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PROCEDE D’OBTENTION D’UN MATERIAU DE COMBLEMENT OSSEUX ET
MATERIAU OBTENU PAR UN TEL PROCEDE

L’invention concerne un procédeé pour I'obtention d'un matériau de comblement
osseux et un matériau obtenu par un tel procédé. L'invention est plus particulierement,
mais non exclusivement, destinée a la réalisation d'implants endo-osseux, notamment
dentaires, ou a la réalisation de prothéses osseuses pour des applications médicales
ou vétérinaires. L'invention vise a I'obtention d’'un matériau synthétique ostéomimétique
apte a réaliser une greffe avec un tissu osseux, ledit matériau pouvant étre mis sous la
forme d'une piéce, ou implant, de forme prédéfinie, de propriétés mécaniques
suffisantes pour suppléer mécaniquement ledit tissu, dés son implantation dans celui-ci,
au moins jusqu’a la réalisation et la consolidation de la greffe, en visant également une
ostéointégration rapide.

Le phosphate de calcium est le constituant structurel essentiel d'un tissu osseux.
Celui-ci se trouve dans ledit tissu sous la forme d'une apatite phosphocalcique
polysubstituée de composition :

Cag4(PO), 4(HPO,, CO,), ,(OH,CO,),

Cette forme est totalement non stoechiométrique, caractérisée par un ratio Ca/P
différent de 1,67, valeur de ce ratio correspond aux apatites stoechiométriques
notamment I'hydroxyapatite de calcium (Ca, (PO,),OH) ou le dihydroxyapatite de
calcium (Ca,(PO,)H,0).

Selon I'art antérieur, un principe de greffe dans un tissu osseux peut étre obtenu
par l'utilisation de composés de phosphate de calcium résorbables, c'est-a-dire
faiblement cristallins et non stocechiométriques avec un rapport Ca/P sensiblement
différent de 1,67, lesquels composés de calcium doivent, en outre, étre nanostructurés
en termes de porosité. Ces caractéristiques favorisent I'action combinée des
ostéoclastes et des ostéoblastes conduisant a 'ostéointégration de I'implant dans le
tissu.

Le document US 7 517 539 décrit un ciment basé sur l'utilisation de phosphate de
calcium hydraté qui peut étre injecté dans un tissu osseux sous la forme d'une pate et
durcir par une réaction exothermique afin de former une structure présentant les

caractéristiques requises de porosité nanostructurée et de non-stoechiométrie.
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Néanmoins si ce ciment permet d’atteindre une partie des objectifs visés par I'invention
celui-ci ne permet pas la réalisation d'une piéce apte a suppléer mécaniquementle tissu
osseux dés son implantation dans celui-ci.

Le document FR 2 722 694 décrit un matériau et un procédé d'obtention d’'une
piéce constituée de ce matériau selon un procédé de moulage par injection. Selon cet
art antérieur, ledit matériau consiste en un composite formé d’'une matrice polymére
thermoplastique biocompatible chargée, notamment, avec des poudres réalisant un
apport de phosphate de calcium sous la forme de dihydroxyapatite stcechiométrique et
de phosphate tricalcique (Ca,(PO,),). Ce matériau présente des caractéristiques
mécaniques €levées, notamment en regard de la résistance aux chocs, et module
d’élasticité proche de celui de I'os. La présence de composés de phosphate de calcium,
favorise l'intégration dudit matériau dans le tissu. Néanmoins, ces composés n’étant pas
résorbables, et la surface de limplant en contact avec les tissus n’étant pas
nanostructurée, ni méme poreuse, par le fait du procédé de moulage par injection, cette
ostéointégration est lente.

Le document DE100 55 465 décrit un matériau composite consistant en une
matrice polymere thermoplastique chargée de dihydroxyapatite sous forme
stoechiométrique, et un procédé d'obtention d’'une piéce constituée de ce matériau par
frittage laser sélectif. Ce procédé permet d’obtenir une piéce de porosité nanostructurée
mais dans son volume, de sorte que cette porosité se répercute négativement sur les
propriétés mécaniques de la piece. Par ailleurs, I'hydroxyapatite n'étant pas sous une
forme résorbable, 'ostéointégration de la piece dans le tissu est également lente.

