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62 Compositions pour ciment dentaire 4 ’aluminate.

@ La composition pour ciment dentaire comprend une

composition A et une composition B, ladite composi-
tion A comprenant: a) 100 parties en poids d’une poudre
contenant de 20 4 70 % en poids d’oxyde de calcium et de
30 & moins de 80 % en poids d’oxyde d’aluminium, ladite
poudre étant revétue sur sa surface d’une substance de haut
poids moléculaire soluble dans I’eau, et b) 2 4 70 parties en
poids d*une poudre d’hydroxyde de calcium, et ladite com-
position B comprenant une solution aqueuse contenant de
0,01 2 70 % en poids d’une substance de haut poids molécu-
laire soluble dans I’eau.
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REVENDICATIONS

1. Composition pour ciment dentaire, caractérisée en ce qu'elle
comprend une composition A et une composition B, ladite composi-
tion A comprenant: a) 100 parties en poids d’une poudre contenant
plus de 20 4 70% en poids d’oxyde de calcium et de 30 4 moins de
80% en poids d’oxyde d’aluminium, ladite poudre étant revétue sur
sa surface d'une substance de haut poids moléculaire soluble dans
Peau, et b) 2 & 70 parties en poids d’une poudre d’hydroxyde de
calcium, et ladite composition B comprenant une solution aqueuse
contenant de 0,01 a 70% en poids d’une substance de haut poids
moléculaire soluble dans 'eau.

2. Composition selon la revendication 1, caractérisée en ce que
lesdites compositions A et/ou B contients un milieu contrastant aux
rayons X.

3. Composition selon la revendication 1 ou 2, caractérisée en ce
qu’une solution aqueuse contenant ladite substance a haut poids
moléculaire soluble dans Peau, dans ladite composition B, présente
une viscosité de 5x 10724 5 Pa-s.

4. Composition selon I'une des revendications 1 i 3, caractérisée
en ce que la substance 4 haut poids moléculaire soluble dans I’eau,
dans Jadite composition B, est au moins une substance choisie dans
le groupe comprenant la polyvinyl pyrrolidone, Foxyde de polyéthy-
Iéne, le polyacrylate de sodium et le polyméthacrylate de sodium.

DESCRIPTION

L’invention se rapporte 4 une composition pour ciment dentaire
a P'aluminate et, en particulier, & une composition dentaire conve-
nant au mieux pour le coiffage pulpaire, le revétement et 'obtura-
tion des fonds de cavités et des canaux radiculaires. L’invention con-
cerne plus particuliérement une composition pour ciment dentaire 4
'aluminate comprenant une composition A et une composition B,
ladite composition A comprenant: a) 100 parties en poids d’une
poudre contenant plus de 20 & 70% en poids d’oxyde de calcium et
de 30 4 moins de 80% en poids d’oxyde d’aluminium, ladite poudre
étant revétue sur sa surface d’une substance de haut poids molécu-
laire soluble dans I'eau, et b) 2 & 70 parties en poids d’une poudre
d’hydroxyde de calcium, et ladite composition B comprenant une
solution aqueuse contenant de 0,01 & 70% en poids d’une substance
de haut poids moléculaire soluble dans I’eau.

Les ciments dentaires sont des produits couramment utilisés dans
de vastes domaines de I'art dentaire. Ils sont utilisés par exemple
comme agents de prise pour les appareils prothétiques et orthodonti-
ques, pour 'obturation dans la restauration de cavités atteintes par
des caries, pour les revétements, les fonds de cavités, le coiffage pul-
paire, la recharge, ’obturation des canaux radiculaires, etc. Parmi
les ciments dentaires, le ciment au phosphate de zinc, le ciment an
polycarboxylate, le ciment ionomére de verre, etc., présentent des
propriétés physiques relativement bonnes. Toutefois, la prise pour
ces ciments se fait 4 la suite d’une réaction entre des acides et des
bases. Du fait que des acides sont utilisés dans ces systémes, ils ne
peuvent étre utilisés 4 proximité de la pulpe dentaire vivante, en
raison de I'action irritante exercée par ces acides. Actuellement, des
ciments a 'oxyde de zinc-eugénol, 4 hydroxyde de calcium, etc.,
sont utilisés comme produits pour le coiffage pulpaire en des régions
voisines de la pulpe dentaire. En particulier, le ciment & I’hydroxyde
de calcium est utilis¢ comme produit pour le coiffage pulpaire direct.
Ces ciments étant présumés présenter un effet pharmaceutique, ils
peuvent &tre utilisés sans inquiétude & divers degrés comme produits
pour le coiffage pulpaire. Un probléme se présente toutefois du fait
qu’ils possédent des propriétés physiques, telles qu’une faible résis-
tance 4 I’écrasement et une solubilité élevée, qui sont insuffisantes
pour le produit de base. Lorsque le ciment & I’hydroxyde de calcium
est utilisé comme produit de revétement, par exemple dans une
cavité trés profonde, il est nécessaire de préparer une base dite «base
de ciment» avec un ciment ionomére de verre, un ciment au phos-

