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@ Poudres de verre pour ciments dentaires d’ionomére-verre.

Cette poudre de verre fluoroaluminosilicate pour ciments

i ;entaires d'ionomére-verre présente une densité allant de 2,4 &

<
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3,5 et une dimension moyenne_de particule allant de 0,02 a
10 um; dans ses composants, elle contient de 20 a 50 0% en
poids de Si0., de 20 & 40 % en poids de AlLC; de 15 a
40 % en poids de SrO, de 1 8 20 % en poids de F et de 0 &
15 % en poids de P,0s sur la base des oxydes convertis, et
elle est sensiblement exempte d'ions de métaux alcalins, tels
que les ions Li, Na, K. Rb et Cs, et des ions de métaux
alcalino-terreux que sont les ions Be, Mg (et Ca) et Ba.

Pour améliorer encore ses propriétés physiques, 100 parties
en poids de ls poudre de verre sont traitées en surface par
0,01 a 5 parties en poids d'un acide et/ou d'un fiuorure.
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) La présente invention porte sur des ciments
dentaires et, en particulier, sur des ciments dentaires
d'ionomére-verre. De fagon plus spécifique, la présente
invention se rapporte & des poudres de verre fluorcalumino-
silicate destinées & étre utilisées comme ciments dentaires
d'ionomére-verre.

Les ciments dentaires d'ionomére-verre sont
obtenus & la base par réaction 1'un composant acide,
principalement constitué par de l'acide polyacrylique, avec
des poudres de verre fluoroaluminosilicate, en présence
d'eau, pour la prise, et ils constituent celles des matieéres
qui ont été largement utilisées en art dentaire. Avec les
ciments d'ionomére-verre caractérisés par le fait qu'ils
présentent une biocompatibilité véritablement excellente,
qu'ils se lient chimiquement au matériau de la dent et
qu'ils donnent une masse durcie qui est transparente et d'un
excellent caractere esthétique, on s'attend en outre a ce
gqu'ils renforcent ou consolident la dent en raison du fluor
qu'ils contiennent. En raison de leurs avantages remarqua-
bles, les ciments d'ionomére-verre ont été largement
utilisés pour de nombreux objectifs, comme 1'obturation de
reconstitution, la cimentation des couronnes, des inlays et
des bridges ou des bandes orthodontiques, le garnissage des
cavités, la réalisation de faux-moignons et le scellement
des puits et des sillons.

Cependant, une simple combinaison de poudres de
verre aluminosilicate avec un acide polyacryliqﬁe donne une
pate de ciment, qui est médiocre & la fois en ce qui
concerne l'aptitude & 1'écoulement et l'aptitude au
fagonnage. En outre, étant donné que le ciment demande une
longue période de temps pour que sa prise soit compléte, 1l se
désagrége en surface lorsqu'il est mis en contact avec la
salive ou avec l'eau de la bouche du patient, et il devient
friable, ne réussissant donc pas & fournir sa reésistance

finale et son caractére esthétique. Comme cela est bien
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cOnnu  par un précedent rapport, de nombreux procedés ont éte
recherchés et expérimentés, dans le but de surmonter cec
inconvénients. Par exemple, le Brevet Japonais Mis a la .
Disposition du Public n® 52(1977>-101893 dérrit un liguide
de prise contenant une solution aqueuse & 45 & 60% d'acide
polyacfylique ou d'un copolymére acrylique, et au moins un
acide carboxylique polybasique en une quantité de 7 & 25% du
poids total. Avec ce liquide, des vitesses de réaction
supérieures et une résistance au broyage améliorée pouvaient
étre obtenues. Le Brevet Japonais Mis & la Disposition du
Public n* 57(1982)—2210"déorit un liquide de prise pour
ciments d'ionomeére-verre, qui contient de l'acide tartrique
et un sel fluoro-complexe avec un copolymére de 1'acide
acrylique, et qui a été trouvé comme produisant les effets
précités et conduisant a une moindre solubilité. Par
ailleurs, la Demande de Brevet Japonais n° 60(1085)-206299
décrit des ciments dentaires d'ionomére-verre contenant des
poudres de verre traitées en surface par un fluorure, et
montre qu'une pate de ciment, juste aprés le mélangeage, est
méliorée en ce qui concerne son aptitude & l*écoulement, de
méme que son aptitude au mélangeage.

Comme cela a été établi dans ce qui précede,
diverses recherches ont été faites pour trouver des
perfectionnements aux ciments dentaires d'ionomére-verre;
cependant, on trouve gue les ciments dentaires, qui ont eteé
développés jusqu'd maintenant, présentent de nombreux '
désavantages et sont encore loin de 1'idéal. Par exemple,
alors que la solubilité des ciments dentaires & base de
phosphate de zinc dans l'eau distillée est d'environ 0,03%,
telle que mesurée selon la norme JIS T 6602, celle des
ciments d‘ionomere—verre est de 0,2% et au-dessus. De ce
point de vue, il y a encore beaucoup 2a modifier. Lbquue
les ciments d'ionomere-verre sont réellement appliqués dans
la bouche & des fins cliniques, une réduction de leur
solubilité semble indispensable pour leur meilleure

durabilité dans la bouche. Dans le cas des ciments courants
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d‘ionomereiverre, un phénoméne de %ragilisation de la
surface du ciment, que l'on estime corrélé avec la
solubilite, se prodult lorsque ces ciments entrent en
contact avec la salive & un stade précoce du processus de
prise. La surface du ciment, qui n'est pas complétement
durcie, est facilement attaquée par l'eau, et elle s'y
dissout, posant ainsi le probléme de la perte de sa
transparence. Ce probléme conduit & un défaut sérieux emn
considération du caractire esthétique, lorsque ce ciment est
utilisé pour 1l'obturation de reconstitution. Pour cette
raison, il est nécessaire d'appliquer un vernis capable
d'étre résistant a l'eau sur la surface du ciment juste
aprés l'obturation, de fagon & stopper 1'attaque pé;qzeau.
En outre, les ciments durcis avaient une résistance au
broyage quelgque peu améliorée, mais ils étaient encore
insuffisants, par comparaison avec celle du matériau de la
dent. Il y a donc une demande croissante envers une plus
grande amélioration de la résistance au broyage de ces
";iments.