Le document FR 2 848 856 décrit un matériau et le procédé d'obtention en
moulage par injection d'une piéce constituée en ce matériau. Ce document décrit en
outre un traitement de décapage surfacique de la piéce moulée permettant I'obtention
d'une surface poreuse nanostructurée en surface de la piéce. Le matériau moulé
comprend une matrice constituée d'un polymere thermoplastique chargée par des
composeés réalisant un apport de calcium sous la forme de phosphate tricalcique, de
monétite (CaHPQO,), de dihydroxyapatite et d’hydroxyapatite, ces apatites étant sous
leur forme stocechiométrique. Apres un traitement de surface, les composés contenant
du calcium émergeant de la surface de la piéce sont partiellement résorbables, et,
combinés a la porosité nanostructurée de ladite surface, accélerent I'ostéointégration

de la piéce en comparaison des arts antérieurs exposés ci-avant.
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La présente invention constitue un perfectionnement majeur de ce dernier art
antérieur et vise a accélérer encore 'ostéointégration de I'implant constitué du matériau
objet de l'invention. A cette fin, I'invention concerne un procédé pour I'obtention d'un
matériau pour la constitution d’'un implant endo-osseux a usage médical ou vétérinaire,
ostéomimétique lequel procédé comprend les étapes consistant a :

I. obtenir un mélange homogéne consistant en un polymere
thermoplastique biocompatible et du phosphate tricalcique sous la forme
béta ( g TCP),

il faire subir audit mélange une opération de moulage par injection ou
extrusion sur une machine a vis, a une température d’injection au moins
égale a latempérature de fusion dudit polymére et une pression comprise
entre 70 MPa et 140 MPa de sorte a transformer ledit phosphate
tricalcique en une apatite de calcium 3(Ca,(PO,),)(OH),Ca non-
stoechiométrique similaire a celle de l'os.

Ainsi, le procédé objet de l'invention permet de combiner les caractéristiques
mécaniques de la piece moulée et d'utiliser avantageusement le cycle
thermodynamique associé a ces conditions de moulage par injection, pour créer une
apatite de calcium résorbable.

L'invention concerne également matériau obtenu par le procédé objet de
I'invention, lequel matériau comporte en teneurs pondérales :

a. 65 a 90 % de polymére thermoplastique ;

b. 10 a 35 % de composants complémentaires, au moins en forme
d’hydroxyapatite de calcium non stoechiométrique associé a des
composeés calciques résorbables.

Un tel matériau peut étre mis en forme par des techniques d'usinage et de
soudage pour réaliser tout ou partie de piéces destinées a étre implantées dans un tissu
osseux, et renferme les composés calciques résorbables facilitant son ostéointégration
dans ledit tissu, lesquels composés peuvent étre révélés en surface par des opérations
d’'usinage ou de décapage surfacique.

L’invention concerne également un implant endo-osseux constitué du matériau
selon l'invention lequel implant comprend :

X. un cceur compact ;
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y. une couche de surface poreuse nanostructurée comprenant des

composeés calciques résorbables.

Ainsi en comparaison des implants obtenus par les procédés connus de l'art
antérieur, lI'implant objet de linvention comprend, notamment en surface, une
concentration plus importante de composés calciques résorbables, ce qui accélére son
ostéointégration. Le coeur compact de l'implant lui confére une grande résilience
mécanique et permet notamment de former tout ou partie de celui-ci sous la forme de
zones élastiques déformables pour faciliter son accrochage mécanique primaire dans
le tissu osseux.

L’invention peut étre mise en ceuvre selon les modes de réalisation avantageux
exposés ci-apres, lesquels peuvent étre considérés individuellement ou selon toute
combinaison techniquement opérante.