phate de zinc et un ciment au polycarboxylate, chacune de ces bases
ayant une résistance a I'écrasement relativement élevée par suite de
sa faible résistance, ce qui entraine une manipulation compliquée.
L’hydroxyde de calcium de type courant est préparé par réticulation

s de I’hydroxyde de calcium avec I'ester de Pacide salicylique. Bien

que ce produit présente une faible résistance, il posséde la propriété

de durcir dans une certaine mesure. Toutefois, ce produit présente,
sous sa forme péteuse, des propriétés hydrophobes si prononcées
qu’il manque d’affinité vis-a-vis des dents. Cela entraine des problé-
mes liés & I'interface dudit produit avec les dents.

A la suite d’études approfondies, entreprises sur une large
échelle, sur les ciments pour coiffage pulpaire présentant de tels pro-
blémes, on a trouvé que ces derniers étaient résolus de fagon inatten-
due, gréice 4 une composition pour ciment dentaire comprenant une
composition A et une composition B, ladite composition A compre-
nant: a) 100 parties en poids d’une poudre contenant de 20 4 70%
en poids d’oxyde de calcium et de 30 4 moins de 80% en poids
d’oxyde d’aluminium, ladite poudre étant revétue sur sa surface
d’une substance de haut poids moléculaire, soluble dans eau, et b)
2270 parties en poids d’une poudre d’hydroxyde de calcium, et
ladite composition B comprenant une solution aqueuse contenant de
0,01 & 70% en poids d’une substance de haut poids moléculaire,
soluble dans I'eau.

La composition selon I'invention présente une résistance 3 'écra-
sement bien plus élevée et une plus faible solubilité, comparative-
ment au ciment a ’hydroxyde de calcium conventionnel utilisé
comme produit de coiffage pulpaire et comme produit de revéte-
ment. En raison de sa résistance 4 I’écrasement particuliérement
€levée, la composition de la présente invention permet d’appliquer
un coiffage pulpaire, un revétement et un fond de cavité avec le
méme produit et rend la manipulation si facile que la durée requise
pour le traitement se trouve réduite. Une bouillie pateuse homogé-
néisée, obtenue 4 partir de la composition selon I'invention, présente
en outre une aptitude a 'écoulement appropriée et d’excellentes pro-
priétés de manipulation. De plus, les propriétés hydrophiles de la
composition selon I'invention procurent comme autre avantage une
étroite adhérence 4 la dentine, en raison de son excellente affinité.
En méme temps, la composition de I'invention présente I'avantage
supplémentaire d’avoir une trés bonne aptitude 4 la conservation,
cela bien que la poudre soit basique. Par ailleurs, la poudre appli-
quée avec une substance de haut poids moléculaire soluble dans
Ieau peut prolonger le temps de manipulation sans retarder la prise
ou le durcissement initial, améliorant ainsi les propriétés de durcisse-
ment.

Dr’autre part, du fait que la composition de I'invention renferme
en outre un milieu contrastant aux rayons X, cette composition est
utilisée pour des diagnostics postopératoires et est cliniquement trés
efficace. La «poudre contenant plus de 20% en poids 3 70% en
poids d’oxyde de calcium et de 30% en poids & moins de 80% en
50 poids d’oxyde d’aluminium et &tant revétue sur sa surface d’une

substance de haut poids moléculaire soluble dans 'eau» peut &tre
préparée selon divers procédés. Par exemple, une substance conte-
nant du calcium, telle que le carbonate de calcium, 'hydroxyde de
calcium ou I'oxyde de calcium, est amenée a réagir avec une subs-

55 tance contenant de 'aluminium, telle que ’hydroxyde d’aluminium,
Poxyde d’aluminium ou le carbonate d’aluminium, 4 des températu-
res elevées. Aprés frittage ou fusion, le produit de la réaction est re-
froidi et réduit en une poudre, qui est elle-méme revétue d’une subs-
tance de haut poids moléculaire soluble dans I’eau. Ce procédé

60 permet d’obtenir la poudre telle que définie précédemment. Le frit-
tage ou la fusion peut se faire suivant la technique connue et, facul-
tativement, en utilisant une quantité appropriée d’agents auxiliaires.
Suivant les conditions appliquées, le calcium et aluminium dans
ladite poudre forment des composés d’aluminate, tels que

