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Abstract

In this work, we studied by acoustic microscopy pinepagation of waves in thin films: Hap
Zr02, AlbOs, 316L, CoCrMo, Ti, TdAl,V, 45S5, filed on human bone, and also of tiiims
of hydroxyapatite Hap deposited on different swdis(ili, TicAl,V, CoCrMo, 316L, ZrGQ,

45S5). This is a non destructive microcharateoratéchnical.

To study the evolution of the variation Rayleigh velocity as a function of normali
thickness (d/r), we made a theoretical simulation which calculatke reflection R €),
determined the acoustic signatures, V (z), thertgssed by fast Fourier transfqrimally
determined the velocities of the mode excited ichestructure studied. We foundoasitive
velocities dispersion function of the thicknesslayer. We also found the existence
anomalies in these curves. The interpretation @& tésults obtained shows that tf

phenomena are due to the speed ratio layers/stébatrd the effect of density.

Keywords
Biomaterial, Acoustic microscopy, Rayleigh modesiBee dispersion, Thin layer.



Résume

Dans ce travail, nous nous sommes intéressés wdd'éde la propagationed'onde d
Rayleigh dans les couches minces : Hap, »ZAD,Os, 316L, CoCrMo, Ti, TdAl,V, 4555
déposées sur I'os humain et aussi des couches sniibgdroxyapatiteHap déposeées ¢
différents substrats (Ti, dAl4V, CoCrMo, 316L, ZrQ, 45S5), par microscopie acoustic
Cette derniere est une technigue de microcaraatiéns non destructive.

Afin de pouvoir étudier I'évolution de la variatiate la wesse de Rayleigh en fonction
I'épaisseur normalisée ¢d)), nous avons faiine simulation théorique qui consiste a calc
le coefficient de réflexion, RbY, déterminer les signatures acoustiques, V (Zy l@s traite
par transformée de Fourrigapide pour déterminer enfin les vitesses de aien de
modes excités dans chaque structure étudiées avons trouvé une dispersion de vit
positive en fonction de I'épaisseur de la coucheudNavons aussionstaté I'existence c
anomalies dan ces courbes. Linterprétation des résultats alstemontre que c

phénomenes sont dues au rapport des vitesses sbpsabstrat et a I'effet de la densité.

Mots clés

Biomatériau, Microscopie acoustique, Mode de RaWlebispersion positif, Couche mince.
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INTRODUCTION GENERALE

Ces derniéres années, I'étude des matériaux ntessiisation de plusieurs techniques aussi bien
pour leur caractérisation que pour leur élaboratikermi ces techniques modernes de contrdle de
gualité des matériaux, nous citons la microscopaistique qui se présente comme non seulement
un complément mais aussi un moyen essentiel damscla-caractérisation non destructive [1-3].
Cette méthode utilise les ultrasons, dans la gamen&réquence allant du MHz au GHz, qui se
propagent méme dans des matériaux qui sont optigptenpaques. La microscopie acoustique peut
étre utilisée selon deux modes complémentairegnagerie (micro-caractérisation qualitative) et
en microanalyse (micro-caractérisation quantitatide 5. En mode imagerie, des cartographies
locales des propriétés élastiques de I'échantiflont établies par balayage. L’'acquisition de la
signature acoustique, quant a elle, fournit desrinftions quantitatives sur des micro-volumes.
L’'analyse des signatures acoustiques, V(z), s&aw#une trés grande importance dans la

détermination des propriétés élastiques des maiej 7].

Les applications du microscope acoustique a batagagsont étendues sur un large domaine de
recherche la biologie, microélectronique, métalkirgsemi-conducteur...etc. On cite aussi la
caractérisation des structures couches mincesfatib&insi, nous nous sommes intéressés dans ce
travail a la détermination des courbes de dispersians les structures couches minces
d’hydroxyapatite Hap déposées sur un biomatériaaussi celles des couches minces déposées sur

I'os.