Avantageusement, le polymeére thermoplastique est constitué de
polyétheréthercétone (PEEK). Ce polymére thermoplastigue est en effet
particuliérement biocompatible et présente un module élastique proche de celui de I'os
ce qui minimise les incompatibilités de déformation élastique a l'interface entre I'implant
et le tissu d’implantation.

Avantageusement, le procédé objet de I'invention comprend aprés I'étape i) une
étape consistant a :

iii. incorporer dans le mélange d'un oxyde métallique biocompatibles et

bioactif.

De tels composés participent notamment a la radio opacité de I'implant ainsi qu’a
la cicatrisation.

Avantageusement, I'oxyde métallique incorporé est du dioxyde de titane (TiO,)
sous la forme anatase. Ainsi, le dioxyde de titane sous sa forme anatase participe a la
cicatrisation du site d’intervention chirurgical par sa fonction d’activation ostéoclastique.

Avantageusement, le procédé objet de l'invention comprend entre les étapes i) et
il) une étape consistant a :

iv. incorporer au mélange de I'adénosine monophosphate (H,PO,)

Ainsi, la présence d'adénosine monophosphate (H,PO,) favorise les échanges
transmembranaires ainsi que la régulation des principes de la phosphorylation dans le
cytosol.

Selon un mode de réalisation particulier, le procédé objet de I'invention comprend



10

15

20

25

30

WO 2012/059599 PCT/EP2011/069486

5

entre les étapes i) et ii) un étape consistant a :

V. incorporer au mélange un pourcentage pondéral inférieur a 2 %

d’hydroxyapatite non-staechiométrique.

Ainsi la teneur d’hydroxyapatite non-stcechiométrique peut étre légérement
augmentée sans augmenter la proportion de charges dans le matériau, c'est-a-dire sans
fragiliser celui-ci.

Avantageusement la teneur en hydroxyapatite non-stoechiométrique du matériau
objet de l'invention est supérieure a 2 % en poids.

Cette teneur élevée en hydroxyapatite non-stoechiométrique permet d’accélérer
I'ostéointégration du matériau.

Avantageusement, I'épaisseur de la couche de surface poreuse de I'implant objet
de l'invention est comprise entre 400 nm et 2000 nm. Cette épaisseur de couche de
surface est suffisante pour assurer une pénétration de la greffe et assurer un
accrochage fort de I'implant dans le tissu, sans affaiblir mécaniquement I'implant méme
dans ses parties trés fines, et sans créer de contrainte d’incompatibilité de déformation
entre ladite couche et le corps de I'implant, une fois la greffe réalisée.

L'invention est exposée ci-aprés selon ses modes de réalisation préférés,
nullement limitatifs, et en référence aux figures 1 a 3, dans les quelles :

- la figure 1, est une vue de principe en coupe d'un implant selon un exemple de
réalisation implanté dans un tissu osseux, avec figure 1A une vue de détail en
coupe de la partie superficielle de I'implant et figure 1B une photomicrographie
de la surface en microscopie électronique montrant la colonisation cellulaire de
ladite surface ;

- la figure 2 représente un organigramme du procédé objet de l'invention ;

- et la figure 3 montre un spectre de diffraction des rayons X réalisé sur une
pastille de matériau obtenu selon un exemple de réalisation du procédé objet de
l'invention.

Figure 1, selon un exemple de réalisation non limitatif, I'invention concerne un
implant endo-osseux (100), par exemple de type dentaire, apte a étre implanté dans un
maxillaire (190). Ledit implant (100) se présente avantageusement sous la forme d'une
piéce moulée comprenant des reliefs (110) plus ou moins souples aptes a réaliser, par
serrage latéral dans le puit d'implantation, I'accrochage mécanique primaire dudit

implant. Cette capacité est obtenue par la souplesse et la résilience du polymere
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constituant la matrice de l'implant (100).

Figure 1A, selon une vue de détail en coupe, le matériau constituant I'implant
comprend une matrice polymére (120) chargée par des particules (130) céramiques,
notamment constituant un apport de calcium. La couche de surface (115) de l'implant
est poreuse et nanostructurée.