Si 1'on se référe aux propriétés d'ensemble des
matiéres dentaires fournies aux cliniciens sous la forme de
produits semi-finis, le temps de fagonnage devrait étre, de
préférence, long, et, au contraire, le temps de prise
devrait é&tre court. En d‘autres termes, la pate de ciment
doit, de préférence, conserver son aptitude & 1'écoulement
seulement pendant le temps requis, et ellerdoit durcir aussi
brusquement que possible. Cependant, les ciments courants
d'ionomere-verre sont encore trés loin de 1'idéal de ce
point de vue.

Par suite de recherches effectuées sur les poudres
de verre fluoroaluminosilicate, utilisées pour des ciments
dentaires d'icnomére—verre; dans le but d'améliorer les
points précédents, il a été découvert, de fagcon inattendue,
que certains verres, ne contenant pas de métal alcalin,
conviennent pour atteindre l'objectif de la présente

invention.



10

15

20

25 -

30

35

2610916
4

Conforﬁément 4 un premier aspect de la présente
invention, ©on propose une poudre de verre fluoroaluminc-
silicate pour ciments dentaires d‘ionohére-verre, qui
posséde une densité allant de 2,4 & 3,5 et une dimension
moyenne de particule allant de 0,02 & 10 um, et qui, dans
ses composants, contient de 20 & 50% en poids de SiDZ, de 20
a4 40% en poids de A1208, de 15 & 40% en poids de Sr0, de 1 a
20% en poids de Fz,et de 0 & 15% en poids de ons)sur la
base des .oxydes convertis, et gui est sensiblement exempte
d'ions de métaux alcalins, tels que les ions Li, Na, K, Rb
et Cs, et des ions de métaux alcalino-terreux que sont les
ions Be, Mg et Ba. La poudre de verre conforme au premier
aspect de la présente invention est trouvée comme ayant une

solubilité inférieure,comme présentant une excellente

J
résistance & 1l'eau, et comme ayant une sensibilité & l'eau
tré5»féible au stade initial de la prise. En outre, un:
ciment d'ionomére-verre, obtenu & l'aide des présentes
poudres de verre, posséde un temps de fagonnage suffisant,
a savoir qu'un laps de temps suffisant est laissé pour la
manipulation, et il durcit plus rapidement. De plus, ce
ciment d'ionomére-verre présente beaucoup d'autres avan-
tages, y compris les améliorations des propriéteés physiques,
telles que la résistance au broyage, et la propriété dfétre
impénétrable aux radiations (radio-opacite) aui est
conférée. ’

Conformément & un autre aspect de la présénte
invention, on propose une poudre de verre dans laquelle CaO
esf exclu de la poudre de verre selon le premier aspect de
l*'invention. Autrement dit, on propose une poudre de verre
fluoroaluminosilicate pour ciments dentaires d'ionomére- .
verre, qui présente une densité allant de 2,4 & 3,5 et une
dimension moyenne de particule allant de 0,02 & 10 pm, et
qui, dans ses composants, contient de 20 & 50% en poids de
SiOZ,de 20 & 40% en poids de Al de 15 & 40% de Sr0, de
1 & 20% en poids de F

273

2)et dg 0 & 15% en poids de Pgos)sur la
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d'ions de métaux alcalins, tels que les ions Li, Na, K, kb
et Cs, et des ions de métaux alcalino—terreux.que sont les
ions Be, Mg, Ca et Ba. On a trouvé qu‘unrciment d'ionomere-
verre faisant usage de cette poudre de verre offre une bien
meilleure amélioration en ce qui concerne les effets
susmentionnés. Le ciment d'ionomére-verre, faisant usage de
la poudre de verre exempte de Ca, offre une bien meilleure
amélioration en ~2 qui concerne la résistance a l'eau, la
sensibilité & l*eau au stade initial de la prise, l*aptitude
4 la manipulation en vue du mélangeage, les propriétés de
prise, la radio—opacité et les propriétés physiques.

Conformément & encore un autre aspect de
1'invention, on propose une poudre de verre fluorocalumino-
silicate pour ciments dentaires 4'ionomeére-verre, caracté-—
risée par le fait que la poudre de verre, conformément au
premier ou au second aspect de 1'invention, est traitée en
surface par un acide et/ou un fluorure, en une quantiteé
allant de 0,01 a 5 parties en poids par rapport & 100
parties en poids de ladite poudre.

En plus des effets tels que les améliorations de
la solubilité et la diminu%ion de la sensibilité & l'eau au
stade initial de la prise, les ciments d'ionomére-verre
contenant les poudres de verre traitées en surface selon la
présente invention sont efficaces pour améliorer encore
1'aptitude & 1l'écoulement et, de ce fait, 1'aptitude & la
manipulation en vue du mélangeage de la pate de ciment.

les ciments dentaires 4'ionomére-verre, dans
lesquels les poudres de ;erre fluorcaluminosilicate de la
présente invention sont utilisées, présentent une solubiliteé
diminuée, mais ils sont améliorés en ce qui concerne la
durabilité, comme cela a déeja été mentionné. En plus, les
ciments 4'ionomére-verre pfésentent une sensibilitée & 1l'eau
diminuée au stade initial de la prise, Jjuste apres le
mélangeage.
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Les propriétés de prise de ciments d'ionomeére-
verre sont extrémement améliorées et l'aptitude & 1'eécoule-
ment des pAtes de ciment est maintenue sur une période de
temps accrue, de telle sorte que leur prise se deroule plus
rapidement. Par consééuent, iee manipulations cliniques
pour le colmatage, l'obturation, etc. peuvent étire effectues .
de facon satisfaisante, avec suffisamment de temps. En
outre, les ciments d'ionomére-verre combinent des proprieéteés
physiques bien plus améliorées, telles qu'une résistance
plus élevée au broyage et une résistance a la désintégration
avec la radio-opacité. Egalement, l'aptitude & 1l'écoulement
des pates de cilments est suffisante.

On souhaite que la poudre de verre utiliséé dans
la‘présente invention posséde une densité absolue se situant
dans la plage allant de 2,4 & 3,5. La densité absolue des
poudres de verre peut é&tre mesurée par des méthodes
employées habituellement utilisant un pycnometre. Lorsque -
la poudre présente une densité de 2,4, ou au-dessous, sSOn
poids devient trop léger pour qu'elle puisse étre mélangée
avec le liquide, de telle sorte que 1l'on rencontre des
difficultés dans le mélangeage. Pour cette raison, la
poudre devrait, de préférence, présenter une densite
dépassant 2,4. Par ailleurs, lorsque la poudre présente une
densité de plus de 3,5, la proportion de AIZDS, 8102 et Fz’
présentant une influence sur la réactivitée, s'écarte du
domaine préféré de la présente invention, conduisant ainsi a
une réactivité inférieure. Par conséquent, on préfere que
la densité de la poudre de verre aille de 2,5 & 3,5 inclus.