Les biomatériaux représentent une grande avanéémprutique dans tous les domaines médicaux.
lls sont définis comme des matériaux travaillanissoontrainte biologique, pour évaluer, traiter,
améliorer, ou remplacer les cellules, tissus, aggan fonction du corps humain. En orthopédie les
biomatériaux peuvent étre utilisés pour l'augmeotatde la stabilité osseuse ou pour la
restauration, la reconstruction et le remplacendesttissus endommagé. Ces derniers doivent étre
biocompatibles et dotés de propriétés mecaniquespkermettant d’éviter tout risque d’intolérance
ou de rejet par I'organisme [8-11]. Par conséquardétermination de leurs propriétés mécaniques

est trés nécessaire.



Dans ce mémoire, nous nous citons dans le prentiapitce les notions générales sur les

biomatériaux et en particulier ceux les plus wlbies en orthopédie ainsi que leurs applications.
Aussi nous rappelons brievement le principe deit@ascopie acoustique, son intérét, son principe
de fonctionnement et les différentes étapes podétarmination des vitesses de propagation dans

les biomatériaux.

Le deuxieme chapitre présente I'étude théoriqudevimicroscope acoustique de la propagation de
'onde de Rayleigh dans les couches minces raxyapatite, zircone, alumine, acier inoxydable,
alliage de CoCrMo, titane, l'alliage deghl4V, verre bioactive déposées sur I'os. Nous montrons
l'influence de I'épaisseur de la couche sur ledfaments de réflexions, les signatures acoustigves

(2), ainsi que sur les courbes de dispersion gldé/ces structures.

Dans le chapitre trois, nous présentons la carsatidn des couches minces des Hydroxyapatites
déposées sur un biomatériau : titane Ti, alliagetittme TsAl,V, alliage de cobalt chrome
CoCrMo, acier inoxydable 316L, zircone ZxQ@e verre bioactive 45S5. Nous montrons l'inflaen
de I'épaisseur sur les paramétres acoustiquesidibés les courbes de dispersion de la vitesse de

Rayleigh.

KEKEXEXXEXEKXKEXXXEXEXXXXXXXEXERXKXXXXXRXRRKX



Chapitre :/ Généralités sur les biomatériaux a vocation opbdique

CHAPITRE : 1

GENERALITES SUR LES BIOMATERIAUX A VOCATION

ORTHOPEDIQUE

.1 INTRODUCTION

Ces derniéres années, les biomatériaux représententdes grandes avancées thérapeutiques.
Définis comme des matériaux travaillant sous camigabiologique, présentés au remplacement
d’'un organe. Les biomatériaux regroupent de nonda®ulisciplines et soulévent des problemes
d’ordre scientifique mais aussi économique. LewetEppement est une tache trés importante pour

différents spécialistes : cliniciens, physiciengcamiciens, chimistes, biologistes...... etc.

Dans ce chapitre nous donnons des considératiomrajés sur les biomatériaux, telles que la
biocompatibilité, la bioactivité, ainsi que leurkagsifications et leurs domaines d’applications.
Nous nous sommes intéressés particulierement aurabériaux les plus utilisés en orthopédie,
nous citons leurs biocompatibilités, caractériggmécaniques, et leurs domaines d’applications.
En fin, nous rappelons le principe de fonctionnenaenmicroscope acoustique a balayage et nous
présentons les différentes étapes pour la détetiminales vitesses de propagation dans les

biomatériaux.



Chapitre :/ Généralités sur les biomatériaux a vocation opibdique

.2  BIOMATERIAUX

L'utilisation des biomatériaux en reconstitutiorsesse tend a s’accroitre. Différentes catégories de
biomatériaux sont employées comme implants. Lestguts osseux sont destinés a étre en contact

avec les tissus. lls doivent étre biocompatiblassa posséder de bonnes qualités mécaniques.