Figure 1B, I'implant objet de l'invention réalise une greffe par la colonisation, en
moins de 30 jours, de la couche de surface (115) de I'implant par les cellules (195) du
tissu osseux. Cetimplant (100), compact a coeur, et comprenant une couche de surface
poreuse (115) nanostructurée laquelle contient des composés calciques (130)
résorbables, est dit ostéomimétique, car d’'une part, son module élastique, influencé
essentiellement par le choix du polymére constituant la matrice (120), est proche du
module élastique de l'os, et d’autre part, la couche poreuse (115) de surface favorise
I'activité des ostéoclastes et des ostéoblastes du tissu receveur pour obtenir une
ostéointégration rapide (figure 1B) de I'implant (100) dans ledit tissu receveur (190). En
comparaison de I'art antérieur, I'ostéointégration est accélérée par la présence dans
'implant, et plus particulierement dans la couche de surface (115), d’une proportion
accrue, supérieur a 2% en poids, d’apatites non-stocechiométriques, résorbables et se
rapprochant de I'hydroxyapatite constituant le substrat structural du tissu osseux. Ladite
couche de surface (115) est d’une épaisseur comprise en 400 nm (10° m) et 2000 nm
selon la nature des charges et le mode de décapage surfacique utilisé.

Figure 2, ces caractéristiques remarquables sont obtenues par la mise en oeuvre
du procédé objet de I'invention. Selon un exemple de réalisation de ce procédé, celui-ci
comprend une premiére étape (210), de préparation, consistant a mélanger de facon
homogene un polymére thermoplastique biocompatible réalisant une structure de type
matrice avec du phosphate tricalcique de type béta : le B TCP  Ca,(PO,),. Ce
phosphate tricalcique est choisi dans un grade dit « extra pur » sous forme poudreuse
avec des grains de taille voisine de 200 ym (10° m). Ce grade de B TCP est, par
exemple, commercialisé par la société VWR international Haasrode Researchpark Zone
3 GELDENAAKSEBAAN 464 B- 3001 LEUVEN Belgique.

Au cours d’'une étape (220) d’injection, ledit mélange subit une opération de
moulage sur une presse a injecter a vis. Cette étape d'injection est réalisée a une

température au moins égale a la température de fusion du polymeére constituant la
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matrice et préférentiellement entre 300 °C et 400 °C selon la nature du polymére mis
en oeuvre. Le cycle thermodynamique de pression et de température subi par le
meélange produit la transformation du phosphate tricalcique en cristaux résorbables et
en molécules d'apatite de calcium non-stcechiométrique, donc résorbables.

La transformation lors de I'opération de moulage s'effectue selon la réaction :

4Ca ,(PO,),* 4(H,0) = > 3((Ca,(PO,),OH),Ca + 2HPO, + 2 O,

3((Caz(PO,),)OH,)Ca correspond sensiblement a I'hydroxyapatite de l'os. Cette
apatite esttotalement non stoechiométrique, donc résorbable, ce qui permet de conférer
au matériau des propriétés d'intégration de type greffe. Les pressions typiquement
atteintes lors de l'opération d’injection/extrusion sont comprise entre 70 MPa et
140 MPa.

Les caractéristiques physico-chimiques des charges biologiques de type
céramiques apatitigues non-stocechiométriques sont essentielles a leur activité
biologique. Résorbables, elles conditionnent leur solubilité et donc leurs interactions
avec le milieu biologique, a la base de leurs principales propriétés biologiques.

Cette apatite non-stoechiométrique résorbable similaire a celle de I'os favorise les
échanges transmembranaires des ions calcium ainsi que les réactions transformatives
des adénosines phosphates dans le cytosol.

La réaction ci-dessus s'effectue de facon partielle et le matériau final moulé
contient aussi du phosphate tricalcique de type beta, résiduel. Ce phosphate tricalcique
résiduel est également résorbable et offre avantageusement une fonction cicatrisante.

