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PROCEDE D'OBTENTION D'UN MATERIAU DE COMBLEMENT OSSEUX ET 

MATERIAU OBTENU PAR UN TEL PROCEDE 

L'invention concerne un procede pour l'obtention d'un materiau de comblement 

osseux et un materiau obtenu par un tel procede. L'invention est plus particulierement, 

mais non exclusivement, destinee a la realisation d'implants endo-osseux, notamment 

5 	dentaires, ou a la realisation de protheses osseuses pour des applications medicales 

ou veterinaires. L'invention vise a l'obtention d'un materiau synthetique osteomimetique 

apte a realiser une greffe avec un tissu osseux, !edit materiau pouvant "etre mis sous la 

forme d'une piece, ou implant, de forme predefinie, de proprietes mecaniques 

suffisantes pour suppleer mecaniquement ledit tissu, des son implantation dans celui-ci, 

10 	au moins jusqu'a la realisation et la consolidation de la greffe, en visant egalement une 

osteointegration rapide. 

Le phosphate de calcium est le constituant structure! essentiel d'un tissu osseux. 

Celui-ci se trouve dans !edit tissu sous la forme d'une apatite phosphocalcique 

polysubstituee de composition : 

15 Ca83(P0)43(HPO4, CO3)17(0H2CO3)0, 3  

Cette forme est totalement non stcechiometrique, caracterisee par un ratio Ca/P 

different de 1,67, valeur de ce ratio correspond aux apatites stcechiometriques 

notamment l'hydroxyapatite de calcium (Ca5  (PO4)30H) ou le dihydroxyapatite de 

calcium (Ca10(PO4)6H20). 

20 Selon l'art anterieur, un principe de greffe dans un tissu osseux peut etre obtenu 

par l'utilisation de composes de phosphate de calcium resorbables, c'est-a-dire 

faiblement cristallins et non stcechiometriques avec un rapport Ca/P sensiblement 

different de 1,67, lesquels composes de calcium doivent, en outre, "etre nanostructures 

en 	termes 	de 	porosite. 	Ces 	caracteristiques favorisent 	('action 	combinee 	des 

25 	osteoclastes et des osteoblastes conduisant a l'osteointegration de ('implant dans le 

tissu. 

Le document US 7 517 539 decrit un ciment base sur l'utilisation de phosphate de 

calcium hydrate qui peut etre injecte dans un tissu osseux sous la forme d'une p5te et 

durcir par une reaction exothermique afin de former une structure presentant les 

30 	caracteristiques 	requises 	de 	porosite 	nanostructuree 	et 	de 	non-stoechiometrie. 
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Neanmoins si ce ciment permet d'atteindre une partie des objectifs vises par ('invention 

celui-ci ne permet pas la realisation d'une piece apte a suppleer mecaniquement le tissu 

osseux des son implantation dans celui-ci. 

Le document FR 2 722 694 decrit un materiau et un procede d'obtention d'une 

5 	piece constituee de ce materiau selon un procede de moulage par injection. Selon cet 

art anterieur, ledit materiau consiste en un composite forme d'une matrice polymere 

thermoplastique biocompatible chargee, notamment, avec des poudres realisant un 

apport de phosphate de calcium sous la forme de dihydroxyapatite stcechiometrique et 

de phosphate tricalcique (Ca3(PO4)2). Ce materiau presente des caracteristiques 

10 	mecaniques elevees, notamment en regard de la resistance aux chocs, et module 

d'elasticite proche de celui de l'os. La presence de composes de phosphate de calcium, 

favorise !Integration dudit materiau dans le tissu. Neanmoins, ces composes n'etant pas 

resorbables, 	et la 	surface de 	('implant en 	contact avec les tissus 	n'etant pas 

nanostructuree, ni mOme poreuse, par le fait du procede de moulage par injection, cette 

15 	osteointegration est lente. 

Le document DE100 55 465 decrit un materiau composite consistant en une 

matrice 	polymere 	thermoplastique 	chargee 	de 	dihydroxyapatite 	sous 	forme 

stoachiometrique, et un procede d'obtention d'une piece constituee de ce materiau par 

frittage laser selectif. Ce procede permet d'obtenir une piece de porosite nanostructuree 

20 	mais dans son volume, de sorte que cette porosite se repercute negativement sur les 

proprietes mecaniques de la piece. Par ailleurs, l'hydroxyapatite n'etant pas sous une 

forme resorbable, l'osteointegration de la piece dans le tissu est egalement lente. 

