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Biomatériaux m étalligues

Nombreux domaines d’'application /.‘(

Chirurgie dentaire

Implantologie Chirurgie orthopédique f\ﬁ ﬁ
- y

<
: " , - Osteosynthese .()
Dispositifs fonctionnels 5.4 54ontie <
- Chirurgie cardiovasculaire o
(stent, instrumentations ...) —

Enjeux sociétale et économique

s A l'’échelle mondiale

- 5% de la population sont porteurs d’'implants
- 50 milliard d’euros (2009)

* En France

- 1,6 millions porteurs d’implants en France
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~ Vieillissement de la population
(>21% de la population agés de plus 65 ans en 2020)

Augmentation de
I'espérance de
vie

& Exigence du

confort

Am éliorer la durabilité et la fonctionnalité des implan ts

ﬁteurs a considér’er\

Interactions biologiques Interactions m écaniques
Implants / tissus vivants Os / implant

Water molecules

= Géométrie de I'implant

Proteins
(Yellow)

= Propriétés du biomatériau

Proteins adsorption

on an implant surface Adsorption of cells on
over water molecules an implant surface

Tlmg t= ::nllll to micro over proteins

Réponse biologique
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Réussite de la pose d 'un implant

Bone density

variation
Configuration * ) |
hysiologique Sl |
pny giq REsorption physuiloglque / |
|
F__A__Y \
Configuration A » S-Sref
post-opératoire /{ | Nécrose >
| | |
|

Néoformation

Répartition des contraintes différentes due Comportement évolutif de I'os -Loi de Wolff
aux difféerences de propriétés élastiques
os/implant
Eviter le phénom éne du <:> Favoriser
"Stress shielding” ﬁ I'ostéointegration

Concevoir un matériau mecaniquement biocompatible
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1 E m E VAN

0 50 100 150

CAmoeAron mruce g waEmomray ~«Les métaux et alliages métalliques actuellement utilisés :
= Titane pur (T40) = Alliage TA6V = Alliages Ni-Ti
*Bonne résistance a la « Ratio résistance/densité * Propriétés superélastiques
corrosion « Vet Al : éléments toxiques (large panel d’applications)
*Biocompatible * Module élastique éleve * Ni: élément allergéne
*Module élastique élevé (110 GPa) e Difficulté de mise en forme
(100GPa)
Toxique et Bio.i Ti-6Al-4V 112
allergene i lo-inerte CP Ti 100
Co VvV cCu | Ta Nb Ti Ni-Ti 70
. i Os [30] <=
Ni A zZr Pt

> Module E ( GPa)
Biocompatibilité

Module élastique proche de
celui de l'os

Utilisation d’éléments exclusivement
bio-inertes

—> [ Proposer une alternative a ces alliages ]

:> Développer de nouveaux alliages de titane fonctionn  els
présentant des proprietés biomimétiques 5
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Plan de I'exposé

l. Alliages étudies
ll.Fonctionnalisation du comportement
lll.Mécanismes de déformation

IVV. Modélisation du monocristal

V. Application : implant dentaire
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I. Alliages étudiés

P6,/mmc
a=0.295 nm

cubique 1Im3m
centrée a=0.331nm

domaine de composition
ETA ALLOYS

ﬁ phase béta instable

présence dg
martensit

¢ =0.468 nm
hexagonale

Ti Be Bs

% Beta stabilizer ——»

Niobium

<“—1 % Alpha stabilizer

Grande variabilité de microstructures
Possibilité de fonctionnaliser le matériau
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Contrainte

Maltensite orientée

Martensite

Austénite

autojccommodante

L.
r

Température
Ti-24NDb
Ti-26Nb

Trajet 2 Superélasticité

A

Martensite
orientée

Trajet 1 Effet mémoire de forme

K- 4

Martensite
orientée

Austénite 8
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Elaboration et traitements thermom  écaniques

Déformation Traitement de

Traitement N mise en
d’homogénéisation a froid .
solution
4#
F «1h
=] =
3 5
) 4 :—U
[+ vy
| @ :
. ; —~ 5
Découpe des = . =
lingots

t femﬁs

Elaboration en semi-
lévitation magnétique

Etat laminé
(CW)

Etat trempé
(ST)
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= Ti-24Nb
E ST (900°C-1h)