[. 2.1 Définition d’'un biomatériau

Les biomatériaux ne se définissent pas par lewr@ahais par I'usage auquel on les destine. Il est
donc difficile de leur donner une définition totalent satisfaisante de part leur grande variété
d’applications. Mais on peut retenir celle propok#s de la conférence de Chester de la société
Européenne des Biomatériaux, en 1986 : « maténaunxvivants utilisés dans un dispositif médical

destiné a interagir avec les systemes biologiqyés »

Les dispositifs biomédicaux donnent des résultgsnmaux pour beaucoup de thérapeutiques

chirurgicales. La figure (1.1), présente quelquspasitifs biomédicaux.

Fig. 1.1 Quelques dispositifs biomédicaux, A) prothése aleche

B) prothéseadaire, C) valve cardiaque

[.2.2 Domaines d’applications

De nombreuses thérapeutiques chirurgicales fonelagpmes biomatériaux, pour évaluer, traiter,
ameliorer ou remplacer les cellules, tissus, organefonction du corps humain [2-4]. Le tableau

(1.1), regroupe les domaines d’applications dembiériaux.



Chapitre :/ Généralités sur les biomatériaux a vocation opdique

Domaines

Applications

Ophtalmologie

Odontologie et stomatologi

Cardiovasculaire

Chirurgie orthopédique

Urologie et néphrologie

Endocrinologie

Chirurgie général- divers

Lentille de contact, implant, coussinets de récaton,

produit visqueux de chambre postérieur.

bMatériaux de restauration et comblement dentail@sséux
orthodentie, traitement du parodonte et de la
reconstruction maxillo-faciale, traitement proplcyigques,

implants.

Valves cardiaques, cceur artificiel, assistamestriculaire
Stimulateurs cardiaques, prothéses vasculaire$)éteas,

matériel pour circulation extracorporelle.

Prothéses articulaires, ortheses cartilage, remplaceme
osseux pour tumeur ou traumatisme, matériaux
comblement osseux injectables, ligaments et ten

artificiels, réparation de factures (vis, clou...).

péritonéale, rein artificiel  portable, matériapour

traitement de l'incontinence.

Pancréas artificiel, systémes de libération coé&béde
médicaments, pompes portables et implantablesapiears.

Drains de chirurgie, colles tissulaires, aype artificielle,
produits de contraste, produits pour embolisatfmoduits

pour radiologie interventionelle.

Dialyseur, poches, cathéters et tubulures pouryshq

P

de
Hons

Tableau 1.1 :Domaines d’applications des biomatériaux [2].
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1.2.3 Biocompatibilité

Tout matériau implanté dans I'organisme est coméidg&omme un corps étranger. Pour qu’il ne sera
pas endommagé par les fluides corporels, ou panéesnismes de défenses de I'organisme, il doit
étre biocompatible [5-7].

Plusieurs définitions permettent de clarifier letnbiocompatible. Lors d’'une conférence de
Consensus réunie en Grande Bretagne en 1992 [Bipdampatibilité a été définie comme : « la
capacité d’'un matériau a étre utilisé avec une mépapproprieée de I'héte pour une application
spécifiqgue ». En 1998 Exbrayat propose une désimiplus détaillée : «La biocompatibilité d’'un

matériau est 'ensemble des interrelations entren&ériau et le milieu environnant, et leurs
conséquences biologiques locales ou générales,dratas ou différées, réversibles ou définitives »

9.

Par conséquent, la biocompatibilité est la quatliéétolérance du matériau au sein du milieu
biologique, évalue la réponse du milieu recevelle & définit aujourd’hui, non plus seulement
comme l'absence de réactions toxiques, mais comeneohtrble permanent des influences
réciprogues entre lI'organisme et I'implant de fagpre I'un n’ait pas d'effets défavorables sur

I'autre.

