces de ciment de chaque échantillon dans un méme sous-groupe (Source :
iconographie personnelle, ImageJ)
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Cette méthode permet ainsi de calculer les surfaces de ciment pour les échantillons inclus

dans I'analyse dans chaque sous-groupe et aux différents temps d’observation :

Figure 35 : Calcul des aires (en mm?2) pour un méme échantillon a TO, 1, 2 et 3. Ici échantillon rempli de
TotalFill BC RRM et conservé immergé a 37°C (Source : Iconographie personnelle, Image))

Les graphiques suivants récapitulent les moyennes des aires de chaque sous-groupe pour

chaque ciment, de TO a T3.

Variation de I'aire moyenne au cours du temps (groupe 1,
Bioroot RCS)

3,00
° °
S 250
€ ®
£ 200
(]
< °
< 1,50 —@=—SEC
>
S 1,00 ¢ L ° ®—30%
° —e
£ = —e @®=—|mmergés
z 0,50
0,00
TO T1 1P T3

Temps d'observation T

Figure 36 : courbes suivant la variation moyenne de I'aire dans le temps pour les échantillons du
groupe 1 (Bioroot RCS) (Source : iconographie personnelle, Microsoft Excel)
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Variation de I'aire moyenne au cours du temps (groupe 2,

AH Plus BC Sealer)

1,60
1,40
1,20
1,00
0,80
0,60

Aire Moyenne (mm?)

0,00
T0 T1 T2

Temps d'observation T

0,40 ._’_'/\
0,20

T3

=@ SEC
—@=90%

==@==|mmergés

Figure 37 : courbes suivant la variation moyenne de I'aire dans le temps pour les échantillons du groupe 2

(AH Plus BC Sealer) (Source : iconographie personnelle, Microsoft Excel)

Variation de I'aire moyenne au cours du temps (groupe 3,

TotalFill BC RRM)
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Figure 38 : courbes suivant la variation moyenne de I'aire dans le temps pour les échantillons du groupe 3

(TotalFill BC RRM) (Source : iconographie personnelle, Microsoft Excel)
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4.3 Analyse de I’état de surface

A présent, les photos de face de chaque échantillon sont comparées entre les quatre
temps d’observation. Nous précisons que tous les échantillons dans chaque sous-groupe

ont présenté le méme comportement.

Concernant les échantillons conservés a hygrométrie et température ambiante :
Pour le Bioroot RCS et le TotalFill BC RRM, nous n’observons aucune différence aux quatre
temps d’observation. AH Plus BC Sealer semble perdre en volume avec une « rétraction »
du ciment a T1, laissant apparaitre un gap entre le ciment et les parois du moule. Dans le
méme temps des rugosités apparaissent a la surface du matériau. Une observation a plus
fort grossissement ne donne pas plus d’'informations et ne permet pas d’assimiler ces
changements d’état de surface a la production de produits de la réaction de prise. Apres

T1 I'état de surface n’évolue plus.

Figure 39 : Evolution de I'état de surface a TO, T1, T2 et T3 (de gauche a droite) pour un échantillon de
Bioroot RCS (A), d’AH Plus BC Sealer (B) et de TotalFill BC RRM (C) conservés a humidité et température
ambiantes (grossissement x6,4) (Source : iconographie personnelle, Microsoft Word)

54



Concernant les échantillons conservés a 90% d’humidité et 37°C :
Le Bioroot RCS ne présente aucune modification de son état de surface au cours du temps.
AH Plus BC Sealer semble perdre en volume avec un effondrement du ciment a T1, laissant
apparaitre un gap entre le ciment et les parois du moule. Dans le méme temps des rugosités
apparaissent a la surface du matériau. Une observation a plus fort grossissement ne donne
pas plus d’informations et ne permet pas d’assimiler ces changements d’état de surface a
la production de produits de la réaction de prise. Le TotalFill BC RRM laisse apparaitre une
augmentation de son volume a T1, observation en accord avec I'analyse visuelle et
statistique des photos de profil. A partir de T1 des fissures apparaissent a la surface du

ciment, puis I'état de surface n’évolue plus.