Ti-26Nb )
ST(900°C-1h)

(110}

]
n 2 &
o £ S
£ o
— [—]
- =
g 2 \':JJ
a o <
N —
\ K K u - T T T T T T T
o L - — : ﬁ.- 25 35 45 55 65 75 85 95
30 50 70 90 110 26 (°C) 10

26 (°C)
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L.EM= Caractérisation mécanique
LABORATOIRE D'ETUDE DES MICROSTRUCTURES
DES MATETAUX {V)‘ . 500 -
! e ; |
Sae 11_ 7.. —450 1
i - p AN 400 -
B 5 \\k \:* 2 \\ = I'E 350 -
B G o G SR =
RISy e C S 300
i ' ‘“1" LIRS 1"‘3
L 4 e oo =5 = — Y{% 250 - >~
, .
= % TI-24 N
£ 200/ N b
3 4 \
15q 2 | il
106 i
! 4mm rhénomene du double yielding
50\\— ,I
‘\\ ,Il, T T T T T 1
0 =<5 10 15 20 25 30 35
300 Deformation (%
! Ti-24 Nb (%)
%50 !
200 - ," _ ®
o : R_. = 430MPa £
2 50| Faible £, : R__=415MPa
£ E,,= 50+ 3 GPa : Faible €,
£ 100 - 0 -
i 8 E, = 45+ 3 GPa
50 -
o Réorientation superelasticité
o it 2 3 4 5
: i Deforamtion (%) : 5
>t : Deformation (%)

Wafa ELMAY - mars 2013
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> Caractéristiques requises

Bas module élastique
Le plus proche possible de celui de I'os (30GPa)

===) Résistance m écanique élevée
Pour supporter le chargement cyclique (900 -1000MPa) - Optlmlsatlon

- J

===) Superélasticité et/ou effet m émoire
de forme
Utile pour certaines applications médicales (2% mini)

Solutions proposées

> Eléments ternaires (Zr, Ta)

» Durcissement par ajout d’éléments interstitiels (O, N)

@ements thermomécaniq@

12
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Hyperdéformation & Traitements thermiques courts
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d froid - limiter la croissance des précipités a/w
T(QC)A
10 min
. 600-C <« | cwa,

® <

aleau
Sl 20-C » Temps
v" Accumulation des défauts %
du réseau cristallin T(-C)4
v Augmentation du nombre
de sites de nucléation
v" Accélération des 10 min
cinétiques de précipitation 300-Cf---- <—| CWA 4,
Trem a
20-C Featt > Temps

v Taille de Grains
(Effet Hall et Petch)

v L’effet durcissant
de la précipitation
de la phases W

13
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Ti-24Nb Ti-26Nb
. CWAGy, 5 CWA,,, . CWA,,,
900 - 900 900 - 200
800 - 800 800 800 -
700 - 700 700 700
w = = =
é 600 - L &0 L &0 L 600
5 T = >
£ 500 - £ 500 £ 2 500
£ i = @
£ 5 £ £
400 - S 400 5 g 400
8 it S S
300 300 300
200 | 200 g/ 200
00 | A 100 | #4// 100
o /W ‘ 3 _,/ J 0 . . ; T :
0o 1 2 3 4 5 & 7 0o 1 2 3 4 5 & 7T o 1 2 3 4 5 & 7
Déformation (%) Déformation (%) Déformation (%) Déformation (%)

> Evolution des propriétés

= Ti-26Nb 3
> 60 u Ti-26Nb

1900 u Ti-24Nb = Ti-26Nb 3 IT:-24Nb
- =5 u Ti-24Nb 23
o o g
S 500 | g :
5 v 40 £ 7]
o g :
E 00 ] =
E FER §

- s -_a
s 400 =20 E
5 2 :
% 200 - =10 808
wy
QD
o 0 - o 0 - ’
cw ST eoocc  300°C cW ST  600°C  300°C cw ST 600°C  300°C

> Augmentation de 1 résistance > Diminution du module ->Amélioration de la déformation

recouvrable

Module d’élasticité = propriété extrinseque controlée par la microstructure
brevet (N°1160228, PCT/EP/2012/071963) 14




LEM=3

LABORATOIRE D'ETUDE DES MICROSTRUCTURES
ET DE MECANIQUE
DES MATERIAUX

Il ARTS .
ET METIERS

Nanostructuration Parislech

Microstructures engendrées (Etude en MET)

Hyperdéformation

TTh court

Augmentation de la
densité des dislocations

Multiplication des
interfaces

Wafa ELMAY - mars 2013

600°C-10min |

Ul Phase a”
Grains B tres fins =100-200nm Précipités ( a+w)
Recristallisation assistée par transformation
de phase

300°C-10min

ay

précipités " w.