Le document FR 2 848 856 decrit un materiau et le procede d'obtention en 

moulage par injection d'une piece constituee en ce materiau. Ce document decrit en 

25 	outre un traitement de decapage surfacique de la piece moulee permettant l'obtention 

d'une surface poreuse nanostructuree en surface de la piece. Le materiau moule 

comprend une matrice constituee d'un polymere thermoplastique chargee par des 

composes realisant un apport de calcium sous la forme de phosphate tricalcique, de 

monetite (CaHPO4), de dihydroxyapatite et d'hydroxyapatite, ces apatites etant sous 

30 	leur forme stoachiometrique. Apres un traitement de surface, les composes contenant 

du calcium emergeant de la surface de la piece sont partiellement resorbables, et, 

combines a la porosite nanostructuree de ladite surface, accelerent l'osteointegration 

de la piece en comparaison des arts anterieurs exposés ci-avant. 
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La presente invention constitue un perfectionnement majeur de ce dernier art 

anterieur et vise a accelerer encore l'osteointegration de ('implant constitue du materiau 

objet de l'invention. A cette fin, l'invention concerne un procede pour l'obtention d'un 

materiau pour la constitution d'un implant endo-osseux a usage medical ou veterinaire, 

osteomimetique lequel procede comprend les etapes consistant a : 

i. obtenir 	un 	mélange 	homogene 	consistant 	en 	un polymere 

thermoplastique biocompatible et du phosphate tricalcique sous la forme 

beta ( 13 TCP), 

ii. faire subir audit mélange une operation de moulage par injection ou 

10 extrusion sur une machine a vis, a une temperature d'injection au moins 

egale a la temperature de fusion dudit polymere et une pression comprise 

entre 70 MPa et 140 MPa de sorte a transformer ledit phosphate 

tricalcique 	en 	une 	apatite 	de 	calcium 	3(Ca3(PO4)2)(OH)2Ca 	non- 

stoechiometrique similaire a celle de l'os. 

15 Ainsi, le procede objet de l'invention permet de combiner les caracteristiques 

mecaniques 	de 	la 	piece 	moulee 	et 	d'utiliser 	avantageusement 	le 	cycle 

thermodynamique associe a ces conditions de moulage par injection, pour creer une 

apatite de calcium resorbable. 

L'invention concerne egalement materiau obtenu par le procede objet de 

20 l'invention, lequel materiau comporte en teneurs ponderales : 

a. 65 a 90 % de polymere thermoplastique ; 

b. 10 a 35 % de composants complementaires, au moins en forme 

d'hydroxyapatite 	de 	calcium 	non 	stoechiometrique 	associe 	a 	des 

composes calciques resorbables. 

25 Un tel materiau peut etre mis en forme par des techniques d'usinage et de 

soudage pour realiser tout ou partie de pieces destinees a etre implantees dans un tissu 

osseux, et renferme les composes calciques resorbables facilitant son osteointegration 

dans ledit tissu, lesquels composes peuvent "etre reveles en surface par des operations 

d'usinage ou de decapage surfacique. 

30 L'invention concerne egalement un implant endo-osseux constitue du materiau 

selon l'invention lequel implant comprend : 

x. 	un coeur compact ; 
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y. 	une couche de surface 	poreuse 	nanostructuree comprenant des 

composes calciques resorbables. 

Ainsi en comparaison des implants obtenus par les procedes connus de !'art 

anterieur, 	l'implant objet de 	l'invention 	comprend, 	notamment en 	surface, 	une 

5 concentration plus importante de composes calciques resorbables, ce qui accelere son 

osteointegration. Le coeur compact de l'implant lui confere une grande resilience 

mecanique et permet notamment de former tout ou partie de celui-ci sous la forme de 

zones elastiques deformables pour faciliter son accrochage mecanique primaire dans 

le tissu osseux. 