[.2.4 Classification des biomatériaux

L’histoire d'utilisation des biomatériaux en médexia débuté aux civilisations anciennes Inde,
Chine, Egypte, ou la médecine était pratiquée corparge des activités religieuses, l'utilisation

des outils métallurgiques ou des pierres tailléms praitement chirurgical. Cependant la premiére
matiére implantée était une plaque d’or pour uaegendu en 1588 [10]. Au cours du temps le
domaine de biomatériaux est extrémement étencegedupe des milliers des produits naturelles ou

synthétiques, on peut les classer en quatre cadgddr 5, 10] :

Les métaux et alliages métalliques,
les céramiques,

les polymeres et les matieres molles,

w0 NP

les matériaux d’origine naturelle.

-6-
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Selon la bioactivité de biomatériau qui est défimbmme étant la possibilité d’interactions, et
d’échanges avec les cellules et les tissus vivetntslle d’'induire des modifications biologiques de

biomatériaux. On peut classer les biomatériauxjeatre groupes [11-13].

1) Inertes : un biomatériau inerte a une réaction minimale dgsdissus environnant. Il sera
couvert d’'une couche fibreuse non adhérente. Laifir est par interaction mécanique pur,
(fixation morphologique).

2) Bioactives :un biomatériau bioactif a des réactions biophysgeebiochimiques a son
interface, ces réactions aboutissent a la formatierliaisons chimiques fortes entre les
tissus et le matériau, (fixation bioactive).

3) Résorbables le biomatériau résorbable est remplacé peweu par les tissus
environnant. Le matériau se dissout chimicgerpar les cellules.

4) Poreux :un biomatériau poreux favorise la croissance dellules a l'intérieur des

pores, et favorise l'incorporation de matériauglias tissus, (fixation biologique).

.3 OS HUMAIN

Le squelette osseux, constitue la charpente dwsdarmain, peut subir des fractures ou des pertes
de substance, induites par des traumatismes ocepaines pathologies, peuvent ainsi altérer une
ou plusieurs fonctions du tissu osseux. L'utilisatdes biomatériaux en orthopédie, est de plus en
plus augmentée. lls peuvent étre utilisés pourghaentation de la stabilité osseuse (clous, vis,
plaques), ou pour la restauration, la reconstroatitole remplacement des tissus endommagés. Afin
d’utiliser un biomatériau le mieux adapté il estligpensable de connaitre la structure et les

propriétés du tissu osseux [13, 14].
1.3.1 Fonction de I'os
Les os au nombre de 206 remplissent trois foncioimgipales dans le corps humain [15-17]
1. Donnent au corps sa forme extérieure et sa stabii€canique, protegent des organes
importants comme le cerveau, le poumon, et fouenisikattachement pour les muscles.

2. Etre une réserve de calcium et de phosphore goifs nécessaires a un grand nombre de

fonctions métaboliques.
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3. Soutiennent et protégent les parties moelles,fetment la moelle qui produit les cellules

sanguines.

De plus, les os éliminent les métaux lourds comeng@dmb et I'arsenic, ainsi que d’autres toxines

véhiculées dans la circulation générale.

[.3.2 Structure de I'os

L'os se présente principalement sous forme deurstypos spongieux ou trabuculaire et I'os
cortical ou compact, comme les représente la figLE).

endoste

0s compacte

lisne
épiphysiale

maoelle jaune
05 spongieux
v . contient la

maoelle rouge périoste

05 compact

perioste

0s

Fig. 1.2 :Structure de I'os [13].
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L'os spongieux constitue 20du squelette est situé dans les extrémités supésigles os longs et
constitue la structure principale des os courtsslcortical compose les 8@estants du squelette et
situé principalement dans les os longs. Le tissewsest constitué d’eau (environs 1/4 du poids de
'os), de matieres organiques (environs 1/3 du $aitbs) et de sels minéraux inorganiques
(calcium, phosphore, magnésium prédomine, bien lgun trouve également du fer, sodium,
potassium, chlore, et du fluor en petites quantifés 13, 15, 16].

1.3.3 Caractéristiques mécaniques de I'os

La connaissance des caractéristiques mécaniques asst indispensable pour la compréhension le

mécanisme des fractures et pour le choix des bémaak et les techniques thérapeutiques.