Figure 40 : Evolution de I’état de surface a TO, T1, T2 et T3 (de gauche a droite) pour un échantillon de
Bioroot RCS (A), d’AH Plus BC Sealer (B) et de TotalFill BC RRM (C) conservés a 90% d’humidité et 37°C
(grossissement x6,4) (Source : iconographie personnelle, Microsoft Word)
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Concernant les échantillons immergés a 37°C :
Pour le Bioroot RCS, I’expansion du ciment entre TO et T1 est nettement visible. Celle-ci ne
semble pas évoluer par la suite. Entre TO et T1, nous distinguons un changement important
de I’état de surface, mais également entre T1 et T2, puis entre T2 et T3. Une observation a
des grossissements plus importants (x16 et x40) permet de mettre en évidence la présence
de formations géométriques fusiformes et ramifiées entre elles, en grand nombre a la

surface de I’échantillon. Ces précipités font largement penser a des dépots cristallins.

Figure 41 : Evolution de I'état de surface a T0, T1, T2 et T3 (de haut en bas, A, B, C et D respectivement) d’un
échantillon de Bioroot RCS immergé a 37°C (grossissement x6,4, x16 et x40 de gauche a droite) (Source :
iconographie personnelle, Microsoft Word).
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Pour AH Plus BC Sealer, I'expansion du ciment entre TO et T1 est nettement visible. Celle-
ci ne semble pas évoluer par la suite. Entre TO et T1 nous distinguons un changement
important de I'état de surface, accompagné de I'apparition de formations géométriques
cubiques a la surface de I"échantillon. Leur nombre et leur taille semblent ensuite
augmenter entre T1 et T2, puis entre T2 et T3. Ces précipités font largement penser a des

dépots cristallins.

Figure 42 : Evolution de I'état de surface a TO, T1, T2 et T3 (de haut en bas, A, B, C et D respectivement)
d’un échantillon d’AH Plus BC Sealer immergé a 37°C (grossissement x6,4, x16 et x40 de gauche a droite)
(Source : iconographie personnelle, Microsoft Word)
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Pour le TotalFill BC RRM, I'expansion du ciment entre TO et T1 est nettement visible. Celle-
ci ne semble pas évoluer par la suite. Entre TO et T1 nous distinguons un changement
important de I'état de surface, accompagné de I'apparition de formations géométriques de
forme variable a la surface de I’échantillon. Leur nombre et leur taille semblent ensuite
augmenter entre T1 et T2, puis entre T2 et T3. Ces précipités font largement penser a des

dépots cristallins.

Figure 43 : Evolution de I'état de surface a TO, T1, T2 et T3 (de haut en bas, A, B, C et D respectivement)
d’un échantillon de TotalFill BC Sealer immergé a 37°C (grossissement x6,4, x16 et x40 de gauche a droite)
(Source : iconographie personnelle, Microsoft Word)

Afin de donner une valeur scientifique a ces observations trois tests statistiques sont

successivement réalisés pour chaque critére de jugement.
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5. Analyse statistique

5.1 Masse

5.1.1 Analyse des variations de masse au cours du temps : test t de Student

Dans un premier temps il peut étre intéressant de déterminer si les variations de
masse observées dans chaque sous-groupe sont réellement significatives. Pour ce faire
nous réalisons un test de Student apparié. Le test de Student est utilisable lorsque les
individus de la variable étudiée suivent une répartition normale (courbe de Gauss). Le test
de Shapiro-Wilk qui permet de vérifier la normalité d’une variable est applicable pour des
petits échantillons allant jusqu’a 50 valeurs et est donc le plus adapté ici. Tous les calculs
ont été réalisées a partir des formules du logiciel Excel. Pour I'ensemble des données
étudiées ci-aprés la normalité est confirmée et autorise donc l'utilisation du test de

Student.

Le test de Student apparié est réalisé a partir de la formule suivante :

m

B s/Nn

t

Avec m et s la moyenne et I'écart-type de la série de valeurs d représentée par la différence

entre chaque paire de valeurs ; et n la taille de la série d.

Le t calculé est ensuite comparé a la table de Student (voir annexes tableau 4), qui donne
les valeurs critiques permettant de rejeter ou non HO, en prenant en compte le risque
o choisi et le degré de liberté (d.d.l = n-1). Ainsi on retiendra que si la valeur absolue de t

est supérieure a la valeur critique, alors la différence est significative.

On choisit un risque a = 5%. Cela correspond au risque de conclure a I'existence d’une

différence significative qui n’existe pas en réalité.
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Tous les calculs ont été réalisés a I'aide des formules du logiciel Microsoft Excel.