Dans la présente invention, 1l est nécessaire que
les poudres de verre présentent une dimension moyenne de
particule allant de 10 & 0,02 um. L'utilisation de poudres
de verre présentant une dimension moyenne de particules
dépassant 10 um n'est pas préférée, étant donné gque de
felles poudres conduisent & une mauvaise adaptation d'une
couronne obtenue par coulée de précision, si elles sont

utiliséés comme ciment de colmatage. Dans ce cas, une
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couronne, un inlay ou un bridge reposent excessivemsnt lcin
de la cavité dentaire. Ceci rend 1l'équilibration occlusale
difficile et présente une influence défavorable sur la
durabilité du ciment dans la bouche. Egalement, lorsque des
poudres présentant une dimension moyenne de particule de
plus de 10 um sont utilisées pour 1l'obturation de reconsti-
tution, un probléme se pose en liaison avec une sensation de
contact, étant donné qu'il est impossible d'obtenir le polil
de surfac. souvhaitable de la matiére 4'obturation par une
méthode de polissage classique. En outre, la réaction de
prise de telles poudres avec un liquide est si lente que
leur sensibilité & l'eau dans le stade initial de la prise
devient plus élevée. Pour ces raisons, les poudres de verre
devraient avoir une dimension moyenne de particule de 10 pm,
pu au-dessous. Par ailleurs, avec des poudres de verre
fines présentant une dimension moyenne de particule de

0,02 um, ou au-dessous, la manipulation de mélangeage tombe
dans un extréme, de telle sorte qu'il est tres difficile de
réaliser un mélangeage effectif. Ceci signifie que le
rapport poudre & liquide diminue par suite de difficultés
mises en jeu dans l'incorporation et le mélangeage de la
poudre avec le liquide. Pour ces raisons, la dimension
moyenne de particule des poudres de verre utilisées est
limitée a 0,02 a 10 pm inclus. La mesure directe de la
dimension moyenne de particule des poudres de verre peut
eétre facilemeﬁt réalisée au microscope électronique. Par
l'expression “dimension de particule", on entend ici la
valeur calculée comme la moyenne des diamétres entre le plus
grand et le plus petit diameétre des particules.

Les poudres de verre aluminosilicate, qui sont
généralemenf utiliséés dans les ciments d'ionomére-verre,
consistent en un verre dit au silicate. Par suite de la
structure dans laquelle Al est mis & la place de Si, la
présence d'ions métalliques est essentiellement requise pour
l1*équilibre électrique. Parmi ces ions métalliques, les

ions de métaux alcalins sont particuliéreﬁent efficaces pour
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diminuer la valeur des points de fusion des verres, et
également faciliter la fabrication des verresz. Cependant,
il a été découvert que les iomns de métaux alcaline procurent
une influence défavorable sur la nature des ciments
d'ionomére-verre. Par exemple, 11 a éte remarqdé gu'une
masse durcie de ciments d'ionomére-verre, faisant usage de
poudres de verre contenant ces ions métalliques, présente
une solubilité éelevée dans 1l'eau. En d'autres termes, de
telles poudres de verre sont responsables de diminutions de
la résistance & 1'eau, ;prsqu'elles éont utilisées dans la
bouche. Par comnséquent, un ciment d4'ionomére-verre, qui
contient‘des poudres de verre exemptes de tels ioms de
métaux alcalins, présente une solubilité extrémement
diminuée. Ceci implique que, lorsqu'un tel ciment est
appliqué dans la cavité buccale sur une longue période de
temps, des résultats favorables sont obtenus en liaison avec
le maintien et la résistance 4 1'eau du ciment durci. La
sensibilité du ciment & 1'eau dans le stade initial de la
prise a été également réduite par 1'élimination des ions de
métaux alcalins. Par conséquent, méme lorsque la surface du
ciment vient en contact avec 1l'eau durant la prise initiale,
le phénoméne de trouble en surface, conduisant & des
diminutions de la transparence et de caractéristiques
esthétiques, peut étre supprimé de fagon substantielle.

Par conséquent, dans la présente invention, la
teneur en ions de métaux alcalins, tels que les ions Li, Na,
K, Rb et Cs, est sensiblement nulle. En d'autfes ternes,
des composés de métaux alcalins ne peuvent pas étre utiliseés

intentionnellement comme matiéres de départ pour la

" fabrication de verres selon la présente invention. Les

poudres de verre fluorcaluminosilicate, exemptes d'ions de
métaux alcalins, conformément & la présente 1nventién, ont
également une influence favorable sur les caractéristiques
de prise. Il est ainsi possible d'augmenter la longueur du
temps durant laquelle une pate de ciment conserve une

aptiiude suffisante & 1'dcoulement, autrement dit, le temps de
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manipulation. Réciproguement, les ciments d'ionomére-verre

- 3
incluant des poudres de verre contenant des ions de métaux

alcalins présentent un temps de manipulation qui est court,
étant donné que la viscosité d'une phte de ciment obtenue &
partir de ces ciments, juste éprés le mélangeage, augnmente
rapidement.

En reégle générale, les ions des métaux alcalino-
terreux qui sont contenus dans les poudres de verre
ré gissent plus rapidement que ne le font les ions aluminium
au cours de la prise des ciments 4'ionomére-verre. De ce
fait, les ions de métaux alcalino-terreux jouent un réle
notable dans le stade initial de la réaction. Cependant,
étant donné que les ions Ba2+ sont connus comme posséedant
une toxicité, il n'est pas préféré de les ajouter aux
réactifs dans les pdudres de verre de ciments dentaires
d'ionomére-verre de la présente invention, qui font partie
des biomatériaux. Lorsque les ions Be et Mg sont ajoutés au
verre aluminosilicate de la présente invention, leur
réaction de prise est si retardequ'on ne peut pas
s'attendre a des caractéristiques de prise brusque. En
outre, diverses propriétés physiques diminuent également.
Comme ions de métaux alcalino-terreux convenables, on
mentionne les ions Ca et Sr, mais une préférence est donnée
au ions Sr. Le verre aluminosilicate contenant des ions Sr,
plutst gue des ions Ca, subit une réaction de prise plus
brusque et ilrposséde diverses propriétés physiques
excellentes incluant la résistance au broyage. Dans la
présente invention, les ions Sr constituent un composant
essentiel. Les ions Ca peuvent étre ajoutés, sans que cela
ne soit obligatoire. Le verre aluminosilicate contenant des
ions Sr présente un avantage supplémentaire, qui est celui
de lui conférer la radio-opacité. La radioc-opacité est
impoftante dans le diagnostic ou le pronostic, parce qu'il
est nécessaire de confirmer les emplacements pour 1l'obtura-
tion, le colmatage, etc.,rlorsque le ciment est utilisé dans