Le polymére thermoplastique constituant la matrice est avantageusement choisi
parmiles polyéther éthercétone, les polyéther cétone, les polyethercétoneéthercétone,
les polysulfone, les polytétrafluoro-éthyléne, les polyaramide, les polyéther bloc amides
ou les polyimide, sans que cette liste ne soit exhaustive. De préférence le polymere
thermoplastique est un polyétheréthercétone (PEEK).

Le procédé objet de linvention comprend optionnellement une étape (215)
consistant a ajouter au mélange obtenu a I'étape précédente, des composés
céramiques métalliques. Ainsi, plusieurs oxydes métalliques biocompatibles et bioactifs
choisis parmi les céramiques des genres dioxyde de titane (TiO,) sous forme anatase,
dioxyde de zirconium (ZrQO,), ou oxyde d'aluminium (Al,O,) mais aussi du sulfate de
baryum. Ces oxydes métalliques jouent un réle de catalyseur dans la réaction chimique,

de plus, leur masse molaire élevée permet de renforcer la radio-opacité du polymeére
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thermoplastique constituant la matrice. Lesdits oxydes métalliques permettent aussi de
réguler les concentrations ioniques des milieux biologiques rencontrés.

Plus particuliérement, le dioxyde de titane (TiO,) sous forme anatase permet un
nettoyage du site d'intervention de la chirurgie, favorisant ainsi une cicatrisation plus
rapide, par sa fonction d'activation ostéoclastique.

Une autre étape optionnelle (216) du procédé objet de linvention, consiste a
réaliser une addition d'adénosine monophosphate (H,PO,)lequel favorise les échanges
transmembranaires ainsi que la régulation des principes de la phosphorylation dans le
cytosol. Composant les sous unités des acides nucléiques en formant des nucléotides,
il integre donc les acides nucléiques et sert également a transporter I'énergie chimique
dans leurs liaisons acide-anhydride facilement hydrolysées, mais peut aussi se lier a
d'autres groupements pour former des enzymes qui sont des messagers spécifiques
dans les cellules.

Associés aux ions calcium labiles contenus dans la formule apatitique non-
stoechiométrique obtenue par linjection/extrusion, il potentialise les processus de
cicatrisation et donc d'acceptation biologique des piéces réalisées.

Enfin, selon une autre étape optionnelle du procédé objet de I'invention, celui-ci
peut comprendre une addition (217) d'une petite proportion, inférieure a 2%, d'une
apatite de calcium non-stoechiométrique au mélange obtenu précédemment.

Pour conserver un matériau moulable ayant la tenue et la résistance voulue, le
polymére thermoplastique représente au moins 65 % en poids du matériau final. D'autre
part, pour apporter suffisamment d'éléments chimiques destinés a favoriser l'intégration
biologique, les composants complémentaires (acide phosphorique, phosphate
tricalcique de type béta, apatite de calcium non stcechiométrique et oxyde métallique
(TiO,) associés a des composés calciques résorbables, représentent avantageusement
entre 10 et 35 % en poids du matériau final

A lissue de l'opération de moulage (220) la piece obtenue peut subir des
opérations optionnelles (230) de parachevement tel que de l'usinage par enlévement
de matiére afin de lui conférer la forme macroscopique désirée.

Finalement, au cours d'une derniere étape (240) la piece subit une opération de
décapage de surface visant a créer la couche superficielle poreuse. La stérilisation de

la piéce est avantageusement réalisée au cours de cette opération de décapage. Un
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exemple de traitement de décapage conduisant a la formation d’'une couche poreuse
nanostructurée favorable a 'ostéointégration est décrit dans le document FR 2 848 856.

Exemples :

Des mélanges de base sont réalisés a partir de polyéther éthercétone (PEEK), de
phosphate tricalcique (Ca,(PO,),) de type béta, de dioxyde de titane (TiO,) sous forme
anatase et d'hydroxyapatite non stoechiométrique.

Un autre mélange de base est réalisé a partir de polyéther éthercétone (PEEK),
de phosphate tricalcique (Ca, (PO,),) sous forme béta et de dioxyde de titane (TiO,) de
type anatase.