Figure 44 : Tableau des t calculés pour chaque milieu de conservation et entre chaque temps d’observation
successifs, Bioroot RCS. (Source : iconographie personnelle, Microsoft Excel)

Figure 45 : : Tableau des t calculés pour chaque milieu de conservation et entre chaque temps d’observation
successifs, AH Plus BC Sealer. (Source : iconographie personnelle, Microsoft Excel).

Figure 46 : Tableau des t calculés pour chaque milieu de conservation et entre chaque temps d’observation
successifs, TotalFill BC RRM. (Source : iconographie personnelle, Microsoft Excel)

Une premiére observation des diagrammes en batons montre que le Bioroot RCS et
le AH Plus BC sealer semblent avoir des comportements globalement similaires dans les

trois milieux de conservation contrairement au TotalFill BC RRM.
Au sec le Bioroot perd significativement de la masse uniqguement entre 24 heures

et 7 jours aprés le mélange, tandis que AH Plus perd continuellement de la masse jusqu’a

14 jours apres le mélange ou celle-ci atteint -7,27% de la masse initiale.
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Conservé a 90% d’humidité le Bioroot passe par trois phases successives et
significatives de perte, regain et de nouveau perte de masse entre les temps d’observation.
Dans le méme milieu la masse des échantillons d’AH Plus ne cesse de diminuer de maniere

significative au cours du temps, et atteint -9,4% de leur masse initiale a 14 jours.

Immergés dans I'eau, la masse des échantillons de Bioroot et AH Plus augmente
significativement et de maniére importante 24 heures apres mélange (+8,82% et +6,35%
respectivement). Tandis qu’elle semble stable a T2 pour le bioroot (légére augmentation
non significative), elle diminue lentement pour le AH plus, et ce jusqu’a T3, ou elle conserve
tout de méme une augmentation de 3,53% par rapport a TO. A T3, la masse de Bioroot a

légerement diminué (t calculé légerement supérieur a la valeur critique).

A propos du TotalFill, les variations de masse sont significatives pour les échantillons
conservés au sec entre T1 et T2 puis entre T2 et T3, mais restent faibles (+ 0,82% au
maximum). C'est parmi les échantillons conservés a 90% d’humidité que les variations
observées sont les plus importantes: +6,3% de la masse initiale 24 heures apres le
mélange, stable entre 24 heures et 7 jours (+6,52%, différence non significative), puis I'on
observe une chute brutale entre 7 et 14 jours, la masse retrouvant des valeurs proches de
TO avec -0,17%. Immergés lI'augmentation de masse observée entre TO et T1 est
significative (+4,78%). Elle diminue significativement entre T1 et T2 (+0,78% par rapport a

TO) et ré augmente entre T2 et T3.

5.1.2 Comparaison des variations de masse en fonction de I’hygrométrie : ANOVA et test

de Tukey

Dans un premier temps I'analyse de la variance ANOVA va nous permettre de savoir
si ’hygrométrie exerce une influence sur les changements de masse observés pour chaque
ciment. Le test ANOVA compare les moyennes de différents groupes d’échantillons, et
permet de dire s’il existe ou non un lien entre une variable quantitative et une ou plusieurs

variable(s) qualitatives.
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Dans notre cas on recherche donc un potentiel lien entre les différences de masse
observées au cours du temps pour chaque sous-groupe (variable quantitative) et les
niveaux d’humidité étudiés (variable qualitative). On parle alors d’analyse ANOVA bivariée.

La formule mathématique associée a ANOVA est la suivante :

SCEinterclasse
_ DDLinterclasse
" SCEintraclasse
DDLintraclasse

Avec

SCEinterclasse la somme des carrés des écarts entre les classes

DDLinterclasse le degré de liberté entre les classes, égal au nombre de classes k-1
SCE intraclasse la somme des carrés des écarts a I'intérieur de de la classe

DDL intraclasse le degré de liberté entre les classes, égal au nombre d’éléments - k

F est ensuite comparée a la valeur critique de la table de Fisher pour les degrés de
libertés correspondants (voir annexes tableau 5), pour un risque o = 0,05. Si F > a la valeur
critique de la table, on peut alors conclure a I'existence d’un impact significatif de Ila
variable qualitative sur la variable quantitative.

Tous les calculs ont été réalisés a I'aide des formules du logiciel Microsoft Excel.