65 3Ca0 - AL,0;, 12Ca0 - 7AL,0;, CaO - ALO;, Ca0 - 2A1,0;,

Cao - 6AL,0;, etc., en plus de CaO et de AL, O;. Il est bien entendu
que des quantités appropriées d’autres oxydes, fluorures, chlorures,
sulfates, phosphates, carbonates et analogues peuvent &tre ajoutées
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sans difficulté durant le frittage ou la fusion. Les adjuvants utilisés
peuvent comprendre des oxydes, tels que 'oxyde de strontium,
TPoxyde de magnésium, la silice, Poxyde de fer (I) ou 'oxyde d’yt-
trium, ainsi que des fluorures, des chlorures, des suifates et des phos-
phates de calcium, de strontium, de sodium, de potassium et d’alu-
minium. En d’autres termes, il n’y a pas de limite particuliére
imposée 4 cette poudre, excepté qu’elle contient plus de 20% en
poids & 70% en poids d’oxyde de calcium et de 30% en poids &
moins de 80% en poids d’oxyde d’aluminium. La proportion
d’oxyde de calcium dans ladite poudre se situe de préférence dans un
intervalle compris entre plus de 20% en poids et 70% en poids, par
rapport au poids total. Une préférence particuliére sera donnée a un
intervalle compris entre 25% en poids et 50% en poids. Lorsque la
quantité d’oxyde de calcium est inférieure 4 20%, la réaction de dur-
cissement s’effectue trop lentement. D’autre part, lorque cette quan-
tité est supérieure & 70%, le durcissement de la pate de ciment est
trop rapide pour réduire le temps de manipulation dans une mesure
extréme et, en méme temps, pour diminuer sa résistance. La propor-
tion d’oxyde d’aluminium dans ladite poudre se situe de préférence
dans un intervalle compris entre 30% en poids et moins de 80% en
poids, par rapport au poids total, une préférence plus particuliére
étant toutefois donnée 4 un intervalle de 50% en poids & 75% en
poids. Lorsque Ja quantité d’oxyde d’aluminium est inférieure &
30%, on observe une diminution de la résistance du produit durci en
ciment. D’autre part, lorsque cette quantité est supérieure a 80% en
poids, la réaction de durcissement de la pite de ciment mélangée est
trop lente et sans intérét pratique. Bien que la poudre frittée 4 une
telle température ¢levée puisse &tre utilisée comme telle pour obtenir
un produit durci résistant, elle est néanmoins facilement affectée par
I’humidité atmosphérique et le dioxyde de carbone dii 4 la forte basi-
cité de cette poudre. Un probléme se pose donc en ce qui concerne la
conservation de cette poudre pendant une longue période. Confor-
mément 4 P'invention, le revétement de la surface de la poudre, par
une substance de haut poids moléculaire soluble dans I’eau, contri-
bue dans une large mesure & améliorer sa capacité de conservation.
Le revétement de la surface de la poudre, par une substance de haut
poids moléculaire soluble dans I’eau, contribue en outre 4 améliorer
ses propriétés de durcissement. En d’autres termes, il devient possi-
ble de prolonger le temps de manipulation sans retarder le temps de
prise initiale. De telles substances de haut poids moléculaire solubles
dans I'eau peuvent comprendre I'acide polyacrylique, le polyacrylate
de sodium, la polyéthyléne imine, I'alcool polyvinylique, Ie polyéthy-
Iéne glycol, I'oxyde de polyéthyléne, la polyvinyl pyrrolidone, la car-
boxyméthyl cellulose, la méthyl cellulose, hydroxyéthyl cellulose,
T'hydroxypropyl cellulose, I'acétate et phtalate de cellulose, I'alginate
de sodium (ou de potassium), la gomme arabique, etc. Parmi ces
composés, la préférence sera donnée d la polyvinyl pyrrolidone, au
polyacrylate de sodium et & hydroxypropyl cellulose. Ces substan-
ces de haut poids moléculaire solubles dans I'eau peuvent étre dépo-
sées sur la surface de la poudre suivant un procédé conventionnel.
Par exemple, une telle substance peut &tre incorporée dans un
broyeur 4 billes cependant qu’en méme temps la poudre est réduite
en vue de déposer cette substance sur la surface de la poudre. En va-
riante, une telle substance peut &tre fondue ou mise en suspension
dans un solvant, tel qu’un alcool, I'acétone ou I'eau, et la solution
obtenue est mélangée avec une masse pulvérulente contenant de
Paluminate de calcium, aprés quoi le solvant est éliminé par séchage,
etc. La poudre d’hydroxyde de calcium, avec le milieu contrastant
aux rayons X contenu dans la composition A, peut étre revétue par-
tiellement ou en totalité par la substance de haut poids moléculaire
soluble dans I'eau. Il est alors possible de revétir la poudre d’hy-
droxyde de calcium et le milieu contrastant aux rayons X par la
substance de haut poids moléculaire soluble dans I’eau, conjointe-
ment avec la poudre contenant 'aluminate de calcium, ou indépen-
damment de cette poudre. La substance de haut poids moléculaire
soluble dans I'eau, utilisée pour le revétement, peut présenter un
poids moléculaire de 1000 & 1000 000; un poids moléculaire préféré
se situera toutefois dans un intervalle de 1000 & 100 000. Dans le cas
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d’un trop grand poids moléculaire, la poudre ne peut étre uniformé-
ment enrobée. Dans le cas d’un trop faible poids moléculaire, un
autre inconvénient se présente, selon lequel, 4 moins d’utiliser une
grande quantité de matiére d’enrobage, on n’obtient aucun effet re-
marquable, de sorte que les propriétés physiques, telles que Ia résis-
tance 4 'écrasement, sont altérées. D’une maniére suffisante, la pro-
portion de la substance de haut poids moléculaire soluble dans ’eau
ne pourra &tre habituellement supérieure 4 5% en poids, par rapport
au poids total de la masse pulvérulente a enrober, mais se situera de
préférence dans un intervalle compris entre 0,05 et 2% en poids.