de tels buts. »
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le verre selon la présente invention doit étre
composé principalement des ions Si, Al, Sr, F et O et, de
préférence, contenir des iomns P. Dans la présente
description, comme cela est habituel dans le cas ou la
composition des verres est généralement exprimée en termes
de pourcentage en poids, des ions tels les ions Si, Al, Sr
et P, excepté pour les ions F, sont convertis en leurs
oxydes, et les ions F vont tels quels. Les
pourcentages des ions respectifs de la composition sont
alors définis sur la base d'un poids total de 100%. Par
conséquent, les composants principaux selon la présente
invention. sont SiDz, A1203, sSro, P205et Fz.

Dans la composition de verre selon la présente
invention, la proportion des quantités de Si02 va de 20 a
50% en poids du poids total des poudres de verre.

~ Des compositions de verre, contenant 8102 dans une
proportion de plus de 50% en poids, présentent & la fois une
résistance diminuée et une réactivité diminuée, et, de ée
fait, ne peuvent pas étre utilisés pour entrer dans la
constitution de ciments d'ionomére-verre. En outre, la
masse durcie posséde une solubilité accrue et une résistance
médiocre a 1'eau. Des compositions de verre contenant Si0,
eﬁ une quantité de moins de 20% en poids rendent la )
fabrication du verre difficile, et donnent des éiments
d'ionomére-verre gui présentent une solhbilité plutst
diminuée ét,'de ce fait, une résistance diminuée. Les
matiéres premiéres de SiD2 comprennent. principalement du
sable de silice (8102), du kaolin (A1203o 28102 . 2H20> et
similaires.

Dans les compositions de verre selon la présente
invention, la proportion de A1203 va de 20 & 40% en poids du
poids total des poudres de verre. Des compositions de
verre, contenant Alzos en une quantité de moins de 20% en
poids, donnent des ciments d'ionomeére -verre qui durcissent
avec une vitesse de réaction trés basse et, qui, une fols
durcis, ont des propriétés physiques diminuées. Des

compositions de verre présentant une teneur en A1, 0, de plus
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de 40% en poids présentent un point de fusion trop éleve, et
elle donnent des ciments dentaires qui présentent une
transparence et des propriétés esthétiques qui sont
médiocres. De ce fait, la plage des compositions de AIZD3
est limitée a celle de 20 & 40% en poids du poids total des
poudres de verre. '

Les matiéres premiéres de A1203 peuvent
comprendre, par exemple, de l'alumine (A1203), de
1'hydroxyde d'aluminium [Al(OH)S], du kaolin

(AIZDS . 28102 . 2H20), du fluorure d'aluminium (AlFs), du

"phosphate d‘aluminium (Al1PO,) et similaires.

4
La proportion de SrO utilisée dans la présente

invention est limitée & uné plage de 15 & 40% en poids sur
la base du poids total des poudres de verre. Des
compositions de verre contenant SrO en une quantité de moins
de 15% en poids rendent la pate de ciment moins réactive, et
la fabrication de verre, difficile. Egalement, on trouve
une diminution de la radio-opacité. Des compositions de
verre contenant SrO en une quantité de plus de 40% en poids
& nouveau rendent la fabrication de verre difficile, et
donnent des ciments dentaires qui doivent étre manipulés en
un plus court espace de temps, qui présentent des propriétes
physiques de moindre valeur, et qui ne peuvent pas étre
utilisés dans la pratique. Les matiéres premiéres de Sr0,
utilisées dans la présente invention, peuvent comprendre du
carbonate de strontium (Sr008>, de 1l'hydroxyde de strontium
[Sr0H) 5
strontium,(Ser), du phosphate de strontium [SrS(PD4)21 et

1, de l'oxyde de strontium (Sr0>, du fluorure de

similaires.

Dans la présente invention, la proportion de Fz
est limitée & la plage de 1 & 20% en poids, sur la base du
poids total des poudres de verre. Des :compositions de verre
présentant une teneur en fluor de moins de 1% en polds
présentent un point de fusion du verre trop éleve. Le fluor
est requis pour la fusion du verre. En d'autres termes, le

fluor est trés efficace pour abaisser le point de fusion des
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verres, et il agit comme fondant. En une quantite de moOinL&
de 1% en poids, le fluor n'a pas d'effet marqué sur une
diminution du point de fusion des verres. En une quantiteé
de moins de 1% en poids, la réactivité des poudres chute
également. Par ailleurs, lorsque le fluor (F2> est
incorporé dans des compositions de verre en une guantité de
plus de 20% en poids, la réactivité des poudres de verre
chute & nouveau, de telle sorte gque les ciments durcis
résultants présentent des propriétés physiques de moindre
valeur. Les ciments présentent également une solubilité
accrue. Pour ces raisons, la teneur en fluor est limitée 2
la plage de 1 & 20% en poids. Les matiéres premiéres de
fluor peuvent cdmprendre du fluorure de strontium (Ser), du
fluorure d'aluminium (AlFs) et similaires.

Les phosphates peuvent étre utilisés de fagon a
abaisser les points de fusion des verres, mais il n'est pas
obligatoire de les ajouter aux compositions de verre.
Cependant, on doit souligner que les phosphates peuvent
servir a augmenter le temps de manipulation des pates de
ciment. Pour cette raison, les phosphates peuvent, de
préférencé, étre ajoutés aux compositions de verre en une
certaine quantitée, de fagcon a améliorer la manipulation de
mélangeage de la pate de ciment. Cependant, l'incorporation
du phosphate en une quantité de plus de 15% en poids,
calculéeven tant que P205, n'est pas appropriée, étant donne
que la réaction de prise se déroule trop lentement pour des
ciments dentaires. De ce fait, la proportion du phosphate
est limitée a la plage de 0 & 15% en poids, calculée en tant
que P205. hLes matiéres premiéres de,on5 peuvent comprendre
par exemple, du phosphate d'aluminium <A1PO4>, du phosphate
de strontium [SrS(PO4)23 et similaires.