Figure 47 : rapport détaillé du calcul d’ANOVA, ici réalisée pour les échantillons du groupe 1 (Bioroot RCS)
entre T1 et TO (Source : iconographie personnelle, Microsoft Excel).
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L'étude de F permet de conclure a I'existence d’une influence significative de
I’'hygrométrie sur les différences de variations de masse entre les sous-groupes, pour les

trois ciments testés et entre chaque temps d’observation successifs.

Si ANOVA est un prérequis permettant de conclure a I'existence d’un tel lien de
causalité, elle ne détermine pas précisément entre quels groupes ce lien opére. Ce premier
test d’analyse des variances est complété par un test de Tukey qui compare les moyennes
entre tous les groupes de la population étudiée.

Il s’agit de comparer la différence des moyennes (en valeur absolue) entre chaque groupe

a une valeur calculée Q. Voici la formule de Q :

Q=QC*\/@

Ou

Qc est une valeur critique de référence choisie dans la table q (voir annexes tableau 5) en
fonction du nombre de groupes k et du d.d.l n-k pour o = 0,05.

m est la moyenne des variances des groupes.

n est le nombre d’échantillons dans un groupe.

Sila différence des moyennes entre deux groupes est supérieure a Q, alors on peut conclure
a une influence significative de la variable qualitative sur la variable quantitative entre ces

deux groupes.

Figure 48 : Comparaison entre la différence entre les moyennes de chaque groupe et Q, ici réalisée pour les
échantillons du groupe 1 (Bioroot RCS) entre T1 et TO (Source : iconographie personnelle, Microsoft Excel).
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L’étude de la comparaison des moyennes entre les sous-groupes de chaque groupe
et entre chaque temps d’observation successifs via le test de Tukey permet de conclure

que:

Pour le Bioroot RCS, I’hygrométrie joue un réle déterminant sur les variations de
masse entre les trois niveaux d’humidité et sur la période étudiée, hormis entre les
échantillons conservés au sec et immergés entre T2 et T3.

Pour AH Plus BC Sealer, I'hygrométrie joue un role déterminant sur les variations de
masse entre les trois niveaux d’humidité et sur la période étudiée, hormis entre les
échantillons conservés au sec et a 90% d’humidité entre TO et T1.

Pour le TotalFill BC RRM, I'hygrométrie ne joue pas un réle significatif sur les
variations de masse : Entre TO et T1, entre les échantillons conservés a 90% d’humidité et
les échantillons immergés. Entre T1 et T2, entre les échantillons conservés au sec et les
échantillons conservés a 90% d’humidité. Pour 'ensemble des autres paires, I’hygrométrie
joue un réle déterminant.

Ces observations nous conduisent a rejeter HOa et a admettre H1la, sauf pour les cas cités

ci-dessus.

5.2 Expansion de prise

De maniere semblable a I'analyse des masses, un test de Student apparié, une
ANOVA et un test post hoc de Tukey sont consécutivement réalisés pour I'analyse

statistique des aires.

Le test de Student révele une augmentation significative de I'aire pour les
échantillons immergés a 37°C des 3 ciments entre TO et T1, ce qui confirme I'observation
initiale décrite au 5.2.2. Ce test statistique permet également de conclure a une
augmentation significative des aires entre TO et T1 pour les échantillons de TotalFill BC RRM
conservés a 90% d’humidité et 37°C, en accord avec la premiere analyse visuelle, ainsi
gu’entre T2 et T3 pour les échantillons d’AH Plus BC Sealer conservés a 90% d’humidité et

37°C, non visible lors de la premiére observation.
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L’analyse de la variance ANOVA montre que I’"hygrométrie joue un réle significatif
sur les changements d’aires observés pour le Bioroot RCS et le TotalFill BC RRM entre TO et
T1. D’apres le test de Tukey, si I’'hygrométrie influence significativement les changements
d’aires entre échantillons conservés au sec et a 90% d’humidité par rapport aux
échantillons immergés pour le Bioroot RCS, elle ne semble avoir un effet qu’entre les

échantillons conservés au sec et les échantillons immergés pour le TotalFill BC RRM.

D’aprés ANOVA les variations d’aires observées pour AH Plus BC Sealer sont
imputables a la variable hygrométrie uniqguement entre TO et T1. Le test post hoc permet
de conclure a une réelle influence de I'hygrométrie uniquement entre les échantillons

conservés au sec et les échantillons immergés entre ces deux temps d’observation.