Aucune limitation critique n’est imposée en ce qui concerne les
milieux contrastant aux rayons X utilisés dans I'invention, Toute-
fois, étant donné que le degré d’absorption des rayons X est
d’autant plus élevé que le nombre atomique est plus grand, on utilise
habituellement une substance de nombre atomique relativement
grand et de faible toxicité. On peut utiliser par exemple des poudres
de métaux, des poudres d’alliage, des oxydes tels que Poxyde d’yt-
trium et des oxydes de zinc, des sels tels que le sulfate de baryum, le
tungstate de calcium et I'oxycarbonate de bismuth, iodure de
sodium, I'iodoforme, etc. Habituellement, ces milieux contrastant
aux rayons X sont contenus dans la composition A pour ’emploi,
du fait qu’ils sont souvent insolubles dans I'eau. Toutefois, dans cer-
tains cas, ils peuvent &tre incorporés 4 la composition B. Qu’ils
soient ou non solubles dans Ieau, ils peuvent tre mis en suspension
dans la composition B pour 'emploi. Facultativement, les milicux
contrastant aux rayons X peuvent étre mélangés avec la «poudre
contenant plus de 20 4 70% en poids d’oxyde de calcium et de 30 &
moins de 80% en poids d’oxyde d’aluminiump lorsqu’elle est prépa-
rée par frittage ou fusion, aprés quoi on procéde 4 un frittage ou &
une fusion. Dans ce cas, les propriétés contrastantes sont conférées &
la «poudre contenant plus de 20 & 70% en poids d’oxyde de calcium
et de 30 & moins de 80% en poids d’oxyde d’aluminium».

Les compositions de I'invention, exemptes de milieu contrastant
aux rayons X, sont également utilisables eu égard 4 leurs propriétés
physiques. A vrai dire, les propriétés physiques du ciment durci ne
sont en aucune fagon plus faibles en présence de milieux contrastant
aux rayons X qu’en I'absence de tels milieux. Toutefois, lorsque les
dentistes utilisent les compositions de I'invention pour des usages
réellement cliniques, c’est-a-dire pour le coiffage pulpaire, le revéte-
ment, 'obturation des fonds de cavités ou des canaux radiculaires,
les propriétés contrastantes conférées au produit facilitent le dia-
gnostic postopératoire et constituent 'une des exigences que doit
avoir ledit produit. De préférence, les milieux contrastant aux
rayons X sont présents dans la composition de P'invention en une
quantité de 10 4 50% en poids par rapport au poids total de cette
composition. A une quantité inférieure & 10%, on observe un effet
contrastant réduit ou limité, tandis qua une quantité supérieure &
50%, on observe une chute des propriétés physiques. Un intervalle
de 10 2 40% en poids sera habituellement préféré. I est bien entendu
que les compositions de I'invention peuvent également étre utilisées
comme produits pour Pobturation des canaux radiculaires en raison
de leur bonne affinité pour les tissus vivants; elles peuvent toutefois
contenir 50% ou plus du milieu contrastant, du fait de la nécessité
d’avoir une résistance 4 écrasement élevée.

