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Rapport relatif a I'adhérence a la dentine d’'un sygeme adhésif auto-

mordancant G6 pour la société ITENA

1- Objectifs et chronologie de I'étude

Il convient de rappeler la genése de ce travaihsDa cadre de I'évaluation des biomatériaux
et systemes de la gamme DENTOCLIC, nous avionsuévihdhérence a la dentine de
'adhésif DENTOBOND QUICK SELF-ETCHING qui est uBAM2 (systeme auto-
mordancant en 2 étapes). Nos résultats avaiemtéggvants a la fois en termes de moyenne
d’adhérence et en termes de manipulation. L'adlvé&enécoce en cisaillement se situait a 9,8
MPa (écart type 3 MPa) et il était difficile d’obie une couche homogéene lors de
I'application (voir rapport de juillet 2004). Noasons suggeéré alors quelgues modifications
de composition.

Nous avons eu un échange riche et tres ouvertesumiodifications a apporter tant au
primaire qu’a la résine (bonding resin). Cette relewersion du SAM 2 se nommait G6. Les
expérimentations ont eu lieu en Mars 2005. Une ioduplus spécifique de discussion
concernant ces données et les modifications que peasions souhaitables, non sur le
produit mais sur son mode d’emploi ont fait I'obgétine partie de la réunion organisée a la

Faculté de Chirurgie Dentaire paris 5, le 20 m&320

Le but de I'ensemble de cette démarche était d’optiiser la composition et les conditions

de mise en ceuvre du SAM 2 G6.

Les tests d’adhérence a la dentine sont génératdesepremiers tests qui permettent d’avoir
une bonne premiere approche du comportement d'stersye adhésif dont la premiére qualité
est de bien coller.

D’autres approches complémentaires devraient £avécessaires a I'avenir pour confirmer
la performance du systeme, comme I'adhérence allghadhérence a la dentine et a I'émail



aprés vieillissement simulé (pour apprécier la Hilitd), I'étanchéité qu'il procure aux
interfaces collées (test de résistance a la pdiogtrde traceurs ou « microleakage test »,

observation de la qualité des joints en microscéfgetronique a balayage.

2- Matériel et méthodes

Préparation des échantillons

Pour I'étude, 60 troisiemes molaires humaines imiEsrde carie et de restauration ont été
utilisées. Elles ont été réparties par tirage atidans 6 lots de 10 échantillons. Les dents ont
été conservées dans une solution de Chloramind %ada 4°C pendant moins de trois mois
apres extraction. Les échantillons ont été enrodées une résine acrylique (Plexcil, Escil,
Chassieu, France) a I'aide de moules cylindrigues. échantillons enrobés ont ensuite été
polis perpendiculairement a leur grand axe a l'aidelisques SiC de grain décroissant (# 80 a

# 800) sous irrigation constante (figure 1).

Figure 1 : Echantillon de dentine coronaire enrobé et aadint collage (& gauche). E échantillon

apres application de I'adhésif et du composite tigagai (a droite)

Pour chaque échantillon, I'application du systetieésif testé a été réalisée selon les modes
opératoires décrits au paragraphe suivant.

Un moule cylindrique composé de 2 hémicylindresTédlon (diametre interne = 3 mm -
hauteur = 4 mm) (figures 2) a été placé sur champmantillon et rempli par deux couches
successives d’'un composite micro hybride (Z100téeA3 - 3M/ESPE), photo polymérisés
20 secondes chacune avec une lampe halogéneufOpliL-Kerr-hawe) dont I'irradiance a
été contrdlée & 600 mW/ém

Tous les tests ont été réalisés par un méme opé(&teWladimir Aranda).



Figure 2 : Moule permettant la réalisation des plots de contpos
Apres collage du plot de composite, les échanslide tous les lots sauf un ont été stockés
dans 'eau distillée a température ambiante. Leswdettes d’'un lot (G6PD37) ont été situées
dans de l'eau a 37°C avant essai. Les échantilbonseté testés entre 10 et 20 minutes
suivant le collage. C’estin test d’adhérence précocgEarly Bond Strength Test). Ces
éprouvettes sont alors placées a l'intérieur d'ispasbitif de cisaillement constitué par un
porte-échantillon et une guillotine coulissant siotement (figure 3). Le test de cisaillement
est conduit dans une machine de traction univergeRX, Lloyd Instruments, England) avec

une vitesse de déplacement de 5 mm /min.

Figure 3: Dispositif de cisaillement type « guillotine » m@ sur la machine de traction
Les expérimentations ont été conduites sur traiogeé : début Mars 2005, fin mai 2005 et
début décembre 2005.