Ces résultats nous permettent de rejeter HOb et d’admettre Hlb pour les sous-
groupes 3 (échantillons immergés) de tous les ciments, ainsi que pour le sous-groupe 2

(90% d’humidité et 37°C) du groupe 3 (TotalFill BC RRM).

6. Discussion

6.1 Interprétation des résultats

En accord avec la littérature et les normes citées plus haut, les variations de masse
peuvent étre associées a la notion de solubilité. Une perte de masse correspond a la perte
d’une fraction du matériau, et donc a la solubilité de celui-ci. Quant a I'analyse de
I’expansion des différents ciments faite grace au microscope et a I'outil d’analyse Image J,
les résultats les plus importants concernent les échantillons immergés (sous-groupes 3) de
chaque ciment testé.

Mettre en relation ces variables permet d’expliquer le comportement de ces matériaux

lorsqu’ils sont au contact d’un liquide.

Entre TO et T1, 'augmentation significative de la masse des échantillons de Bioroot

s’accompagne d’une expansion significative de leur volume et de I'apparition des précipités
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de la réaction. Par la suite ces valeurs se stabilisent, puis la masse baisse entre T2 et T3,
laissant supposer une capacité de ce ciment a rester soluble prés de deux semaines apres

sa prise, bien que celle-ci soit faible.

Entre TO et T1, I'augmentation significative de la masse des échantillons d’AH Plus
BC Sealer s’accompagne d’une expansion significative de leur volume de ciment, et de
I'apparition des précipités de la réaction. Cependant la masse moyenne de ces échantillons
ne cesse de diminuer par la suite, tandis que I'expansion du matériau n’évolue pas et la
surface du ciment voit apparaitre un nombre croissant de précipités minéraux, de taille
toujours plus importante. Malgré une solubilité importante qui semble durer dans le
temps, la fraction du matériau ayant déja effectué sa réaction de prise conserve une
architecture permettant une stabilité physique du matériau. Si le ciment se solubilise peu
a peu, sa partie diluée par le milieu est remplacé par une phase minérale croissante.
L’étude de ce ciment un est bon exemple de la réaction de prise décrite par Prati et Gandolfi
(63), qui mettent en avant le caractére progressif de cette réaction dans laquelle se
cotoient les deux réactions d’hydratation et de précipitation.

Le comportement du TotalFill BC RRM est caractérisé par une premiere phase
d’augmentation de masse entre TO et T1, accompagné d’une expansion de prise et
formation de précipités de la réaction. Entre T1 et T2, la masse moyenne des échantillons
diminue significativement, tandis que l'expansion reste la méme et la formation de
précipités augmente. La premiére réaction d’hydratation semble a ce moment-la plus
rapide que la seconde réaction de précipitation, le ciment se diluant plus vite que la
production de précipités. Entre T2 et T3 la masse augmente de nouveau, laissant penser
gue la solubilité du ciment a diminué par rapport a la seconde réaction de précipitation.
Ces analyses permettent de conclure que les trois ciments testés conservent une bio

activité plusieurs semaines apres leur prise.

Il est néanmoins impossible de caractériser plus précisément les produits formés a
la surface des échantillons immergés. Une analyse par spectroscopie de rayons X a
dispersion d’énergie serait nécessaire afin de définir quantitativement les éléments
présents aux différents temps d’observation et permettrait d’apporter des conclusions plus

approfondies.
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Comparons maintenant ces observations avec les échantillons soumis a une

hygrométrie de 90% et 37°C.

Des pertes significatives de masse ont été décrites. Pour Bioroot RCS et AH Plus BC
Sealer, cela démontre une certaine solubilité de ces matériaux jusqu’a 14 jours apres le
mélange, AH Plus BC sealer semblant présenter une solubilité plus importante (9,4% de
perte) que Bioroot RCS (3,5% de perte). Cela confirme les observations faites sur les
échantillons des sous-groupes 2. Néanmoins aucun de ces ciments n’a présenté
d’expansion ni la formation d’une phase cristalline caractéristique de leur prise. Cela
permet de conclure a une hygrométrie suffisante a leur dilution partielle, mais insuffisante

a I'enclenchement de leur réaction de prise.

Au contraire les échantillons de TotalFill BC RRM ont présenté un comportement
similaire aux échantillons immergés. Une augmentation importante de masse entre TO et
T1 s’accompagnant d’'une expansion elle aussi significative du matériau. Tandis que le
volume reste stable dans le temps la masse diminue significativement entre T2 et T3,
démontrant une solubilité active du ciment a 14 jours.