Aucune limitation critique n’est imposée 4 la granulométrie de la
poudre d’hydroxyde de calcium utilisée. 11 sera toutefois préférable,
pour "usage courant, que cette poudre passe 4 travers un tamis de
80 mesh (largeur de maille: 0,177 mm) et, plus avantageusement, &
travers un tamis de 120 mesh (largeur de maille: 0,125 mm). L’hydr-
oxyde de calcium exerce un effet pharmaceutique et est connu comme
favorisant la croissance de la dentine secondaire. Lorsqu’il est utilisé
conjointement avec le produit de coiffage pulpaire selon I'invention,
des effets similaires sont escomptés. L’incorporation d’hydroxyde de
calcium entraine en outre une amélioration de la résistance a ’écra-
sement de la masse de ciment durci. De préférence, la quantité
d’hydroxyde de calcium contenu dans la composition A est de 2 &
70 parties en poids pour 100 parties en poids de la «poudre conte-
nant plus de 20 4 70% en poids d’oxyde de calcium et de 30 4 moins
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de 80% en poids d’oxyde d’aluminium et revétue sur sa surface
d’une substance de haut poids moléculaire soluble dans I'eau». A
une quantité inférieure 4 2 parties en poids, 'hydroxyde de calcium
ne produit pas son propre effet, tandis qu’d une quantité supérieure
a 70 parties en poids, on observe un retard dans la solidification ou
le durcissement avec, comme conséquence, une diminution de la ré-
sistance a I’écrasement.

La composition A, dans la composition de la présente invention,
présente des propriétés hydrauliques et forme une masse durcie
aprés avoir été mélangée a ’eau. On peut donc utiliser la composi-
tion de I'invention de fagon satisfaisante uniquement par simple
mélange avec de I'eau. Il y a toutefois lieu de noter que la résistance
de la masse durcie est accrue par incorporation d’une substance de
haut poids moléculaire soluble dans ’eau dans la composition B. En
particulier, des améliorations sont obtenues dans la résistance 4 la
traction. De plus, un retard dans le durcissement procure davantage
de temps pour la manipulation. Comme dans le cas de la substance
de haut poids moléculaire soluble dans I'eau pour le revétement de
la composition A, diverses substances de haut poids moléculaire so-
lubles dans I’eau peuvent étre utilisées pour la composition B. Parmi
celles-ci, la polyvinyl pyrrolidone, ’'oxyde de polyéthyléne, le poly-
acrylate de sodium et le polyxyméthacrylate de sodium sont particu-
liérement préférés. Le poids moléculaire de la substance de haut
poids moléculaire soluble dans ’eau utilisée est compris de préfé-
rence entre 1000 et 1 000 000 et, plus avantageusement, entre 1000 et
100000. Un trop grand poids moléculaire inhibe les réactions d’hy-
dratation et de durcissement entre la substance de haut poids molé-
culaire soluble dans ’eau et la poudre de ciment, réduit 'avantage
des propriétés de durcissement initial, de sorte que la réaction de
durcissement est ralentie et risque d’entrainer une diminution sensi-
ble de la résistance. Un poids moléculaire inférieur & 1000 ne contri-
bue en rien & améliorer la résistance a I'écrasement. La proportion
de la substance de haut poids moléculaire soluble dans I’eau, conte-
nue dans la composition B, peut étre convenablement choisie dans
un intervalle de 0,01 & 70% en poids, suivant le poids moléculaire de
ladite substance.

La viscosité de la composition B est de préférence comprise entre
5% 1073 et 5 Pa-s (5 et 5000 cP). Toutefois, un intervalle de viscosité
plus avantageux est compris entre 1 x 1072 et 2 Pa-s (10 et 2000 cP).

Aucune limitation particuliére n’est imposée en ce qui concerne
le rapport poudre/liquide des compositions A/B. Bien qu’elle puisse
étre choisie en fonction de 'usage clinique, la composition A pourra
étre habituellement utilisée 4 raison de 1,54 5,0 gpour 1 gde la
composition B.

L’invention sera maintenant décrite en se référant aux exemples
ci-aprés, donnés sans aucun caractére limitatif.

Exemple 1:

200 g d’hydroxyde d’aluminium et 100 g de carbonate de calcium
sont soigneusement mélangés dans un mortier en porcelaine, puis le
mélange résultant est chargé dans un creuset en platine et fritté &
1350° C pendant 12 heures au four électrique. Aprés frittage, la
masse frittée est mise a refroidir a air, pulvérisée pendant 2 heures
dans un broyeur a billes, puis passée au tamis de 120 mesh (largeur
de maille: 0,125 mm), de maniére & obtenir une poudre d’aluminate
de calcium. 100 g de cette poudre sont soigneusement mélangés avec
20 g d’hydroxyde de calcium de qualité «réactif» supérieure. 20 g
d’une solution éthanolique & 3% de polyvinyl pyrrolidone (poids
moléculaire 40 000) sont ajoutés lentement, goutte a goutte, au
mélange résultant, tout en poursuivant I'agitation. La poudre impré-
gnée de la solution éthanolique est répandue sur une capsule d’éva-
poration et est séchée dans un sécheur de vapeur 4 110° C pendant
2 heures. On prépare ainsi par ce procédé une composition A.