Comme cela a été établi dans ce qui préceéde,: les
verres aluminosilicates de la présente invention contiennent
SiDz, Alzos, Sro, F2 et P205 comme composants principaux, et
ils sont sensiblement exempts, aussi bien des ions de métaux

alcalins, tels que les ions Li, Na, K, Rb et Cs, que des
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ions de métaux alcalino-terreux, tels que des ions Be, ¥g et
Ba. Cependant, 11 doit é&tre entendu qu‘'une quelconque

limitation n'est pas imposée sur les autres éléments. Comme

cela a déja été décrit en détail, les proportions de Sioz,

AlZDS, Sro, F2 et P205 affectent divers aspects tels que le
temps de manipulation, le temps de prise initiale, les
propriétés physiques, telles que la solubilite, la
transparence et la densité. Les matiéres premiéres de
telles substances ne sont pas limitées & celles mentionnées
ci-deésus, et peuvent étre évaluées au préalable et
formulées sur la base du calcul pour la formulation. Ce qui
est essentiel dans la présente invention est que les
composants critiques des verres puissent appartenir au
domaine déefinl par la préseﬁterinvention.

Les poudres de verre de la présente invention
péuvent étre obtenues par fusion des matiéres premiéres,
refroidissement, puis pulvérisation de celles-ci de la facon
classique. Par exemple, les matiéres premiéres peuvent étre
pesées et mélangées ensemble, fondues & une température
supérieure, dépassant 1000°C, refroidies dans l'air, et
pulvérisées & l'aide d'un'broyéur 4 billes, etc. De fagon
davantage préférée, on peut faire passer les poudres
résultantes & travers un tamis, de‘faqon 4 enlever les plus

grandes particules. De fagon habituelle, on peut faire

- passer les poudres & travers un tamis présentant une

ouverture de maille de 177 pm (#80), ou, de fagon davantage
préférée, a travers un tamis présentant une ouvérture de
maille de 122 pm (120 mesh).

A titre d'exemples d'acides utilisés pour le
traitement de surface selon la présente invention, on peut

mentionner l'acide phosphorique, l'acide chlorhydrigue,

: 1'acide pyrophosphorique, l'acide tartrique, 1'acide -

citrique, l'acide glutarique, l'acide malique, l'acide
acétique, etc. Dans le méme but, des phosphates mono-
basiques ou dibasiques, qui sont des substances acides,

peuvent également &tre utilisés. A titre d'exemples de
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fluorures utilisés pour le traitement de surface selon la
présente invéntion, les fluorures décrits dans la Demande de
Brevet Japonais n® 60(1085)-206229 peuvent &tre utilisés.
Si les poudres de verre aluminosilicate exemptes d'ions de
métaux alcalins et d'une partie des ions de métaux alcalino-
terreux, tels que ceux décrits dans la présente invention,
sont traitées en surface avec ces acides et/ou ces
fluorures, non seulement les propriétés physiques sont
améliorées, mais encore l'aptitude & l'écoulement et
l'aptitude & la manipulation de la pate de ciment sont
également améliorées. Ainsi, lorsque les verres
aluminosilicates décrits dans la présente invention sont
traités en surface par les acides et/ou les fluorures, les
ciments dentaires d'ionomére-verre qui sont obtenus sont
bien plus améliorés en ce qui concerne leur efficacité, par
rapport aux ciments dentaires connus. §i 1'on prend en
considération les propriétés physiques, les fluorures sont
préférés aux acides. 11 va de soi que les verres alumino-
silicates peuvent étre traités simultanément ou successi-
vement par les acides et les fluorures. Le traitement de
surface peut étre obtenu par mélangeage mécanique avec un
broyeur, etc. En variante, les acides ou les fluorures
peuvent étre dissous dans de l'eau distillées ou damns
~certains solvants, qui sont ensuite mélangés avec les
poudres de verre, en faisant suivre par leur élimination par
séchage. ‘

Comme acides polyméres utilisés en combinaison
avec les poudres de verre de la présente invention, lorsque
1'on prépare des ionoméres-verre dentaires, usage peut étre
fait des liquides connus pour des ciments d'ionomére-verre.
Par exemple, l'acide polyacrylique, les copolyméres de
l'acide acrylique, l'acide polymaléique, etc. peuveﬁt étre
utilisés. En outre, les liquides d'amélioration de prise
connus peuvent &tre utilisés tout aussi bien. Par exemple,
préférence particulieére est donnée aux liquides de prise

contenant des acides carboxyliques polybasiques décrits dans
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la Publication du Brevet Japonais n° 52(1977)-101893. Ces
acides polyméres ou ces acides carboxyliques polybasiques
peuvent é&tre partiellement ou totalement pulvérulents et
mélangés avec les poudres de verre de la présente invention
a4 des fins pratiques. Dans ce cas, il ne se pose pas de
probléme, si le mélange est effectué en présence d'une
quantité d'eau appropriee.

EXEMPLES ]
La présente invention sera maintenant expliquée
Plus en détail avec référence aux exemples et aux exemples

comparatifs suivants.

Exemple 1

Dans un mortier, on mélange de fagon suffisante
25,6 g d'hydroxyde d'aluminium [Al(OH)SJ, 37,4 g de sable de
silice (SiOz>, 2,1 g de carbonate de strontium (SrCOS>,
11? 0 g de fluorure d‘'aluminium (AlFB) et 23,9 g de
phosphate de strontium [Sr8<PO4)2]. Aprés le mélangeage, le
mélange a été placé dans un creuset de porcelaine, lequel a
ensuite été fixé dans un four électrique. Le four a été
porté & la température de 1200°C, et il a été contrélé
continuellement pour étre maintenu & cette tem?érature
pendant 3 heures. Aprés refroidissement par l'air, le
produit a été pulvérisé dans un broyeur & billes pendant
20 heures. On a fait passer les poudres & travers un tamis
de 122 um d'ouverture de maille (120 mesh), pour obtenir des
poudres de ciment dont on a trouvé qu'elles avaient une
densité de 2,68 et une dimension moyenne de particule de
3,4 ym. Les poudres de ciment ont ensuite été mélangées

avec un liquide de prise,,dispbnible dans le commerce,pour

ciments d'ionomére-verre (“"Fuji Ionomer Type I Liquid",

commercialisé par *G-C Dental Industrial Corp." et fourni
sous le n* de lot 120641), dans une proportion de 1,8 g a