10 L'invention peut Otre mise en oeuvre selon les modes de realisation avantageux 

exposés ci-apres, lesquels peuvent "etre consideres individuellement ou selon toute 

combinaison techniquement operante. 

Avantageusement, 	le 	polymere 	thermoplastique 	est 	constitue 	de 

polyetherethercetone 	(PEEK). 	Ce 	polymere 	thermoplastique 	est 	en 	effet 

15 particulierement biocompatible et presente un module elastique proche de celui de l'os 

ce qui minimise les incompatibilites de deformation elastique a !Interface entre l'implant 

et le tissu d'implantation. 

Avantageusement, le procede objet de ('invention comprend apres l'etape i) une 

etape consistant a : 

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

bioactif. 

De tels composes participent notamment a la radio opacite de l'implant ainsi qu'a 

la cicatrisation. 

Avantageusement, ('oxyde metallique incorpore est du dioxyde de titane (Ti02) 

25 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 osteoclastique. 

Avantageusement, le procede objet de ('invention comprend entre les etapes i) et 

ii) une etape consistant a : 

iv. incorporer au mélange de ('adenosine monophosphate (H3PO4) 

30 Ainsi, la presence d'adenosine monophosphate (H3PO4) favorise les echanges 

transmembranaires ainsi que la regulation des principes de la phosphorylation dans le 

cytoso I . 

Selon un mode de realisation particulier, le procede objet de l'invention comprend 
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entre les etapes i) et ii) un etape consistant a : 

v. 	incorporer au 	mélange un 	pourcentage ponderal 	inferieur a 2 	% 

d'hydroxyapatite non-stoechiometrique. 

Ainsi la teneur d'hydroxyapatite non-stoechiometrique peut "etre legerement 

5 	augmentee sans augmenter la proportion de charges dans le materiau, c'est-a-dire sans 

fragiliser celui-ci. 

Avantageusement la teneur en hydroxyapatite non-stoechiometrique du materiau 

objet de l'invention est superieure a 2 % en poids. 

Cette teneur elevee en hydroxyapatite non-stoechiometrique permet d'accelerer 

10 	l'osteointegration du materiau. 

Avantageusement, l'epaisseur de la couche de surface poreuse de l'implant objet 

de l'invention est comprise entre 400 nm et 2000 nm. Cette epaisseur de couche de 

surface est suffisante pour assurer une penetration de la greffe et assurer un 

accrochage fort de l'implant dans le tissu, sans affaiblir mecaniquement l'implant mOme 

15 	dans ses parties tres fines, et sans creer de contrainte d'incompatibilite de deformation 

entre ladite couche et le corps de l'implant, une fois la greffe realisee. 

L'invention est exposee ci-apres selon ses modes de realisation preferes, 

nullement limitatifs, et en reference 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 

20 realisation implante dans un tissu osseux, avec figure 1A une vue de detail en 

coupe de la pantie superficielle de l'implant et figure 1B une photomicrographie 

de la surface en microscopie electronique montrant la colonisation cellulaire de 

ladite surface ; 

- la figure 2 represente un organigramme du procede objet de l'invention ; 

25 - et la figure 3 montre un spectre de diffraction des rayons X realise sur une 

pastille de materiau obtenu selon un exemple de realisation du procede objet de 

l'invention. 

Figure 1, selon un exemple de realisation non limitatif, l'invention concerne un 

implant endo-osseux (100), par exemple de type dentaire, apte a "etre implante dans un 

30 	maxillaire (190). Ledit implant (100) se presente avantageusement sous la forme d'une 

piece moulee comprenant des reliefs (110) plus ou moins souples aptes a realiser, par 

serrage lateral dans le puit d'implantation, l'accrochage mecanique primaire dudit 

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

Figure 1A, selon une vue de detail en coupe, le materiau constituant l'implant 

comprend une matrice polymere (120) chargee par des particules (130) ceramiques, 

notamment constituant un apport de calcium. La couche de surface (115) de l'implant 

5 est poreuse et nanostructuree. 