L'os est un matériau anisotrope et viscoélastiquese forme et se résorbe en fonction des
contraintes mécaniques qu'’il subit (figure 1.3). fBaistance varie en fonction de la direction

suivant laquelle la charge est appliquée.

¥ X

.
TG
¥
(2l s

Fig. 1.3 : Différentes contraintes mécaniques qui I'os suksj [
1) tensi@) compression 3) flexion, 4) cisaillement

5) torsjoB) charge combinée torsion-compression.
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L'os est plus fragile en tension qu'en compressiansi que l'activité musculaire modifie les

contraintes supportées par les os. La résistamtmlgl des os entiers a été étudiée par Yamada en

1970. Le tableau (1.2) donne un résumé de ceklatssji9].

Charge de | Résistance a Déflexion | Charge de Résistance a la|
Os rupture en | la rupture en (mm) rupture en rupture en

flexion (kg) | flexion (kg/mn? torsion (kg/cm) | torsion (kg/n)

Femur 250 19.3 111 1400 4.62

Tibia 262 20.1 9 1000 4.43

Péroné |40 20.1 14.3 116 4.01

Humérus | 136 19.3 8.8 606 4.95

Radius | 53 21.3 9.3 208 4.55

Cubitus | 64 21.3 9.4 190 4.48

Tableau 1.2 :Résistance globale des os entiers [18].
L’'os est un matériau composite comportant deux g#)aka matrice qui est essentiellement
collagéne et I'os minéral [18]. L'os est élastiget suit la loi de Hooke. Pour l'os cortical
habituellement est considéré isotrope selon lactine transversale, avec des propriétés
meécaniques différentes selon la direction longitaté [16]. Leur module d’élasticité (module de
Young) compris entre 7 et 27 GPa. Le module dfgi#é varie avec le degré de minéralisation de

I'os, le type, et leur localisation [13,18].

[.3.4 Biomatériaux en site osseux

Les chirurgiens orthopédiques utilisent diverse/des biomatériaux naturels ou synthétiques pour
la reconstruction ou le remplacement du site osssdommagé, parmi les biomatériaux naturels
on trouve le corail et les greffes osseux. Il exisbis types de greffes osseuses selon l'origine d
greffon [20] :

* les autogreffes le donneur et le receveur sont la méme personne.

* les xénogreffes le donneur est d'une espece biologique diffedentelle du receveur.

» les allogreffes: donneur et receveur font partie de la ménmeeas biologiqgue mais
étant deux indivsddistincts.

-10-
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Les biomatériaux synthétiques les plus coursaots, pour les métaux et les alliages métalliques,
le titane, les alliages de titanes AV ou les alliages de cobalt chrome (CoCr), l'acier
inoxydable 316L, pour leurs grandes résistancesa adrrosion et leurs bonnes propriétés
mécaniques. Les céramiques les plus utilisées Isdaomine (ALOs), la zircone (Zrg), les
céramiques a base de phosphate de calcium, (hyajratite (Hap), phosphate tricalcique BTCP),
et les verres bioactifs comme (45S5). Concernaptdymeres ce sont le polyéthylene de haut
poids moléculaire, le polymétacrylate de méthyl®IMA) [5]. Notons que la bioactivité de ces

biomatériaux est différente, comme la représentablleau (1.3).

Type de biomatériau Exemples

Inerte Métaux et alliages, notamment a base de titaneia&j zircone
polyéthyléne,

Poreux Hydroxyapatite, carbonate de calcium (corail)

Résorbable Phosphate tri-calcique, acide polylactique, suliealcium

Bioactif Verres bioactifs, hydroxyapatite

Tableau 1.3 :Quelques biomatériaux orthopédiques selon leuchiotés [13].