Le PEEK se présente sous la forme d'une poudre ou de granulés d’environ
100 um, distribués par exemple par la Société EVONIK : Evonik Degussa GmbH
Paul-Baumann-Str. 145772 Marl Germany

La référence de PEEK utilisée est dénommée VESTAKEEP® en poudre fine ou
du PEEK 450P ceci notamment pour sa présentation en terme de granulométrie et pour
sa pureté, afin d'optimiser la biocompatibilité du mélange avec les autres constituants.

Si la dihydroxyapatite de calcium est intégrée au mélange, elle I'est toujours sous
une forme non-steechiométrique. Ladite hydroxyapatite se présente sous la forme d'une
poudre blanche.

Le dioxyde de titane, sous forme anatase, se présente sous la forme d'une poudre
dont les grains sont de taille supérieure a 200 um. Elle est, par exemple, distribuée par
VWR international Haasrode Researchpark Zone 3 GELDENAAKSEBAAN 464 B- 3001
LEUVEN Belgique.

a) Proportions

Les composés ci-dessus sont présents dans les proportions suivantes :

Mélange 1 (10 % de charges)

- PEEK : 90 % en poids

- BTCP : 5 % en poids

- TiO, anatase : 4 % en poids

- Hydroxyapatite non-stoechiométrique : 1% en poids

Mélange 2 (20 % de charges)
- PEEK : 80 % en poids
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- BTCP : 9 % en poids
- TiO, : anatase 9 % en poids

- Hydroxyapatite non-stoéchiométrique : 2% en poids

Mélange 3 (30 % de charges)

- PEEK :70 % en poids

- BTCP 14 % en poids

- TiO, : anatase 14 % en poids

- HYDROXYAPATITE 2 % en poids

Mélange 4 (35 % de charges)

- PEEK :65 % en poids

- BTCP 16,5 % en poids

- TiO, :anatase 16,5 % en poids

- Hydroxyapatite non stcechiométrique : 2 % en poids

Mélange 5
- PEEK: 80 % en poids
- BTCP 10 % en poids

- TiO, anatase : 10 % en poids

b) Malaxage
Les constituants de chaque mélange sont placés dans un mélangeur a turbine

jusqgu'a obtention d'une parfaite homogénéisation.

c) Séchage
Chaque mélange homogéne obtenu est séché dans une étuve a circulation d'air

pendant 3 heures a 150 °C.

d) Extrusion- granulation
Cette opération permet d'obtenir dans une filiére un filament ou un tube qui peut

étre coupé en morceaux de longueur différentes afin d'obtenir des granulés ou des
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tuyaux simples ou multiples de toutes les dimensions.

e) Moulage

L'opération de moulage est réalisée sur presse a injecter de type FANUC
électrique 30 tonnes,

Les conditions de préparation du matériel et les conditions de moulage du
meélange correspondent a celles utilisées pour le PEEK pur.

Le PEEK étant un thermoplastique semi-cristallin, il est nécessaire de chauffer le
moule, afin d'éviter la formation d'un voile de surface en phase amorphe. La
thermorégulation du moule est assurée par un systeme de chauffage permettant de le
maintenir a une température de l'ordre de 160°C.

Le moulage est réalisé a une température comprise entre 340 °C et 400 °C et a
une pression d'injection comprise entre 70 et 140 MPa.

Le moule peut étre conformé en fonction de la piéce a obtenir, par exemple pour
la réalisation d'une prothese osseuse, notamment pour des applications orthopédiques
ou dentaires. Un bloc de matiere peut également étre moulé lequel est ensuite découpé
ou usiné selon la forme désirée, pour un comblement osseux ou un implant, type cage
intersomatique pour la colonne vertébrale par exemple. Selon les applications
envisageées, des filaments peuvent étre extrudés qui, apres tricotage ou tissage, sont
utilisés a titre de membrane de gainage, de protection ou de soutien ou bien des feuilles
d'épaisseur variable, éventuellement percées de trous ou de micro trous, afin de réaliser
des membranes.