Figure 1B, l'implant objet de l'invention realise une greffe par la colonisation, en 

moins de 30 jours, de la couche de surface (115) de l'implant par les cellules (195) du 

tissu osseux. Cet implant (100), compact a coeur, et comprenant une couche de surface 

poreuse 	(115) 	nanostructuree 	laquelle contient des composes 	calciques 	(130) 

10 resorbables, est dit osteomimetique, car d'une part, son module elastique, influence 

essentiellement par le choix du polymere constituant la matrice (120), est proche du 

module elastique de l'os, et d'autre part, la couche poreuse (115) de surface favorise 

l'activite des osteoclastes et des osteoblastes du tissu receveur pour obtenir une 

osteointegration rapide (figure 1B) de l'implant (100) dans ledit tissu receveur (190). En 

15 comparaison de l'art anterieur, l'osteointegration est acceleree par la presence dans 

l'implant, et plus particulierement dans la couche de surface (115), d'une proportion 

accrue, superieur a 2% en poids, d'apatites non-stcechiometriques, resorbables et se 

rapprochant de l'hydroxyapatite constituant le substrat structural du tissu osseux. Ladite 

couche de surface (115) est d'une epaisseur comprise en 400 nm (10-9  m) et 2000 nm 

20 selon la nature des charges et le mode de decapage surfacique utilise. 

Figure 2, ces caracteristiques remarquables sont obtenues par la mise en oeuvre 

du procede objet de l'invention. Selon un exemple de realisation de ce procede, celui-ci 

comprend une premiere etape (210), de preparation, consistant a melanger de fawn 

homogene un polymere thermoplastique biocompatible realisant une structure de type 

25 matrice avec du phosphate tricalcique de type beta : le 13 TCP 	Ca3(PO4)2. Ce 

phosphate tricalcique est choisi dans un grade dit « extra pur » sous forme poudreuse 

avec des grains de taille voisine de 200 pm (10' m). Ce grade de 13 TCP est, par 

exemple, commercialise par la societe VWR international Haasrode Researchpark Zone 

3 GELDENAAKSEBAAN 464 B- 3001 LEUVEN Belgique. 

30 Au cours d'une etape (220) d'injection, ledit mélange subit une operation de 

moulage sur une presse a injecter a vis. Cette etape d'injection est realisee a une 

temperature au moins egale a la temperature de fusion du polymere constituant la 
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matrice et preferentiellement entre 300 °C et 400 °C selon la nature du polymere mis 

en oeuvre. Le cycle thermodynamique de pression et de temperature subi par le 

mélange produit la transformation du phosphate tricalcique en cristaux resorbables et 

en molecules d'apatite de calcium non-stoachiometrique, donc resorbables. 

5 La transformation lors de ('operation de moulage s'effectue selon la reaction : 

4Ca 3(PO4)2+ 4(H20) = > 3((Ca3(PO4)2)(OH)2Ca + 2H PO4  + 1/2  02  

3((Ca3(PO4)2)0H2)Ca correspond sensiblement a l'hydroxyapatite de l'os. Cette 

apatite est totalement non stoachiometrique, donc resorbable, ce qui permet de conferer 

au materiau des proprietes d'integration de type greffe. Les pressions typiquement 

10 atteintes lors de ('operation d'injection/extrusion sont comprise entre 70 MPa et 

140 MPa. 

Les 	caracteristiques 	physico-chimiques 	des 	charges 	biologiques 	de 	type 

ceramiques 	apatitiques 	non-stoachiometriques 	sont 	essentielles 	a 	leur 	activite 

biologique. Resorbables, elles conditionnent leur solubilite et donc leurs interactions 

15 avec le milieu biologique, a la base de leurs principales proprietes biologiques. 

Cette apatite non-stoachiometrique resorbable similaire a celle de l'os favorise les 

echanges transmembranaires des ions calcium ainsi que les reactions transformatives 

des adenosines phosphates dans le cytosol. 

La reaction ci-dessus s'effectue de fagon partielle et le materiau final moule 

20 contient aussi du phosphate tricalcique de type beta, residue!. Ce phosphate tricalcique 

residuel est egalement resorbable et offre avantageusement une fonction cicatrisante. 

Le polymere thermoplastique constituant la matrice est avantageusement choisi 

parmi les polyether ethercetone, les polyether cetone, les polyethercetoneethercetone, 

les polysulfone, les polytetrafluoro-ethylene, les polyaramide, les polyether bloc amides 

25 ou les polyimide, sans que cette liste ne soit exhaustive. De preference le polymere 

thermoplastique est un polyetherethercetone (PEEK). 