D’autre part, on prépare, en tant que composition B, une solu-
tion aqueuse & 10% de polyvinyl pyrrolidone (poids moléculaire
40000).

Les compositions A et B ainsi obtenues sont mélangées pendant
30 secondes dans les proportions de 2,0 ga 1,0 g. La poudre (com-
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position A) est donc divisée en deux parties. Aprés avoir mélangé
une partie avec la solution aqueuse de la composition B pendant
15 secondes, I"autre partie est ajoutée au mélange résultant en vue
d’étre mélangée encore 15 secondes. La durée totale du mélange est
s donc de 30 secondes. Conformément 4 la norme JIS T 6602 relative
au ciment dentaire au phosphate de zinc, on mesure la consistance
du ciment ainsi obtenu, 1 minute aprés le début du mélange, dans un
local & une température constante de 23,0+0,2° C et d’une humidité
de 50+2%, ainsi que le temps de prise initiale et la résistance &

10 ‘I’écrasement au bout d’une journée. A la suite de cet essai, on a

trouvé que le ciment présentait une consistance de 28 mm, un temps
de prise initiale exactement de 4 minutes et une résistance a I’écrase-
ment, au bout d’une journée, de 710+40 kg/cm?. Cela permet de
conclure que le ciment de cet exemple est excellent en tant que
ciment pour le coiffage pulpaire, le revétement et les fonds de cavités.

Exemple 2: -

En procédant de la méme fagon que dans 'exemple 1, on prépare
une poudre d’aluminate de calcium passant au tamis de 120 mesh

20 (largeur de maille: 0,125 mm). Indépendamment de cela, on dissout

5 g d’hydroxypropylméthy! cellulose dans 100 cc d’un mélange de

solvant & 50% de méthanol et 50% de chlorure de méthyléne. Tout
en mélangeant soigneusement, on verse lentement, goutte  goutte,
dans 100 g de la poudre d’aluminate de calcium, 20 g de la solution

25 résultante en vue d’effectuer le traitement de surface. La poudre

d’aluminate de calcium ainsi traitée en surface est séchée a 110° C
pendant 2 heures dans un sécheur de vapeur. Aprés séchage, 100 g
de ladite poudre sont mélangés soigneusement avec 25 g d’hydr-
oxyde de calcium pour préparer une composition A. Une composi-
tion B est préparée selon un procédé identique 4 celui de I'exemple 1.
Les compositions A et B sont mélangées dans les proportions de
2,0 g2 1,0 g de la méme maniére que dans 'exemple 1. En ce qui
concerne ses propriétés physiques, le ciment résultant présente une
consistance de 41 mm, une résistance a I'écrasement de 680+ 30 kg/

=3

35 cm? et un temps de prise initiale de 4 minutes 15 secondes. Cela

permet de conclure que le ciment de cet exemple présente des quali-
tés excellentes, encore jamais obtenues, pour le coiffage pulpaire, le
revétement et 'obturation des fonds de cavités.

Exemple 3:

100 g d’hydroxyde d’aluminium sont soigneusement mélangés
avec 77 g de carbonate de calcium dans un mortier en porcelaine,
puis le mélange résultant est chargé dans un creuset en platine et
fritté 4 1400° C pendant 10 heures au four électrique. Aprés frittage,
le produit fritté est mis a refroidir 4 I'air, pulvérisé an mortier et
passé au tamis de 150 mesh (largeur de maille: 0,105 mm) en vue de
préparer un échantillon. 3 g de polyvinyl pyrrolidone (poids molécu-
laire 40 000) sont complétement dissous dans 97 g de méthanol, tout
en agitant. 10 g d’une solution méthanolique de polyvinyl pyrroli-
done sont ajoutés lentement, goutte & goutte, 4 50 g de ladite
poudre, tout en mélangeant amplement dans un mortier. La poudre
imprégnée de la solution alcoolique est répandue sur une capsule
d’évaporation et est séchée 4 110° C pendant 2 heures dans un
sécheur de vapeur pour séparer le méthanol par évaporation. 15 g de
sulfate de baryum, de qualité «réactif», et 5 g d’hydroxyde de
calcium, également de qualité «réactif», sont mélangés compléte-
ment avec 30 g de la poudre ainsi obtenue de maniére  préparer une
composition A. D’autre part, 8 g de polyacrylate de sodium (poids
moléculaire 20 000) sont dissous dans 92 g d’eau pure pour préparer
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60 une composition B. Les compositions A et B ainsi obtenues sont mé-

langées dans les proportions de 2,5 g4 1,0 g. Le mélange et la déter-
mination sont effectués selon un processus identique a celui de
Pexemple 1. Le ciment obtenu présente les propriétés physiques sui-
vantes: temps de prise initiale de 3 minutes 30 secondes, consistance

65 de 40 mm et résistance i ’écrasement de 620+ 15 kg/cm?. Cela
permet de conclure que le ciment de cet exemple présente des quali-

* tés encore jamais obtenues pour le coiffage pulpaire, le revétement et

’obturation des fonds de cavités.