L’exigence mécanique d’'un implant orthopédique particulier les propriétés élastiques sont trés
nécessaires. Le biomatériau idéal celui qui posskdepropriétés proches de celle de l'os. Le
tableau (1.4) regroupe les propriétés mécaniquéssiet de quelques biomatériaux.

Module de | Dureté Vickers Ténacitéllz) Résistance en
. . Young (GPA) (MPa.m flexion (MPa)
Biomatériau (GPA)
Os cortical 7-27 2-12
Os spongieuy 0.05-0.5
Hap 80-110 6 0.6-1 115-200
45S5 35 4.6 2 42
Al>O5 380-410 23 5-6 595
ZrO, 195-210 13 15 1000

Tableau 1.4 :Propriétés mécaniques de I'os et de quelques bérraak [13].

-11-
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.4 BIOMATERIAUX A VOCATION ORTHOPEDIQUE

1.4.1 Biomatériaux métalliques

Les biomatériaux métalliques deviennent de pluplas important en chirurgie orthopédique pour
le remplacement ou la reconstruction des sitesugssedommagés ou pour la fixation dans les cas
des fractures (clous, vis, plaques...). Les matérlasxlus utilisés sont les aciers inoxydables, le
titane et alliages a base de titane, cobalt, esomaile leur bonne résistance a la corrosion &t leu
bonnes propriétés biomécaniques. lls sont corégd@alternative idéale dans les zones sous

charges du squelette humain.

a) Acier inoxydable

L’acier inoxydable 316L est le biomatériau métple le plus utilisé principalement dans le

domaine de la chirurgie orthopédique, pour la fomt(plaque, vis...) ou pour des articulations

artificielles (endoprothéses). En raison de leasti#tité plus élevée I'acier inoxydable 316L est le

premier choix dans les zones sous contrainte. Acssmatériau a une bonne résistance a la
corrosion, une grande dureté et une ténacité él@replus, ce matériau n’est pas ferromagnétique
ce qui permet a des patients porteurs de ce typenatériau de se soumettre aux examens
d’'imagerie par résonance magnétique (IRM) [21-23].

L’'acier 316L est un alliage de fer et de carbanequel on ajoute essentiellement le chrome, ce
dernier donne a l'acier inoxydable leur résistanck corrosion, d'autres éléments peuvent étre
ajoutés tel que le nickel, qui améliore les prageémécaniques en générale et la ductilité en
particulier, et le molybdéne qui améliore la stigbibe I'alliage [22, 5]. Le tableau (1.5) donne

la composition chimique de I'acier inoxydable 316L.

Eléements | Fe C Si Mn | P S Cr Ni Mo | Autre
chimique N
Pourcentag¢ 63a | 0.03 | 1 2 0.0490.03 | 165|10a|2a [0.11
massique | 68 a 13 2.5

18.5

Tableau 1.5 :Composition chimique de I'acier inoxydable 316L][20

-12-



Chapitre :/ Généralités sur les biomatériaux a vocation opdique

b) Alliages de cobalt chrome

Les alliages de cobalt chrome sont utilisés pobridaer des implants orthopédiques, notamment
comme des prothéses totales de hanche, genougéfad alliages ont une grande résistance a la
corrosion en particulier les alliages CoCrMo pae teneur en chrome de 27 &.3@ccompagnée
d’'une dureté éleveé, haut module d’élasticité et témacité élevée [21, 5]. Les alliages de cobalt
chrome ont une grande résistance a l'usure paorappx autres alliages. Cette caractéristique leur

permet d’étre utilisés dans des applications dtoltement est important [23, 24].

Le tableau (1.6) donne la composition chimiquelidigé a base de cobalt chrome CoCrMo.