1,0 g pour la mesure des propriétés physiques. Le temps de
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prise initiale, la résistance au broyage et le taux de
désintégration ont été mesurés conformement & la norme
JIS T-6602 pour ciments dentaires de phosphate de zinc. On
a déterminé le tempé de manipulation en déterminant ie
moment ou la’pointe d'une spatule ne pénétre plus dans la
surface d'une paAte de ciment mélangée. Le taux de désinte-
Vgration juste apres la prise initiale a été mesuré entre '
10 minutes et 60 minutes aprés le début du meélangeage,
conformément & la norme JIS T-6602. Dix minutes aprés le
commencement du mélangeage, le ciment durci a été plonge
dans de l'eau distillée, et il en a été retiré au bout de
60 minutes. Pour mesurer l'aptitude & l'écoulement d'une
pate de ciment, une charge de 120 grammes a été appliquée 2
0,5 ml de la pate de ciment par lé méthode de mesure de la
consistance standard conformément & la norme JIS T-6602, et le
diamétre (moyenne entre le plus grand et le plus petit
diamétre) de la pate de ciment ainsi étalée a été mesure.
Cependant, c'était 1,5 minute aprés le commencegt du
mélangeage que la charge a ete appliquée & la pate de
ciment. La consistance, le temps de manipulation, lé temps
de prise intiale, la résistance au broyage, le taux de
désintégration et le taux de désintégration juste apres la
prise initiale, qui ont été mesurés,étaieﬁt respectivement
de 30 mm,.2 minutes 585 séconde&, 5 minutes 15 secondes,
16186+785 N/cm2 (1650£80 kg/cm2>, O,OQ%Iet 0,52%. On a
ainsi trouve que le ciment constituait un excellent ciment

dentaire de colmatage.

Exemple 2
Dans un mortier, on a mélangé de fagon suffisante
34,0 g de kaolin (Al,0Og « 2810, » 2H,0), 25,8 g de
carbonate de strontium (SrCOS>, 15,6 g de phosphate
dtaluminium (AlPD4), 13,3 g de fluorure d'aluminium (AlFS)
et 11,3 g de sable de silice <8102). Aprés le mélangeage,
le mélange a été placé dans un creuset de platine, lequel a

ensuite été chauffé dans un four électrique. Apres
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chauffage, le four a été maintenu & une température

[
O

o

intérieure constante de 1250°C, pendant 3 heures=. Apre
fusion, la masse fondue a été refroidie dane l'air, puis
pulvérisée dans un broyeur & billes, pendant 25 heure= et on
a fait passer les poudres obtenues & travers un tamis de

122 pm d'ouverture de maille (120 mesh), pour obtenir des
poudres de ciment dont on a trouvé qu'elles avaient une
densité de 2,77 et une dimension moyenne de particule de

2,8 pm. Les poudres de ciment ont ensuite été mélangées
avec un liquide de prise, disponible dans le commerce, pour
ciments d'ionomére-verre ("Fuji Ionomer Type I Liquid",
commercialisé par "G-C Dental Industrial Corp." et fourni
sous le n* de lot 120641>, .dans une'proportion de 1,8 g &
1,0 g. La consistance, le temps de manipulation, le temps
de prise intiale, la résistance au broyage, le taux de
désintégration et le taux de désintégration juste apres la
prise initiale, qui ont été mesurés selon les modes
opératoires de 1'Exemple 1, étaient respectivement de.31 mm,
3 minutes 05 secondes, 5 minutes 15 secondes,

17462883 N/em® (178090 kg/cm?), 0,07% et 0,42%. On a
ainsi trouvé que le ciment‘constituait un excellent ciment

dentaire de colmatage.

Exemple 3

Dans un mortier, on a mélangé de fagon suffisante
52,3 g de kaolin (A1208 . 28102 . 2H2D), 31,9 de fluorure de
strontium (Sr¥_ >, 8,3 g de phosphate d'aluminium (ALPQ,> et
7,5 g de sable de silice fSiDz). Aprés le mélangeage, le
mélange a été placé dans un creuset de platine, lequel a
ensuite été chauffé dans un four électrique. Apreés le
chauffage, le four a -été maintenu & une température
intérieure constante de 1280°C pendant 3 heures. Apreés la
fusion, la masse fondue a été refroidie dans l'air, puis
pulvérisée dans un broyeur & billes pendant 20 heures, et omn

a fait passer les poudres cbtenues & travers un tamis de



15

S
a

2610916

18

122 pm d4'ouverture de maille (120 mesﬁ), pour obtenir des
poudres de ciment dont on a trouve gqu'elles avaient une
densitée de 2,87 et une dimension moyenne de particule de
2,9 um. Les poudres de ciment ont ensuite éte melangées
avec un liquide de prise, disponible dans le commerce, pour
ciments d'ionomére-verre (*Fuji Ionomer Type I Liguid",
commercialisé par *G-C Dental Industirial Corp." et fourni
sous le n°® de lot 120641), dans une proportion de 1,8 g &
1,0 g. La consistance, le temps de manipulation, le temps
de prise intiale, la résistance au broyage, le taux de
désintégration et le taux de désintégration juste aprés la
prise initiale, qui ont é€té mesurés selon les modes
opératoires de 1'Exemple 1, étaient respectivement de

30 mm, 3 minutes 00 seconde, 5 minutes 15 secondes,
17167785 N/cm2 (1750x80 kg/cm?), 0,08% et 0,45%. On a
ainsi trouvé que le ciment constituait un excellent ciment

dentaire de colmatage.
Exemple 4

Dans un mortier, on a mélangé de fagon suffisante

45,4 g de kaolin (Alzo8 . 28102 . 2H20), 8,1 g de sable de
silice (SiOz>. 20,2 g de carbonate de strontium (SrCOB),
8,8 g de fluorure de calcium (CaF2> 6,8 g de fluorure
d'aluminium (A1F8> et 10,7 g 4'hydrogénophosphate de calcium
(CaHPO4 . 2H20>. Apres le mélangeage, le mélange a été
placé dans un creuset de porcelaine, lequel a ensuite éteé

fixé dans un four électrique. Le four a é&té porteé a la
températuré de 1150°C,et il a été contrdlé continuellement
pour &tre maintenu & cette température pendant S heures.
Aprés refroidissement dans ltair, la masse fondue a été
pulvérisée dans un broyeur & billes pendant 20 heures, et_oﬁ
a fait passer les poudres obtenues & travers un tamis de 7
122 um d'ouverture de maille (120 mesh), pour obtenir des
poudres de ciment dont on a trouvé qu'elles avaient une