Exemple 4:

On utilise, dans 'exemple 3, 100 g d’oxyde d’aluminium 4 la
place de 100 g d’hydroxyde d’aluminium de maniére & préparer un
échantillon conforme 4 Pexemple 1. On détermine les propriétés
physiques de cet exemple. On a trouvé que I'échantillon obtenu pré- 5
sentait une consistance de 38 mm, un temps de prise initiale de
4,0 minutes et une résistance a I’écrasement de 650 425 kg/cm?. Cela
permet de conclure que le ciment de cet exemple présente des quali-
tés encore jamais obtenues pour le coiffage pulpaire, le revétement et

I’obturation des fonds de cavités. 10

Exemples 5 et 6:

Dans les exemples 3 et 4, on dissout 3 g de polyvinyl pyrrolidone
(poids moléculaire 40 000) dans 97 g de méthanol. Dans ces exem-
ples, 5 g d’hydroxypropyl cellulose (poids moléculaire 40 000) sont
dissous dans 95 g d’éthanol de maniére & préparer des échantillons
conformes & Pexemple 1, lesquels présentent le temps de prise initiale
et la résistance a I'écrasement indiqués ci-apres.

15

Temps de prise initiale Résistance a I'écrasement o

Exemple 5 3 minutes 30 secondes 625+ 15 kg/em?
Exemple 6 4 minutes 00 seconde 66020 kg/cm?
Exemples7a9:

La quantité de carbonate de calcium est de 77 g dans 'exemple 3, %
mais on la fait varier, dans ces exemples, de fagon qu’elle prenne les
valeurs de 30 g, 50 g et 113 g. Les échantillons sont préparés suivant
un processus identique a celui de 'exemple 1 et présentent les pro-
priétés physiques suivantes. 0

Temps de prise initiale Résistance a I'écrasement

Exemple 7 4 minutes 30 secondes 670+30 kg/cm?
Exemple 8 4 minutes 00 seconde 650+ 30 kg/cm?
Exemple 9 3 minutes 00 seconde 600425 kgfcm?
35
Exemples 10 a 12:

Dans I'exemple 3, la composition B est préparée en dissolvant 8 g
de polyacrylate de sodium (poids moléculaire 20000) dans 92 g
d’eau pure. Dans ces exemples, les modifications suivantes sont tou-
tefois apportées a la composition B.

Exemple 10 Polyacrylate de sodium -
(poids moléculaire: 7000) 15g
Eau pure 85g
Exemple 11 Polyacrylate de sodium 45
(poids moléculaire: 7000) 10g
Polyacrylate de sodium
(poids moléculaire: 1000 000) lg
Eau pure 8g
Exemple 12 Polyacrylate de sodium 50
(poids moléculaire: 50 000) lg
Polyacrylate de sodium
(poids moléculaire: 70 000) 2g
Eau pure 97¢g

55
On détermine les propriétés physiques des produits mélangés
obtenus en utilisant la méme composition A et les compositions B
précitées. Les résultats sont les suivants:

Temps de prise initiale Résistance a I'écrasement p

Exemple 10 3 minutes 30 secondes 640+ 15 kg/cm?
Exemple 11 4 minutes 00 seconde 670+ 30 kg/cm?
Exemple 12 4 minutes 00 seconde 610120 kg/cm?
Exemple 13:

65
100 g d’oxyde d’aluminium et 80 g de carbonate de calcium sont

mélangés soigneusement dans un mortier de porcelaine et le mélange

résultant est chargé dans un creuset en platine, lequel est lui-méme
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placé dans un four électrique pendant 2 heures pour calcination.
Apreés pulvérisation, la masse pulvérisée est frittée pendant 5 heures
dans un four électrique maintenu 4 1300° C. Aprés frittage, le
produit fritté est mis 4 refroidir a I'air, repulvérisé au mortier et
pass¢ au tamis de 150 mesh (largeur de maille: 0,105 mm) en vue de
préparer un échantillon. 3 g d’hydroxypropyl cellulose (poids molé-
culaire 40 000) sont complétement dissous dans 97 g d’éthanol, tout
en agitant. 10 g d’une solution éthanolique d’hydroxypropyl cellu-
lose sont ajoutés goutte & goutte & 50 g de la poudre de ciment préci-
tée, dans un mortier, tout en maintenant une agitation suffisante.
Drautre part, 12 g de la méme solution éthanolique d’hydroxypropyl