Cependant il est difficile d’expliquer I'absence de produits de la réaction a la surface des
échantillons. Une explication pourrait étre une expansion hydrique, le ciment se gorgeant
d’eau. En l'absence des éléments nécessaires a la premiére réaction d’hydratation, le

ciment saturé en eau se solubilise peu a peu, et sa masse diminue.

Ces observations montrent étonnement peu de résultats pour des ciments soumis
a une humidité relative simulant celle de la cavité buccale. Elles permettent de conclure a
la nécessité pour ces ciments d’étre au contact des fluides biologiques, caractérisés ici par
un milieu d’eau liquide.
Le TotalFill BC RRM semble néanmoins présenter un comportement légérement différent
des autres ciments étudiés en présence d’une atmosphere chargée a 90% d’humidité, mais

les résultats de cette étude ne permettent pas de définir dans quelle mesure.
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6.2 Biais rencontrés

6.2.1 Biais liés a la manipulation

Le matériel utilisé est une potentielle source de biais pour les résultats.
Bien que précis et adapté a chaque moule, le support en silicone créé pour I'observation
des moules de profil a suggéré une marge de non-reproductibilité de toutes les images
entre elles lors de I’'analyse des photos. La conception et la fabrication 3D d’un support en
résine pour accueillir les échantillons aurait pu permettre une plus grande précision

d’observation.

La difficulté a capturer les moules de profil de maniere parfaitement identique est
aussi liée aux limites de I'appareil photo. En effet la mise au point effectuée par I'appareil
n’a pas permis d’englober toute la profondeur de champ correspondant a la surface de
ciment. Des flous sont donc apparus sur certaines photos, modifiant les surfaces de ciment

et compromettant leur analyse informatique par la suite.

Enfin les échantillons des sous-groupes 1 ont été conservés a température ambiante
par rapport aux échantillons des sous-groupes 2 et 3 conservés a 37°C. On peut imaginer
gue la température a influencé le comportement de ces échantillons et I’'hygrométrie ne
serait pas la seule variable ayant provoqué les différences observées entre les sous-groupes
1 et les autres sous-groupes. Pour s’affranchir de ce biais, les échantillons des sous-groupes
1 auraient pu étre conservés dans un second incubateur, a 37°C sans eau pour conserver

de faibles valeurs hygrométriques.

6.2.2 Biais liés aux résultats

Le nombre d’échantillons initialement présents a pu constituer un biais au moment
des résultats, notamment pour les masses ou la quasi-totalité des échantillons ont été pris
en compte. En effet le groupe 3 (TotalFill BC RRM) posséde 5 échantillons par sous-groupe,

contre 10 par sous-groupe pour les groupes 1 (Bioroot RCS) et 2 (AH Plus BC Sealer).
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Concernant I'analyse des aires, la sélection de moules reproductibles entre eux aux
guatre temps d’observation est a I'origine de perdus de vue, de sorte que les sous-groupes

présentent un nombre d’individus compris entre 2 et 7 en fonction des sous-groupes.

Malgré les précautions prises pour valider la normalité des données, des
échantillons de cette taille limitent la puissance des tests effectués. Dans une étude publiée
par Donnermeyer et al, les auteurs réalisent un test de solubilité similaire et utilisent le
logiciel G¥Power afin de déterminer la taille minimale d’individus nécessaires par groupe.

Elle est de 9.

De plus I'analyse numérique des aires est une potentielle source de biais. Comme
évoqué précédemment la précision de repositionnement des échantillons exigée par le
microscope et la mise au point limitée de I'appareil photo conduisent a des différences
infimes de position lors de la superposition des photos, méme parmi les photos non

rejetées.

Pour une méme photo de profil, la distance calculée par le logiciel pour I'épaisseur
du moule n’est pas la méme a tous les niveaux du moule. De potentielles différences de
mesure peuvent donc apparaitre en fonction du site de la mesure, répercutées sur le calcul
de I'aire. Pour limiter ce biais chague mesure d’épaisseur du moule a été effectuée au

milieu de la bande formée par le moule.