Le procede objet de ('invention comprend optionnellement une etape (215) 

consistant a ajouter au mélange obtenu a l'etape precedente, des composes 

ceramiques metalliques. Ainsi, plusieurs oxydes metalliques biocompatibles et bioactifs 

30 choisis parmi les ceramiques des genres dioxyde de titane (Ti02) sous forme anatase, 

dioxyde de zirconium (Zr02), ou oxyde d'aluminium (A1203) mais aussi du sulfate de 

baryum. Ces oxydes metalliques jouent un role de catalyseur dans la reaction chimique, 

de plus, leur masse molaire elevee permet de renforcer la radio-opacite du polymere 
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thermoplastique constituant la matrice. Lesdits oxydes metalliques permettent aussi de 

reguler les concentrations ioniques des milieux biologiques rencontres. 

Plus particulierement, le dioxyde de titane (Ti02) sous forme anatase permet un 

nettoyage du site d'intervention de la chirurgie, favorisant ainsi une cicatrisation plus 

5 rapide, par sa fonction d'activation osteoclastique. 

10 

Une autre etape optionnelle (216) du procede objet de l'invention, consiste a 

realiser une addition d'adenosine monophosphate (H3PO4) lequel favorise les echanges 

transmembranaires ainsi que la regulation des principes de la phosphorylation dans le 

cytosol. Composant les sous unites des acides nucleiques en formant des nucleotides, 

il integre donc les acides nucleiques et sert egalement a transporter l'energie chimique 

dans leurs liaisons acide-anhydride facilement hydrolysees, mais peut aussi se lier a 

d'autres groupements pour former des enzymes qui sont des messagers specifiques 

dans les cellules. 

Associes aux ions calcium labiles contenus dans la formule apatitique non- 

15 stcechiometrique obtenue par ('injection/extrusion, il potentialise les processus de 

cicatrisation et donc d'acceptation biologique des pieces realisees. 

Enfin, selon une autre etape optionnelle du procede objet de l'invention, celui-ci 

peut comprendre une addition (217) d'une petite proportion, inferieure a 2%, d'une 

apatite de calcium non-stcechiometrique au mélange obtenu precedemment. 

20 Pour conserver un materiau moulable ayant la tenue et la resistance voulue, le 

polymere thermoplastique represente au moins 65 % en poids du materiau final. D'autre 

part, pour apporter suffisamment d'elements chimiques destines a favoriser !Integration 

biologique, 	les 	composants 	complementaires 	(acide 	phosphorique, 	phosphate 

tricalcique de type beta, apatite de calcium non stoechiometrique et oxyde metallique 

25 (Ti02) associes a des composes calciques resorbables, representent avantageusement 

entre 10 et 35 % en poids du materiau final 

A ('issue de ('operation de moulage (220) la piece obtenue peut subir des 

operations optionnelles (230) de parachevement tel que de l'usinage par enlevement 

de matiere afin de lui conferer la forme macroscopique desiree. 

30 Finalement, au cours d'une derniere etape (240) la piece subit une operation de 

decapage de surface visant a creer la couche superficielle poreuse. La sterilisation de 

la piece est avantageusement realisee au cours de cette operation de decapage. Un 
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exemple de traitement de decapage conduisant a la formation d'une couche poreuse 

nanostructuree favorable a l'osteointegration est decrit dans le document FR 2 848 856. 

Exemples : 

Des mélanges de base sont realises a partir de polyether ethercetone (PEEK), de 

5 	phosphate tricalcique (Ca3(PO4)2) de type beta, de dioxyde de titane (Ti02) sous forme 

anatase et d'hydroxyapatite non stoechiometrique. 

Un autre mélange de base est realise a partir de polyether ethercetone (PEEK), 

de phosphate tricalcique (Ca3  (PO4)2) sous forme beta et de dioxyde de titane (Ti02) de 

type anatase. 