densité de 2,61 et une dimension moyenne de particule de
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3,2 um. Les poudres de ciment ont ensuite éle mélamngées
avec un liquide de prise, disponible dans le commsrce pour
ciments d'ionomére-verre ("Fuji Ionomer Type I Ligquid",
commercialisé par “G-C Dental Industrial Corp." et fourni
sous le n° de lot 120641>, dans une proportion de 1.8 g &
1,0 g. La consistance, le temps de manipulation, le temps
de prise intiale, la résistance au broyage, le taux de
désintégration et le taux de désintégration juste apres la
prise initiale, qui ont été mesurés par les modes opératoires
de l'Bxemple 1, étaient respectivement de 29 mm, 2 minutes
35 secondes, 5 minutes 30 secondes, 155001589 N/cm2

(158060 kg/cmz), 0,12% et 0,65%. On a ainsi trouvé que le
ciment constituait un excellent ciment dentaire de

colmatage.

Exemples 5 & 8

Cent (100> g des poudres de verre préparées dans
chacun des Exemples 1 & 4 ont €té mélangés avec 100 g d'une
solution aqueuse & 1% d'hexafluorotitanate de potassium,
pour réaliser une bouillie, laguelle a ensuite été traiteée
en surface par un séchage dans un séchoir porté & une
température de 120°C, pour faire évaporer 1l'humiditeé. Les
poudres respecfives ainsi obtenues ont ensuite été mélangées
avec un liquide de prise, disponible dans le commerce pour
ciments d'ionomére-verre (*Fuji Ionomer Type I Liguid“,
commercialisé par “G-C Dental Industrial Corp." et fourni
sous le n° de lot 120641), dans une proportionrde 1,9 a
1,0 g pour mesurer la conéistance, le temps de manipulation,
le temps de prise initiale, la résistance au broyage, le
taux de désintégration et le taux de désintégration juste
aprés la prise initiale par les modes opératoires de
1'Exemple 1. Les résultats sont énoncés dans le Tableau 1,
et indiquent-que les ciments, non seulement sont excellents
comme ciments de colmatage, mais également qu'ils sont
supérieurs en ce qui concerne l'aptitude a la manipulation
par rapport 4 ceux des Exemples 1 a 4, qui n'avaient pas ete

soumis & un quelcongue traitement de surface.
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. Exemples 9 a 10
Cent* (100) g des poudres de verre préparées dan=
chacun des Exemples 3 et 4 ont été mélangés avec 100 g d'une
solution aqueuse & 1% de dihydrogénophosphate d'aluminium
[Al(H2P04)3]. Chacune des bouillies ainsi obtenues a
ensuite été traitée en surface par séchage dans un séchoir
porté & une température de 120°C pour faire évaporer
complétement 1'humidité. Les poudres respectives ainsi
obtenues ont ensuite été mélangées avec un liquide de prise,
disponible'dans le commerce pour ciments d'ionomére-verre
("Fuji Ionomer Type I Liquid", commercialisé par "G-C Dental
Industrial Corp." et fourni sous le n° de lot 120641), dans
une proportion de 1,9 & 1,0 g pour mesurer la consistance,
le temps de manipulation, le temps de prise initiale, la
résistance au broyage, le taux de désintégration et le taux
de désintégration juste aprés la prise intiale, par les
modes opératoires de 1'Exemple 1. Les résultats sont
également énoncés dans le Tableau 1. On a trouvé que les
ciments constituaient d'excellents ciments dentaires de

colmatage.

Exemples 11 & 14

Les poudres de verre traitées en surface comme
dans les Exemples 5 & 8 ont ete mélangées avec un liguide de
prise, disponible dans le commerce, pour ciment d'ionomeére-
verre, (“"Liquide Fuji Ionomer Type II liquid“'(pour
1'obturation), commercialisé par "G-C Dental Industrial
Corp.* et fourni sous le n° de lot 220641), dans une
proportion de 2,7 & 1,0 g pour mesurer les propriétés
physiques comme & 1'Exemple 1. Les résultats sont énoncés
dans le Tableau 2. On note que la consistance a éteé
déterminée sous une charge-de 2,5 kg. .

En conséquence, les ciments obtenus dans ces
exemples ont été trouvés comme étant excellents pour

constituer des ciments d'ionomére-verre pour 1'obturation.
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Exemple Comparatif 1

Dans un mortier, on a mélangé de fagon suffisante
40 g de sable de silice (SiDz), 26 g d'aluﬁine <A1203)r i1z ¢
de fluorure de sodium (NaF), 15 g de carbonate de calcium
(CaCO,> et 7 g de phosphate de calcium [Cag(PO,) 1. Apres
le mélangeage, le mélange a £€té placé dans un creuset de
porcelaine et an 1'a fait fondre & 1150°C, pendant 3 heures, dans
un four électrique. Apreés la fusion, la masse fondue a éteé
refroidie dans l'air, puis pulvérisée dans un broyeur a
billes pendant 20 heures, et on fait passer ies poudres
obtenues & travers un tamis de 122 pm d'ouverture de maille
{120 mesh), pour obtenir des poudres de ciment. Les poudres
de ciment ont alors été mélangées avec un liquide de prise,
disponible dans le commerce, pour ciments d'ionomére-verre -
("Fuji Ionomer Type I Liquid“; commercialisé par “G-C Dental
Industrial Corp." et fourni sous le n® de lot 120641), dans
e proportion de 1,4 g & 1,0—g pour la mesure des propriétés physigues.
La consistance, le temps de manipulation, le-temps de prise initiale, la
résistance au broyage, le taux de désintégration et le taux de &dsinté-
gration juste aprés la prise initiale;mesurés par les modes
opératoires de 1'Exemple 1, étaient respectivement de 27 mm,
1 minute 30 secondes, 5 miﬁutes 30 secondes, 13244x687 N/cm2
(135070 kg/cmz), 0,65% et 1,52%. Les produits des Exemples
1 & 8 ont eté trouvés comme étant supérieurs, en ce qui
concerne la totalité des propriétés physiques, & ceux de
1'Exemple Comparatif 1 et comme étant excellents pour

constituer des ciments dentaires de colmatage.