D’autre part la manipulation, I'observation et I'analyse des masses et des aires ont
été réalisées par le méme opérateur. Cela a permis un relevé des donnés plus
reproductibles entre elles, et un calcul des résultats selon la méme méthodologie,

permettant de réduire les biais et de donner un niveau de preuve suffisant a cette étude.
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7. Conclusion

L’hygrométrie joue un réle essentiel dans la réaction de prise et I'activité biologique
des ciments de silicates de calcium. Nous avons démontré que les ciments testés
présentent une expansion de prise et une production de dépdts minéralisés uniquement
lorsqu’ils sont immergés au contact d’'un milieu liquide. Ces phénomeénes s’accompagnent
d’une augmentation de la masse de ciment et semblent compenser la solubilité importante
qui les caractérisent. Par ailleurs une solubilité est observée pour les trois ciments
immergés jusqu’a 14 jours apres leur prise et assure la libération du potentiel bioactif de
ces ciments plusieurs semaines apreés leur prise.

Une hygrométrie simulant I’humidité relative de la cavité buccale ne semble pas leur
permettre de délivrer tout leur potentiel bioactif, tout comme une conservation a

hygrométrie ambiante.
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Conclusion

L'obturation vient pérenniser les étapes préalables de désinfection du réseau
canalaire. Une obturation tridimensionnelle stable dans le temps associant la gutta percha

a un ciment endodontique permet d’obtenir une étanchéité de qualité.

Aujourd’hui couramment utilisés pour I'obturation en endodontie, les ciments
biocéramiques ont un comportement assez différent des autres ciments d’obturation
canalaire connus de plus longue date. lls possedent des propriétés intéressantes les
rendant bioactifs, telles que le relargage de calcium participant a un effet antibactérien via
I'augmentation du pH, ou encore l'induction de la formation d’apatites permettant une
cicatrisation et une conservation de lintégrité des tissus. Cependant ces nouveaux

mécanismes d’action soulévent de nouvelles questions.

Les résultats obtenus nous ont permis de conclure que la présence d’eau est
indispensable a la prise des ciments biocéramiques de silicates de calcium. L'immersion
entraine une expansion de leur volume et I'apparition de produits minéraux (hydroxy
apatite). Nous pouvons imaginer qu’in vivo le ciment est exposé aux fluides biologiques et
ainsi soluble jusqu’a 14 jours permettant une libération du potentiel bioactif dans le temps

localement.

Cette étude, si elle ne fait que confirmer des observations faites par le passé,

souléve de nouvelles problématiques qui ouvrent le champ de la recherche.

Cette solubilité ne représente-t-elle tout de méme pas un risque de contamination

dans les semaines suivant I'obturation ?
Apreés les 14 jours nous notons une expansion de prise, La pression exercée par

I'expansion du ciment peut-elle endommager les parois canalaires et engendrer une

diminution de la résistance mécanique de la dent ?
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Aujourd’hui, méme si nous ne pouvons cliniqguement pas noter plus de fractures

radiculaires avec ces nouveaux ciments, des études de suivi clinique seraient intéressantes

a mener.
Vu, la Directrice de thése : Vu, le Président du jury :
Dr Marie GURGEL-GEORGELIN Pr Franck DIEMER
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Figure 38 : courbes suivant la variation moyenne de I'aire dans le temps pour les

échantillons du groupe 3 (TotalFill BC RRM) (Source : iconographie personnelle, Microsoft
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Figure 41 : Evolution de I'état de surface a T0, T1, T2 et T3 (de haut en bas, A, B, Cet D
respectivement) d’un échantillon de Bioroot RCS immergé a 37°C (grossissement x6,4,
x16 et x40 de gauche a droite) (Source : iconographie personnelle, Microsoft Word)......56
Figure 42 : Evolution de I'état de surface a T0, T1, T2 et T3 (de haut en bas, A, B, Cet D
respectivement) d’un échantillon d’AH Plus BC Sealer immergé a 37°C (grossissement

x6,4, x16 et x40 de gauche a droite) (Source : iconographie personnelle, Microsoft Word)