Eléments Cr Mo| Ni W Fe Ti C Si P S MrCo

Pourcentag¢ 27 |5

massique |a a <1 |- <0.75] - <0.35| <1 |- - <1 reste

30

Tableau 1.6 :Composition chimique de CoCrMo [5, 24].

c) Titane et l'alliage de titane

L'utilisation de titane et ces alliages en orthdpéd débuté aul960 [22]. Le titane pur et en
particulier l'alliage T§Al,V sont largement utilisés pour la fixation, commeotpeses
d’articulations et en chirurgie de la colonne vieréde. Le titane présente une tres bonne résistance
a la corrosion et une bonne biocompatibilité swpés a celle des autres métaux. Ces deux
propriétés sont liées a la présence d’'une coutheyde de titane TiQ relativement stable en
milieu biologique. Le titane et ces alliages soatactérisés par une faible densité et un faible
module d’élasticité (100-110 GPa) par rapport autkeg alliages meétalliques dont le module de
Young variant entre (200-220 GPa). Ces bonnes @tésrmécaniques permettent un implant plus

léger et une distribution de la contrainte plude&gd’interface os/implant.

A température ambiante, le titane pur possede tinetgre hexagonaler), mais celle-ci devient

cubigue B) a 882° C. L’alliage de Al,V présente les deux phases(B) a température

-13-
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ambiante, I'aluminium joue le réle de stabilisatderla phaseof, quant au vanadium il stabilise la
phase B) [5, 22]. La composition de Ti6Al4V est donnée slémtableau (1.7).

Eléments Al \Y Fe Q C N> H, Ti

Pourcentag¢ 5.5 a 35a max max max max max reste
massique | 6.5 4.5 0.25 0.13 0.08 0.05 0.012

Tableau 1.7 :Composition chimique de gAl4V [5].

1.4.2 Céramiques bioinertes

Le spectre des biomatériaux en céramique est largeétend des matériaux inertes jusqu’aux
matériaux résorbable. Il existe principalement deypes de céramiques bioinertes utilisées
couramment en orthopédie, la céramique de zircehda céramique d’alumine. Bien que ces
matériaux appartiennent a la famille des céramiqilegrésentent un systéme cristallin et des

propriétés tres différentes.

a) Alumine

L’alumine (Al,O3) autant que céramique est utilisée en orthopédmuid 1970 comme tétes
fémorales dans les protheses totales de hanche,r@saudre le probleme du descellement des
protheses [25]. L’alumine se rencontre dans lareasous forme de bauxite [5]. Cette céramique
est monophasique stable, les conditions de tempérale pression, d’humidité ou simplement le
vieillissement, ne pourront pas modifier sa stregtaucune transformation de phase n’est possible
[26].

Cette céramique est caractérisé par une excell@atempatibilité et une bonne caractéristique
tribologique, une dureté élevée et une bonne naiiilé avec un module d’élasticité élevé (380-
420 GPa), peut I'abaisser avec 'augmentation deolasité [5, 26]. L’Alumine, méme avec une
microstructure fine et une grande pureté chimiguésente une résistance a la rupture faible, bien
inférieure a celle des métaux, ces ruptures comestitun probléme majeur, qui a limité l'utilisation

les tétes d’alumine [25].

-14-
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b) Zircone

Depuis 1985, la céramique de Zircone a été inttedarec succes en orthopédie, comme éléments
de protheses de hanche, de genoux, de mains eitBg25, 27]. L'oxyde de zirconium (Zs>se
trouve a I'état naturel sous forme de minerai eppelé Baddeleyite. De la température ambiante
jusqu'a 1170°C, sa structure est organisée sousefale mailles monocliniques et ne présente
aucune propriété mécanique intéressante. De 1178°2870° C sa structure se transforme en
phase tétragonale et présente sous cette fornesttms proprietés mécaniques recherchées de la
zircone. Au dessus de 2370° C la structure passghase cubique. Les meilleurs résultats, quand
a la stabilité de la zircone pour des applicatiodsaniques, sont obtenus avec |'oxyde d'yttrium
dans une proportion de 5,15 % en poids. C’estitomapour laquelle on parle de zircone yttriée

partiellement stabilisée [27].