JiR ST
e i e
Structure déformée Précipités 20-30nm

Précipités nanometriques
Réversion rapide de la martensite o

15
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Essal de traction avec mesures
INn-situ en DRX

Ti-24 Nb

Martensitique a"

Ti-26 Nb

Micro-machine de traction Monophasé B

=i

/

i

S e 2 e T

Cartograph

V>
<5

Cartographie EBSD

v" Mesures des profils 8-26 v' Mesures de diffractogrammes 6-26 intégrés
v Acquisition des figures de pbles v/ Caractérisation en EBSD

16



Ti-26 Nb

350 - ST
Martensite induite
300 - sous contrainte
[
250 -

D

Contrainte (MPa)

- Nb Macles
- Lignes de glissement

—
T T T T

l_ T
2 V 4 5 10
Déformation (%)

» Etudier I'évolution de la transformation martensitique

ARTS .
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» Caractériser les bandes de déformation et identifier les systemes de maclage

—> Corrélation réponse mécanique et mécanisme de déformation

17



ARTS .

Mécanisme de déformation par maclage ETHETIERS
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G s T1-26 Nb (10% en traction )

2

v Présence massive de bandes de
déformation

v’ Désorientation a 55%t a 60°

Cartographie EBSD

Grain Macle Grain Macle

~| Désorientation de 55°

de 60°

L - 57 ZC LI )
Systeme de maclage active Systéme de maclage activé
{112}, <111>, {332} ; <113>,

18
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La sélection des variantes
Etude basée sur la loi de Schmid

Grain 1 | Grain 2
I'acteur de Schmid
: : . . V1 0,276 -0,207
v" Orientation cristalline locale V2 0218 0.366
; , -0,408 -0,348
Angle d’Euler (¢,, @, @,) (Données EBSD) A va 9534 0218
— VB 0,208 0,101
s v V6 -0,402 -0,051
& Toon 7 e V7 0,448 0,212
A K ™ vs 0,047 0,074
,m[%ﬁ // — Ve 10,068 0,106
Ka 2 V 10 0499 | 0,125
A 4 YR 0,041 0,136
[010] L/ W12 -0,066 0,147
V1 -0,462 -0,283
V2 .0,054 -0,099
A V3 0,325 -0,120
2 va -0,142 -0,182
— V5 0,272 0,457
Y Ve 0,052 0,142
-\ T -0,457 -0,170
= vs 0,058 -0.131
= V9 0,337 0,447
_ . ET -0,131 0,350
v 12 variantes de chaque systéme V11 0,252 -0,064
V12 0,057 0,064
de maclage Grain 1:
Variante susceptible d’étre activée (112 )[111]
- Calcul du facteur de Schmid Grain 2:

Variante susceptible d'étre activée (32 3)[131]
T = (F/S0).cos @.cosA 19
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Etude statistique

v Etude réalisée sur une centaine de grains

80

7o

60

; /

40

0<cos@.cosA<0.5

30

. |
) \
A N B

<025 [0.25-0,3] [0.3.0.35]

Nombre de grains maclés (%)

> FS Liiante aciivee = 0,35 pour 79 % des grains maclés

‘ Prédiction efficace de la variante activée en employant la loi de Schmid.