Figure 43 : Evolution de I'état de surface a T0, T1, T2 et T3 (de haut en bas, A, B, Cet D
respectivement) d’un échantillon de TotalFill BC Sealer immergé a 37°C (grossissement
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Figure 44 : Tableau des t calculés pour chaque milieu de conservation et entre chaque
temps d’observation successifs, Bioroot RCS. (Source : iconographie personnelle,
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Figure 45 : : Tableau des t calculés pour chaque milieu de conservation et entre chaque
temps d’observation successifs, AH Plus BC Sealer. (Source : iconographie personnelle,
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Figure 46 : Tableau des t calculés pour chaque milieu de conservation et entre chaque
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Figure 47 : rapport détaillé du calcul d’ANOVA, ici réalisée pour les échantillons du groupe
1 (Bioroot RCS) entre T1 et TO (Source : iconographie personnelle, Microsoft Excel)........ 62
Figure 48 : Comparaison entre la différence entre les moyennes de chaque groupe et Q,
ici réalisée pour les échantillons du groupe 1 (Bioroot RCS) entre T1 et TO (Source :

iconographie personnelle, Microsoft EXCel). .....cccuuieiiiieiiiiiee e 63

Tableaux

Tableau 1 : Tableau regroupant les principaux ciments biocéramiques pour I'obturation
canalaire (Sources : Staffoli et al, 2019 ; Mancino, 2019)

Conditionnement Ciment Fabricant

Bi phase poudre + liquide | BioRoot RCS Steptodont, France
ProRoot Canal Sealer Dentsply, USA
Tech BiosSealer Endo Isasan, Italy

Premixé, injectable Totalfill BC Sealer FKG, Suisse
Endosequence BC Sealer Brasseler, USA
Iroot SP Innovative BioCeramix (Canada)
EndoSeal MTA Maruchi, Corée du Sud
MTA Fillapex Angelus, Brésil
Theracal LC Bisco, USA
CeraSeal Sealer Meta Biomed, Corée du Sud
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Tableau 2 : Principales caractéristiques cliniques et radiologiques des résorptions
radiculaires internes et externes (Source : Patel et al, 2022)
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Tableau 3 : Tableau récapitulatif des ciments testés (groupes) et de leurs milieux de
conservation (sous-groupes). (Source : iconographie personnelle, Microsoft Word).

Groupe 1 Groupe 2 Groupe 3
BioRoot RCS AH Plus Bioceramic | Totalfill BC RRM
Sealer

Sous- Milieu ambiant Milieu ambiant Milieu ambiant
groupe 1
Sous- 37 °C / 8090 % |37 °C / 8090 % |37 °C / 8090 %
groupe 2 d’humidité d’humidité d’humidité
Sous- 37°C/ immergés 37°C/ immergés 37°C/ immergés
groupe 3

Tableau 4 : Table de Student (Source : www.STHDA.com)
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Tableau 5 : Table de Fisher (Source : https://www.supagro.fr/cnam-Ir/statnet/tables.htm)

Tableau 6 : Table des valeurs critiques q (Source : https://real-statistics.com/statistics-
tables/studentized-range-g-table/)
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SILICATES DE CALCIUM A PRISE HYDRAULIQUE, PROTOCOLE
EXPERIMENTAL : INFLUENCE DE L’HYGROMETRIE SUR LA
SOLUBILITE ET L’EXAPNSION DE PRISE

RESUME EN FRANCALIS : L’obturation canalaire est une étape essentielle pour assurer
la réussite d’un traitement endodontique. Les ciments de silicates de calcium dits
biocéramiques présentent des propriétés bioactives intéressantes qu’il convient d’étudier.
Objectifs : Mettre en lien les variations de masse, 1’expansion de prise et la formation de
produits minéraux de la réaction de prise de ciments d’obturation de silicates de calcium
sélectionnés pour leur solubilité importante. Matériel et méthodes : Des moules annulaires
personnalisés imprimés en 3D sont remplis de trois ciments hydrauliques de silicate de
calcium : Bioroot RCS (Septodont, France), AH Plus BC Sealer (Denstply Sirona, USA) et
TotalFill BC RRM (FKG, Suisse) puis positionnés dans 3 milieux de prise et de conservation
d’hygrométries croissantes (ambiante, 90%, immergés). Une mesure de la masse et une
observation de face et de profil par stéréo microscopie sont réalisées aprés mélange, puis a
24 heures, 7 et 14 jours. Résultats : Des 24 heures aprés le mélange, la masse des
¢chantillons immergés a significativement augmenté, associée a une expansion de prise elle
aussi significative et a un changement de 1’état de surface accompagné de I’apparition de
formations cristallines produits de la réaction de prise. Conservés a hygrométrie ambiante et
90% d’humidité, ce lien n’est pas significativement admis, hormis pour les échantillons de
TotalFill BC RRM a 90% d’humidité. Conclusion : L hygrométrie semble donc étre un
parametre essentiel dans la libération du potentiel bio actif de ces ciments.
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