EXeméle Comparatif 2
Cent (100> g des poudres de verre de l'Exemple
Comparatif 1 ont été mélangés avec 100 g d'une solution
agqueuse a 1%'d‘hexaflucrotitanate de potassium, pour
réaliser une bouillie, laquelie a ensuite été traitée en
surface par séchage dans un séchoir porté & une température
de 120°C pour faire évaporer 1'humidité. Les poudres ainsi

obtenues ont ensuite été mélangées avec un liquide de prise,
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disponible dans le commerce, pour ciments d'ionomere-verre
("Fuji Ionomer Type I Liquid", commercialisé par "G-C Dental
Industrial Corp." et founi sous le n° de lot 120641), dans
une proportion de 1,5 a 1,0.g. La consistance, le temps de
manipulation, le temps de prise initiale, la résistance au
broyage, le taux de désintégration et le taux de désinteé-
gration juste apreés la prise initiale, déterminés par les
modes opératoirés de 1'Exemple 1 ¢talent respectivement de
28 mm, 1 minute 45 secondes, 6 minutes 00 seconde, ’
14421 £785 N/c:m2 (147080 kg/cm?), 0,40% et 1,22%. Les
ciments dentaires de colmatage selon les Exemples 1 & 10 ont
été trouvés comme présentant des propriétés physiques
améliorées, par rapport & ceux de 1'Exemple Comparatif 2.

Exemple Comparatif 3

On s'est procuré des poudres de ciment et un
liquide de prise analogues & ceux utilisés dans 1'Exemple
Comparatif 2 et on les a mélangeés ensemble dans une
proportion de 2,2 g de poudres pour 1,0 g de liquide, pour
obtenir la consistance appropriée pour 1'obturation. Les
propriétés physiques ont éete déterminées comme dans les
Exemple 11 & 14.

La consistance, le temps de manipulation, le tenmpe
de prise initiale, la résistance au broyage, le taux de
désintégration et le taux de désintégratiOn'juste apres la
priée initiale étaient respectivement de 30 mm,

2 minutes 20 secondes, 4 minutes 15 secondes,
2

. ~
- 16481+981 N/cm” (1680x100 Kg/cmé), 0,32% et 0,75%. Omn

estime que les produits des Exemples 11 & 14 sont
d'excellents ciments pour 1'obturation dentaire, qui sont
supérieurs en ce gqui concerne la totalité des propriétes

physiques & ceux de l'Exemple Comparatif 3.
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Exemple Expérimental 1

La pate de ciment mélangée des Exemples 1 & 10 et
de 1'Exemple Comparatif 1 ont été durcies a une épaisseur de
1 mm, alos que des dents é&taient coupées & une épaisseur de
1 mm. Des radiographies ont été prises des échantillona vec
un dispositif radiographique pour applications dentaires
pour les comparer en ce qui concerne la radio-opacité.
Comme résultat, il a été trouvé que les produits des
Exemples 1 a 10 présentaient une radio-opacité plus forte
que ne le présentait 1'émail des dents, alors gue le produit de
1'Exemple Comparatif 1 ne présentait pas du tout de radio-
opacité. A '
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REVENDICATIONS

1 - Poudre de verre fluorcaluminosilicate pour
ciments dentaires d'ionomére-verre, caractérisée par le fait
qu'elle présente une densité allant de 2,4 a 3,5 et une
dimension moyenne de particule allant de 0,02 & 10 um, et
que, dans ses composants, elle contient de 20 & 50% en poids
de SiOz, de 20 & 40% en poids de A1203, de 15 a 40%/en poids
de Sr0O, de 1 & 20% en poids dg F2 et de 0 & 15% en poids de
P205}sur la base des oxydes convert;g, et qu'elle est
sensiblement exempte d'ions de métaux alcalins, tels que les
ions Li, Na, X, RDb eﬁ Cs, et des ions de métaux alcalino-
terreux que sont les ions Be, Mg et Ba. ’

2 - Poudre de verre fluorocaluminosilicate pour
ciments dentaires d'ionomére-verre, caractérisée par le fait
qu'elle présente une densité allant de 2,4 & 3,5 et une
dimension ﬁoyenne de particule allant de 0,02 & 10 um, et
que, dans ses composants, elle contient de 20 & 50% en poids
de S10,, de 20 & 40% en poids de Al,0;, de 15 a 40% en poids
de Sr0, de 1 & 20% en poids de F_ et de 0 & 15% en poids de
PQDS,sur la base des oxydes conv;rtis, et qu'elle est '
sensiblement exempte d'ions de métaux alcalins, tels que les
ions Li, Na, K, Rb et Cs et des ions de métaux alcalino-
terreux que sont les ions Be, Mg, Ca et Ea. '

3 - Poudre de verre fluoroaluminosilicate pour
ciments dentaires dfionomére~verre, caractérisée par le fait
qu'elle présente une densité allant de 2,4 2 3,5 et une
dimension moyenne de particule allant de 0,02 & 10 um, et
que, dans ses composants, elle contient de 20 a4 50% en poids
de SiOzy de 20 & 40% en poids de AIZDS, de 15 & 40% en ppids
de Sr0, de 1 & 20% en poids de F2 et de 0 a 15% en poids de
P205,sur la base des oxydes convertis, et qu'ellg est
sensiblement exempte d'ions de métaux alcalins, tels que les
ions Li, Na, K, Rb et Cs et des ions de métaux alcalino-
terreux que sont ies ions Be, Mg et Ba, 100 parties en poids
de ladite poudre de verre ayant été traitées en surface par

0,01 a 5 parties en poids d'un acide et/ou d'un fluorure.
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4* - Poudre de verre fluorocaluminosilicate pour
ciments dentaires d‘ionomere—verre, caractérisée par le fait
qu'elle présente une densité allant de 2,4 & 3,5 et une
dimension moyenne de particule allant de 0,02 & 10 pm, et
que, dans ses composants, elle contient de 20 & 50% en poids
de 8102, de 20 & 40% en poids de AIZOS, de 15 & 40% en poid;
de Sr0, de 1 & 20% en poids de F2 et de 0 a 15% en poids de
P205,sur la base des oxydes convertis, et qu'elle est
sensiblement exempte d'ions de métaux alcalins, tels que les
jons Li, Na, K, Rb et Cs, et des ions de métaux alcalino-
terreux gque sont les ions Be, Mg, Ca et Ba, 100 parties en
poids de ladite poudre de verre ayant été traitées en
surface par 0,01 & 5 parties en poids d'un acide et/ou d'un

fluorure.