- cellulose sont soigneusement mélangés avec 50 g de poudre d’hy-

droxyde de calcium. Les poudres de ciment et d’hydroxyde de
calcium imprégnées d’alcool sont répandues séparément dans des
capsules d’évaporation et sont séchées dans un sécheur de vapeur &
110° C pendant 2 heures afin d’évaporer complétement I’éthanol.
10 g et 65 g de I'hydroxyde de calcium et de la poudre de ciment
ainsi obtenue sont soigneusement mélangés avec 25 g de sulfate de
baryum de maniére 4 préparer une composition A. D’autre part,
10 g de polyacrylate de sodium (poids moléculaire 15 000) sont
dissous dans 90 g d’eau pour préparer une composition B. Les com-
positions A et B obtenues sont mélangées dans les proportions A/B
de 341 g. Le temps de prise initiale et la résistance 4 I’écrasement
sont mesurés conformément 4 'exemple 1. Temps de prise initiale:
3 minutes 30 secondes. Résistance d I’écrasement: 690430 kg/cm?2.

Exemple 14:

Du sulfate de baryum est également traité par la solution éthano-
lique d’hydroxypropyl cellulose de 'exemple 13. A cet effet, 10 g de
la solution éthanolique sont ajoutés lentement a 50 g de sulfate de
baryum, aprés quoi on mélange soigneusement. Le produit mélangé
est ensuite séché & 110° C pendant 2 heures dans un sécheur de
vapeur en vue d’évaporer totalement I’éthanol. Pour le reste du
mode opératoire, on répéte I'exemple 13 pour préparer un échantil-
lon dont on détermine les propriétés physiques. Les compositions A
et B ainsi obtenues sont mélangées dans les proportions A/B de 3,2 &
1,0 g. Temps de prise initiale: 3 minutes 30 secondes. Résistance &
I’écrasement: 680+ 30 kg/cm?.

Comme cela ressort de ce qui précéde, les produits préparés selon

40 les exemples sont des ciments d’excellentes qualités, encore jamais

obtenues, pour le coiffage pulpaire, le revétement et ’obturation des
fonds de cavités.

Exemple comparatif 1:

On a déterminé les propriétés physiques du ciment & I’hydroxyde
de calcium (du type en péte) fabriqué par C Co. Ltd et largement
utilisé comme ciment pour le coiffage pulpaire et le revétement.

1,00 g d’un catalyseur a été mélangé avec 1,17 g de la pate. Temps de
prise initiale: 3 minutes 30 secondes. Résistance a 'écrasement:
15247 kgfem?2.

Exemple comparatif 2:

La poudre de ciment non revétue sur sa surface de polyvinyl pyr-
rolidone a été utilisée 4 la place de la poudre de ciment revétue sur
sa surface de polyvinyl pyrrolidone dans I’exemple 3, les autres
modes opératoires étant les mémes que dans I’exemple 1 pour prépa-
rer un échantillon. Les deux compositions A de I'exemple 3 et de
I’exemple comparatif 2 furent exposées a I’air afin de.mesurer le
temps de prise initiale au bout de 2 semaines. La composition de

o Pexemple comparatif 2 présentait un retard d’environ 2 minutes

alors que la composition de I'exemple 1 présentait un temps de soli-
dification identique.

Temps de prise initiale Temps de prise initiale

au bout de 2 semaines
Exemple 1 3 minutes 30 secondes 3 minutes 30 secondes
Exemple
comparatif 2 3 minutes 30 secondes 5 minutes 30 secondes
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Exemple comparatif 3: mélangés avec 100 g desdites poudres afin de former une composi-

200 g d’hydroxyde d’aluminium et 100 g de carbonate de calcium tion A.
sont mélangés soigneusement dans un mortier en porcelaine, puis le 2 g de la composition A sont mélangés avec 1,0 g d’eau distillée
mélange résultant est placé dans un creuset en platine, lequel est lui- ~ Pour mesurer le temps de prise initiale et la résistance & Pécrasement
méme placé dans un four électrique 2 1300° C en vue d’effectuerun > au bout d’une journée. Temps de prise initiale: 10 minutes 30 secon-
frittage pendant 12 heures. Aprés frittage, la masse frittée est mise4  des. Résistance 4 Iécrasement au bout d’une journée: 240+ 15 kg/cm?.

refroidir 4 I'air, puis est pulvérisée pendant 2 heures dans un broyeur Les qualités de coiffage pulpaire, de revétement et d’obturation
4 billes. Les poudres obtenues sont passées au tamis de 120 mesh des fonds de cavités des ciments obtenus conformément aux exem-
(largeur de maille: 0,125 mm) en vue d’avoir des poudres d’alumi- ples 1 4 14 de la présente invention sont excellentes et bien supérieu-

nate de calcium. 10 g d’hydroxyde de calcium sont soigneusement  '° res a celles des exemples comparatifs 1 4 3.
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