Résultats

test d'analyse chimique

Figure 3, le spectre de diffraction X du mélange 5, c'est-a-dire a base de PEEK
(80 %), phosphate tricalcique (10 %) de type béta et dioxyde de titane (10 %) sous
forme anatase, réalisé sur une pastille apres I'opération de moulage révéle, par la
présence des pics (301,302, 303, 304, 305), la présence d'hydroxyapatite de calcium
non-stoechiométrique dans le matériau moulé, du méme type que la principale
composante minérale de I'os humain.

Une biopsie est réalisée sur un implant, constitué d’un matériau correspondant
au mélange 1, aprés implantation pendant 30 jours.

L'analyse histologique ne décrit aucune zone inflammatoire et surtout des
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prolongements cytoplasmiques ainsi que des cellules insérées dans la couche
superficielle du matériau.

L'analyse par XPS décrit la présence d'azote dans le matériau a plus de 900
nanometres. L'azote est liée au matériau par des liaisons covalentes. |l faut rappeler
que le matériau ne contient absolument pas d'azote avantimplantation. L'azote provient
donc des cellules au contact avec le matériau.

Par ailleurs I'azote est liée a des radicaux contenant de I'hydrogéne en réalisant
des séquences aminées liées au matériau implanté. Cette analyse permet de conclure
a un principe de greffe, induite, entre les cellules osseuses et le matériau.

La description ci-avant et les exemples de réalisation montrent que l'invention
atteint des objectifs visés, en particulier, elle permet d'obtenir un matériau

ostéomimétique a ostéointégration rapide.
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REVENDICATIONS

Procédé pour 'obtention d'un matériau pour la constitution d’'un implant
endo-osseux a usage medical ou vétérinaire, ostéomimétique, caractérisé
en ce qu’il comprend les étapes consistant a :

I. obtenir (210) un mélange homogéne consistant en un polymeére
thermoplastique biocompatible et du phosphate tricalcique sous la
forme béta ( B TCP),

il faire subir audit mélange une opération de moulage (220) par
injection ou extrusion sur une machine a vis, a une température
d’'injection au moins égale a la température de fusion dudit
polymére et une pression comprise entre 70 MPa et 140 MPa de
sorte a transformer ledit phosphate tricalcique en une apatite de
calcium 3(Ca,(PO,),)(OH),Ca non stoechiométrique similaire a celle
de l'os.

Matériau obtenu par le procédé selon la revendication 1, lequel matériau

est caractérisé en ce qu'il comporte en teneurs pondérales :

a. 65 a 90 % de polymére thermoplastique ;

b. 10 a 35 % de composants complémentaires (130), au moins en
forme d’hydroxyapatite de calcium non stoechiométrique associé
a des composés calciques résorbables.

Implant endo-osseux (100) constitué du matériau selon la revendication 2,

caractérisé en ce qu’il comprend :

X. un coeur compact (120) ;

y. une couche de surface poreuse (115) nanostructurée comprenant
des composeés calciques (130) résorbables.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que le polymére

thermoplastique est constitué de polyéther éthercétone (PEEK).

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce qu’il comprend apres

I'étape i) une étape consistant a :

iii. incorporer (215) dans le mélange d'un oxyde métallique

biocompatibles et bioactif.
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Procédé selon larevendication 5, caractérisé en ce que I'oxyde métallique

incorporé est du dioxyde de titane (TiO,) sous la forme anatase.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce qu’il comprend entre

les étapes i) et ii) une étape consistant a :

iv. incorporer (216) au mélange de l'adénosine monophosphate
(H,PO,)

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce qu’il comprend entre

les étapes i) et ii) un étape consistant a :

V. incorporer (217) au mélange un pourcentage pondéral inférieur a
2 % d’hydroxyapatite non stoechiométrique.

Matériau selon la revendication 2, caractérisé en ce que sa teneur en

hydroxyapatite non-stoechiométrique est supérieure a 2 % en poids.

Implant selon la revendication 3, caractérisé en ce que I'épaisseur de la

couche poreuse (115) de surface est comprise entre 400 nm et 2000 nm.