Lots expérimentaux correspondant a I'évaluatiorSéAM 2 G6

Lot DentoBond Quick Self-etching

Les références des lots testés sont les suivantes :
DentoBond Quick adhesive, Primaire : lot : 4101RBR006
DentoBond Quick Adhesive , Résine (Bond) lot: 41QBEH 06/2006

Ce lot correspond au lot testé en juillet 2004a leté refait en mars 2005 pour que les
conditions de comparaisons soient bien codifiées.

Conditions de mise en oeuvre



Lot G6

Application d’'une quantité suffisante de « D&uond Primer » sur les surfaces
dentinaires préalablement séchées. Laisser agilapédO sec.

Elimination des exceés avec un jet d’air latéral

Application du Bond en quantité suffisante

Evaporation du solvant avec un jet d’air pendbitsec jusqu’a ce que la résine
apparaisse figée.

Si la surface n’est pas completement recouvestappliquer une couche de Bond.

Photo polymérisation pendant 20 sec.

Les références des lots testés sont les suivantes :
G6 Primer lot: AV170205R&D 02/2007
G6 BOND lot: AV170205R&D 02/2007

Conditions de mise en oeuvre

1.

Application de 2 couches successives du PRIMERassurface dentinaire séche ou

humide (blott-dried) ; laisser agir pendant 10 sec.

2. Elimination la plus compléte possible du primaive@un jet d'air latéral

3. Application abondante de la résine adhésive (Bond)

4. Etalement le plus complet possible (le mode d'@ingisait « élimination ») de la

5.
6.
7.
8-

couche d’adhésif a I'aide d’un jet d’air latéral

Photo polymérisation pendant 20 sec.

Application d'une deuxiéme couche de « Bond »

Etalement de la deuxiéme couche avec jet d’airdagd puissant.

Application du composite (sans avoir polymérsgecifiguement cette seconde

couche)

Les échantillons sont stockés avant essai darisaledistillée a température ambiante.

Lot G6PDTA

Les produits testés sont les mémes que ceux diblot

Les conditions de mise en ceuvre sont celles dbdatoBond Quick Self-Etching.

Ce lot permet de quantifier les éventuelles amdtions procurées par le G6 sur le

DentoBond Quick Self-Etching avec un protocole dgenen ceuvre identique.



Les échantillons sont stockés avant essai darisaledistillée a température ambiante.

Lot G6PDT37

Les produits testés sont les mémes que ceux de& et G6PDTA

Les conditions de mise en ceuvre sont celles dpilétédent, c’est a dire les méme que celles
du lot DentoBond Quick Self-Etching.

Les échantillons sont stockés avant essai darisaledistillée a 37°C. Nous avons décidé de

faire ce lot pour vérifier I'influence de la tempéure (buccale) sur les performances précoces
du matériau. Toute réaction chimique étant actigée la température, c’est le degré de

polymérisation de I'adhésif gqu'’il faudra indirectent analyser

Lot G6SP

Les produits testés sont les mémes que ceux de&précéedents

Le protocole est identique a celui du lot G6PDTAaisnle primaire et lI'adhésif ont été
simplement appligués sans aucune pression. Le wolatepr a également séché les
différentes couches déposées, assez violemment eoosta est indiqué dans le mode
d’emploi. Ce lot a été réalisé pour controler Zapagtres indiquant I'éventuelle sensibilité du
produit lors de mise en ceuvre : la pression lof&gelication et les modes de séchage.

Lot G6PO

Aprés avoir analysé les résultats obtenus dansotesprécédents, nous avons élaboré un
protocole dit « optimisé » :

1 Application d’'une quantité suffisante de «G6 Rnim sur la surface de dentine
préalablement séchée en frottant le produit pend@nsecondes avec une micro-
brosse. Laisser agir pendant 5 sec.

2 Séchage de cette premiére couche avec un jetd#giuissance progressive pendant 5

secondes (la pression d’air maximale n’est appéogée quand la couche est figée ; ce

séchage permet I'élimination la plus complete dmesies solvants et de I'eau)..

3 Application du Bond en quantité suffisante

4 Reépartir la résine soigneusement avec un légeige comprimé pendant 5 secondes.

Dés que la couche est figée sécher plus fortemseat&ndes supplémentaires. La surface

de dentine, doit étre brillante et uniforme a eelst



5 Photo polymériser pendant 20 sec.

Analyse statistique des résultats

Pour I'étude concernant le G6 et ses differentasditions de mise en ceuvre, I'analyse
globale a été conduite a l'aide du test d’analysdadvariance a un facteur (ANOVAL). La
comparaison lot par lot a été ensuite réalisée awetesta posterioride Fischer au seuil
significatif de 5% (p = ou < 0,05)

3- Résultats

Résultats relatifs a I'adhésif G6
Les valeurs des moyennes d’adhérence, écarts (gdgegtion standard) et coefficients de
variation sont regroupées dans le tableau 1.