10 Le PEEK se presente sous la forme d'une poudre ou de granules d'environ 

100 pm, distribues par exemple par la Societe EVONIK : Evonik Degussa GmbH 

Paul-Baumann-Str. 145772 Marl Germany 

La reference de PEEK utilisee est denommee VESTAKEEP® en poudre fine ou 

du PEEK 450P ceci notamment pour sa presentation en terme de granulometrie et pour 

15 	sa purete, afin d'optimiser la biocompatibilite du mélange avec les autres constituants. 

Si la dihydroxyapatite de calcium est integree au mélange, elle l'est toujours sous 

une forme non-stoechiometrique. Ladite hydroxyapatite se presente sous la forme d'une 

poudre blanche. 

Le dioxyde de titane, sous forme anatase, se presente sous la forme d'une poudre 

20 	dont les grains sont de taille superieure a 200 pm. Elle est, par exemple, distribuee par 

VWR international Haasrode Researchpark Zone 3 GELDENAAKSEBAAN 464 B- 3001 

LEUVEN Belgique. 

a) Proportions 

Les composes ci-dessus sont presents dans les proportions suivantes : 

25 Mélange 1 (10 % de charges) 

- PEEK : 90 % en poids 

- pTCP : 5 % en poids 

- TiO2  anatase : 4 % en poids 

- Hydroxyapatite non-stoechiometrique : 1% en poids 

30 

Mélange 2 (20 % de charges) 

- PEEK : 80 % en poids 
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- 8TCP : 9 % en poids 

- TiO2  : anatase 9 % en poids 

- Hydroxyapatite non-stoechiometrique : 2% en poids 

5 Mélange 3 (30 % de charges) 

- PEEK :70 % en poids 

- 8TCP 14 % en poids 

- TiO2  : anatase 14 % en poids 

- HYDROXYAPATITE 2 % en poids 

10 

Mélange 4 (35 % de charges) 

- PEEK :65 % en poids 

- 8TCP 16,5 % en poids 

- TiO2  :anatase 16,5 % en poids 

15 - Hydroxyapatite non stoechiometrique : 2 % en poids 

Mélange 5 

- PEEK : 80 % en poids 

- 8TCP 10 % en poids 

20 - TiO2  anatase : 10 % en poids 

b) Malaxage 

Les constituants de chaque mélange sont places dans un melangeur a turbine 

jusqu'a obtention d'une parfaite homogeneisation. 

25 

c) Sechage 

Chaque mélange homogene obtenu est seche dans une etuve a circulation d'air 

pendant 3 heures a 150 °C. 

30 d) Extrusion- granulation 

Cette operation permet d'obtenir dans une filiere un filament ou un tube qui peut 

Otre coupe en morceaux de longueur differentes afin d'obtenir des granules ou des 
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tuyaux simples ou multiples de toutes les dimensions. 

e) Moulage 

5 

L'operation de moulage est realisee sur presse a injecter de type FANUC 

electrique 30 tonnes, 

Les conditions de preparation du materiel et les conditions de moulage du 

mélange correspondent a celles utilisees pour le PEEK pur. 

Le PEEK etant un thermoplastique semi-cristallin, it est necessaire de chauffer le 

moule, afin d'eviter la formation d'un voile de surface en phase amorphe. 	La 

thermoregulation du moule est assuree par un systeme de chauffage permettant de le 

10 maintenir a une temperature de l'ordre de 160°C. 

Le moulage est realise a une temperature comprise entre 340 °C et 400 °C et a 

une pression d'injection comprise entre 70 et 140 MPa. 

Le moule peut "etre conforme en fonction de la piece a obtenir, par exemple pour 

la realisation d'une prothese osseuse, notamment pour des applications orthopediques 

15 ou dentaires. Un bloc de matiere peut egalement etre moule lequel est ensuite decoupe 

ou usine selon la forme desiree, pour un comblement osseux ou un implant, type cage 

intersomatique pour la colonne vertebrale par exemple. 	Selon 	les applications 

envisagees, des filaments peuvent "etre extrudes qui, apres tricotage ou tissage, sont 

utilises a titre de membrane de gainage, de protection ou de soutien ou bien des feuilles 

20 d'epaisseur variable, eventuellement percees de trous ou de micro trous, afin de realiser 

des membranes. 