20
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IV. Modélisation du monocristal
Modélisation du comportement superélastique du monocristal Ti-26Nb
en traction et en compression a une température constante

Approche micromeécanique :  une description de la transformation martensitique a I'échelle
du réseau cristallin.
% Données expérimentales s Caractéristiques cristallographiques
Parametre de maille de la phase a” n: normale au plan d’habitat
a'=0,3195nm, m: direction de transformation
b'=0,4787nm g : amplitude de transformation
c’'=0,4638nm suivant la direction m
Et as=0,3298nm A
gm
A Martensite
Theorie de /
Ball et James e
!
—— " )

Austénite

e

e ]

21
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o mcs Chargement en traction
QZZOOC Grain 3
Grain 2 180
180 160
180 140
‘am g 120
%120 gmo
o 100 £
£ ] g 0
g 80 § 60 41—
c
20 ol . ‘ . . ‘ .
0 0 0,5 1 15 2 25 3

0 05 1 1,8 2
Déformation (%)

Déformation (%)

Grain 1
L Grain 4
. 180
140 i' 160
£ 120 1o
= % g
3 100 .
= _— A o 100
— Q
e : /
5 a0 I g 80
© g
o 60 -
40 I o
2 ® l’/
0 . . : : : . 20
¢ o5 1 15 2 25 3 5

Deformation (%) 0 05 1 1,5 2 2,5 3
Déformation (%)

. : _ v Seuils de transformation
> Effet de I'orientation du grain

v Déformations de transformation -
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] Sélection - )

Alliage a i a+f | B

Elaboration

Température

| Contenance dis {
| Bstabilsants

Microstructure
detiempe

] o
| métastable  Stable

Caractérisation

" Modélisation

015 400 —mezenbsT
—— Tk 24Nb ST
350
160 ” 300
1 g 20
140 ——= / L
& 120 0 = —L % 200
2ol -7 I . . o @ 0
2 -
£ L
fe—— Optimisation
20 — - — Traction 0
I Compression Straln (%)
20
0 - - - - - ! = = Ti26Nb
[ 05 1 1,5 2 25 3 %,5 . mTizdNb
Déformation (%) 3
]
3
815
H
£
E
£05 -
a
[
ST G00°C  300°C 23
Trnlwmenﬁ thermemeécaniques
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Resultats / Contexte aujourd’hui

CP Ti 100
Ti-13Nb-13Zr 85 |(Niinomi et al.1998)

Ti-15Mo-6Zr-2Fe 80 [ (Long et al.1998)
Ti-25Nb-3Zr-3Mo-2Sn 75| (Kent et al.2011)
Ti-30Ta 70 | (Zhou et al.2004)
Ti-24Nb-4Zr-8Sn 70 | (Yang et al.2007)
Ti-29Nb-13Ta-4.6Zr (CW) 60 | (Niinomi et al.2011)

Ti-Nb nanostructuré ﬂ e
Os Wl

0 50 100 150

# Ti-Nb nanostructurés : des biomatériaux prometteurs

» Compromis intéressant R = 900MPa & E=35GPa & ¢

max=

recouvrable™
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2,8%

Module d’élasticité = propriétes extrinseques contrélées par la microstructure "




~ - Evaluer I'apport de la baisse du module d’élasticit ~é sur la déviation
ememesennese €S CONtraintes pour une géometrie donnée d'implant
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Zone étudiée

Os cortical

Localisation : mandibule Implants adoptés

14 couples
d’élements ( suivant
le type d’'implant)
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ot Répartition des contraintes moyennes dans |'os cort ical

Situation physiologique = pb modélisation

60

Effet de E = modeéle de référence
( Eimplant =E os)

=R L) B BN
e AN TAT= R

'l Il\

D
12
\ Steel
10
\ . = TA6V
c & 1
_ gi; 8 ® TiNb
: implant 858 ¢ |
Os cortical gs
585
5528 4
“ sgzé
‘ﬁgg
%%E O -I T T T T
m
SEE 1 2 4 5 6 7
_Q% -2

Implant TiINb =
meilleure répartition
des contraintes

Contact elementcouples along cortical bone / implantinterface

Différences de contrainte entre I'implant et la situation physiologique
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8

= 6
oo .. . . . -,
S5, ~ | Minimisation des différences de
ey B B r BN :' , contrainte = moins de micro -
s§g 4 -~ | mouvements & l'interface
£22 s =mev | OS/implant
g5 1(2) i "TiNb

14 Contact element couples along cortical bone/impla  ntinterface

70
—4—Smooth A

= 50 -—

:g . —-Threaded stags;'

a t 4 E7_\

2 40 stage

A stage |1 35—

L 30—

2 T~

= 20 B

=

L 10

0 I
0 5 10 15 20

Influence de la forme de I'implant TiNb
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