Les comparaisons des différences statistiquemgnifisatives entre chaque lot par le test de

Fischer sont indiquées dans le tableau 2

Lot Nombre |[Moyenne MPaDév. Std. MP¢coef Var %
DBQSE 10 9,1d 1,4 15,5
G6 10 14,76 3,2 21,4
G6SP 10 14,94 1,3 9,0
G6PDT37°| 10 20,40a 1,3 6,6
G6PDTA 10 17,7® 0,8 4,6
G6PO 10 19,4@b 2,6 13,4

Tableau 1 : valeurs des moyennes d’adhérence,£tges (déviation standard) et
coefficients de variation. Les valeurs moyennesxgéds par la méme lettre ne sont pas

différentes sur le plan statistique.



L’'analyse de la variance montre qu’il existe unéédéence hautement significative entre
I'ensemble des 6 lots comparés (p = 0,0001 avec43,%7). Cette différence autorise la
comparaison lot par lot.

Le lot témoin (DBQSE) correspond au Dentobond. Newsns retrouvé des valeurs
d’adhérences quasi identiques a celles de la preraipérimentation de 2004 (9.1 contre 9.3
MPa).

DBQSE G6 G6SP G6PDT37° G6PDTA G6PO
DBQSE <,0001 <,0001 <,0001 <,0001 <,0001
G6 ns <,0001 0,0012 <,0001
G6SP <,0001 0,0022 <,0001
G6PDT37° 0,004 ns
G6PDTA ns
G6PO

Tableau 2 : Comparaison deux a deux des diffédetéar le test PLSD de Fischer. Les lots
statistiguement différents sont indiqués par laualde p. Les lots non statistiquement

différents sont marqués par ns (p>0,05).

Tous les autres lots correspondant a l'adhésif E&semtent des valeurs d’adhérence

significativement meilleures que le lot témoin.

Les moyennes les plus élevées correspondent astdoké dans de I'eau a 37°C, ce qui
illustre l'influence de la température sur le dedeé polymérisation. Mais ceci est presque
anecdotique. Quoi qu’il en soit, ce lot n'est p#feent du lot G6PO réalisé a température

ambiante avec un mode d’emploi optimisé.

Les différences enregistrées entre les lots de Géemapérature ambiante, révélent
I'importance de la manipulation sur les performandétun méme systeme. Le role de la
pression exercée lors de l'application et du mode s&échage sont attestés par les

comparaisons entre les lots G6SP et G6PO.



4- Conclusions et synthése

- Les modifications de composition suggerées audahtipermettent une amélioration
de 50 a presque 100 % des performances d’adhémeneedentine, ce qui est

considérable.

- L’application du G6 est plus conviviale. Les couslappliquées, comparées a celles
du DENTOBOND Quick SE, présentent une meilleure bg@meité. Cet aspect apres

séchage et avant polymeérisation, est un contrdéepaur I'opérateur.

- Le mode d’emploi optimisé que nous proposons pedes meilleures valeurs
d’adhérence a température constante. Ce protocstlepar ailleurs plus simple
(nombre de séquences) et plus rapide (temps gldbat)ise en ceuvre.

- Il s’agira maintenant de valider ces performana@ssde cadre des séances « Batailles
de I’Adhésion » que nous organisons, au cours adisgues adhésifs sont évalués par
les omnipraticiens. Ces séances permettent notamomen bonne approche de la

tolérance des adhésifs a la manipulation.

- Des approches complémentaires s’imposent doréng@unt apprécier le potentiel
d’étanchéité procuré par G6 aux interfaces comgasivité. Il conviendra également
de vérifier la compatibilité de ces systémes aesacbmposites de reconstitution (type
Dentocore) et colles duales (type Dentocem) lorsgee composites et colles ne
prennent qu’en mode « chémo-polymérisation », @edire sans apport de lumiere.
C’est un point essentiel pour la qualité des retifoi®ns corono-radiculaires pre-

prothétiques.



ANNEXES

Tableau de I'ensemble des valeurs d’adhérencesmmnelant a I'étude G6

(en jaune = moyenne)

DBQSE G6 G6PDTA G6PDT37° G6PSP G6PO
10,87 12,81 16,5 19,35 13,55 17,02
7,49 10,74 17,21 21,67 14,72 17,09
10,42 14,07 17,61 19,45 14,25 15,05
8,51 13,01 17,8 18,04 17,53 21,96
8,31 13,09 18,21 20,03 14,14 18,95
8,43 13,33 18,53 21,33 16,09 21,97
8,85 18,08 17,21 19,57 13,67 17,6
8,33 14,47 16,94 20,67 14,91 22,33
11,84 16,31 18,56 22,38 16,54 20,39
8,14 21,69 19,09 21,56 14,01 21,64
9,119 14,76 17,77 20,41 14,94 19,4
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