Resultats 

test d'analyse chimique 

Figure 3, le spectre de diffraction X du mélange 5, c'est-a-dire a base de PEEK 

25 (80 %), phosphate tricalcique (10 %) de type beta et dioxyde de titane (10 %) sous 

forme anatase, realise sur une pastille apres ('operation de moulage revele, par la 

presence des pics (301,302, 303, 304, 305), la presence d'hydroxyapatite de calcium 

non-stoechiometrique dans le materiau moule, du meme type que la principale 

composante minerale de l'os humain. 

30 Une biopsie est realisee sur un implant, constitue d'un materiau correspondant 

au mélange 1, apres implantation pendant 30 jours. 

L'analyse histologique ne decrit aucune zone inflammatoire et surtout des 
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prolongements cytoplasmiques ainsi que des cellules inserees dans la couche 

superficielle du materiau. 

L'analyse par XPS decrit la presence d'azote dans le materiau a plus de 900 

nanometres. L'azote est Hee au materiau par des liaisons covalentes. II faut rappeler 

5 que le materiau ne contient absolument pas d'azote avant implantation. L'azote provient 

donc des cellules au contact avec le materiau. 

Par ailleurs l'azote est Hee a des radicaux contenant de l'hydrogene en realisant 

des sequences aminees Dees au materiau implant& Cette analyse permet de conclure 

a un principe de greffe, induite, entre les cellules osseuses et le materiau. 

10 La description ci-avant et les exemples de realisation montrent que ('invention 

atteint 	des 	objectifs 	vises, 	en 	particulier, 	elle 	permet 	d'obtenir 	un 	materiau 

osteomimetique a osteointegration rapide. 
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REVENDICATIONS 

1. Procede pour l'obtention d'un materiau pour la constitution d'un implant 

endo-osseux a usage medical ou veterinaire, osteomimetique, caracterise 

en ce qu'il comprend les etapes consistant a : 

i. obtenir (210) un mélange homogene consistant en un polymere 

5 thermoplastique biocompatible et du phosphate tricalcique sous la 

forme beta ( (3 TCP), 

ii. faire subir audit mélange une operation de moulage (220) par 

injection ou extrusion sur une machine a vis, a une temperature 

d'injection au moins egale a la temperature de fusion dudit 

10 polymere et une pression comprise entre 70 MPa et 140 MPa de 

sorte a transformer ledit phosphate tricalcique en une apatite de 

calcium 3(Ca3(PO4)2)(OH)2Ca non stoechiometrique similaire a celle 

de l'os. 

2. Materiau obtenu par le procede selon la revendication 1, lequel materiau 

15 est caracterise en ce qu'il comporte en teneurs ponderales : 

a. 65 a 90 % de polymere thermoplastique ; 

b. 10 a 35 % de composants complementaires (130), au moins en 

forme d'hydroxyapatite de calcium non stoechiometrique associe 

a des composes calciques resorbables. 

20 3. Implant endo-osseux (100) constitue du materiau selon la revendication 2, 

caracterise en ce qu'il comprend : 

x. un coeur compact (120) ; 

y. une couche de surface poreuse (115) nanostructuree comprenant 

des composes calciques (130) resorbables. 

25 4. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que le polymere 

thermoplastique est constitue de polyether ethercetone (PEEK). 

5. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il comprend apres 

l'etape i) une etape consistant a : 

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

30 biocompatibles et bioactif. 
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6. Procede selon la revendication 5, caracterise en ce que I'oxyde metallique 

incorpore est du dioxyde de titane (Ti02) sous la forme anatase. 

7. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il comprend entre 

les etapes i) et ii) une etape consistant a : 

5 iv. 	incorporer (216) au mélange de ('adenosine monophosphate 

(H3PO4) 

8. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il comprend entre 

les etapes i) et ii) un etape consistant a : 

v. 	incorporer (217) au mélange un pourcentage ponderal inferieur a 

10 2 % d'hydroxyapatite non stoachiometrique. 

9. Materiau selon la revendication 2, caracterise en ce que sa teneur en 

hydroxyapatite non-stoachiometrique est superieure a 2 % en poids. 

10. Implant selon la revendication 3, caracterise en ce que l'epaisseur de la 

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