La zircone se caractérise par une excellente bipatihbilité et par ses propriétés mécaniques
exceptionnelles, la résistance a la rupture petgingre 4 fois celle de I'alumine, un module
d’élasticité plus bas (150-210 GPa). Ces proprifetésde ce matériau le meilleur candidat pour les
prothéses totales de hanche de nouvelle généfati@b]. Le tableau (1.8) regroupe les propriétés

d’Al .03 et ZrG pour les applications orthopédiques.

Résistance 4§
Céramique Densité Pureté. Taille de Module E la
(g/cnt) grain @m) (GPa) déformation
(MPa)
Z2rOs
+ (3-5) 6.05-6.09 95-97 0.2-0.4 150-210 900-1300
%Y 203
Al ;03 >3.94 >99.5 4.5 380-420 >250

Tableau 1.8 :Propriétés d’alumine et zircone pour les applicetiorthopédique [5].

1.4.3 Verres bioactifs

Appartenant a la famille de biocéramique, les \&ehieactifs se signalent par leur grande réactivité

en milieu biologique. lls sont capables de sedios vivant d’un lien chimique fort. De ces
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propriétés les verres bioactifs sont les biomatérigs plus importants en orthopédie. lls ont été
découverts par Larry Hench en 1969 [4]. Les vdbieactifs sont biocompatibles et présentent une
forte liaison a un os, leur activité biologique a#iribuée a la formation sur leur surface d’'une
couche d’hydroxyapatite (Hpa), similaire de la ganinérale de I'os. Les derniéres recherches ont
montré que le premier verre bioactif développéledioglass 45S5, de composition massique :
45% SiQ, 24,5% CaO, 24,5% N@ et 6% BOs, est le plus bioactif et le plus utilisé [28].

L'utilisation des verres bioactifs est vaste, ooenarticulations artificiels, pour la fixation,
matériaux de remplissage d'os, implant dans I'methoyenne ainsi que dans la chirurgie du
visage. Ces verres sont aussi utilisés comme maegtis favorisant I'inclusion d’implants dans des

tissus [5].

.5 HYDROXYAPATITE COMME REVETEMENT

L'utilisation des biomatériaux de type inertes coenles métaux, les polyméres et les oxydes de
céramiques (zircone et alumine) pour des apptinatorthopédiques s’est heurtée au probléeme de
la liaison faible a l'interface des implants esdissus environnants. Mais la nouvelle génération
des biomatériaux bioactifs en particulier les cégues a base de phosphate de calcium a

'avantage de créer des fortes liaisons chimiques #os.

1.5.1 Céramiques a base de phosphate de calcium

Les céramiques a base de phosphate de calciumlesoiiomatériaux les plus importants en
orthopédie. Ces matériaux présentent une compositiimique proche de la phase minérale de
I'os, leurs principaux composants sont des ionscaleiums (Cg') et phosphates (BO). Ces
propriétés chimiques expliquent leurs biocompatésl élevées. Ces matériaux sont rapidement
incorporés dans les tissus durs, ils sont utilm@sr la reconstruction des tissus osseux, comme

revétement, implants dentaires et en chirurgie hoafdcial et craniofacial [29- 32].
Depuis une dizaine d’années les principaux compgisphocalciques retenus en chirurgie

orthopédique humaine sont I'hydroxyapatite (Haplegbhosphate tricalciqug{TCP).Le tableau
(1.9) donne la composition chimique et le rappbgphocalcique pour Hap tTCP [32, 33].
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Les composants Formule chimique Rapport phosphiqoalc
Os (apatite biologique) Cayo (PgC03)s(OH) 2 2.2
Hydroxyapatite (Hap) Cao (Pa)s(OH) 2 1.67
Phosphate tricalcique B-TCIP Ca; (PQy): 1.5

Tableau 1.9 :Composition chimique et rapport Ca/P des différepteases phosphocalciques

I.5.2 Utilisation de I'’hydroxyapatite

L’hydroxyapatite phosphocalcique de formule §aa;)s(OH), et dont le rapport phosphocalcique
Ca/P =1.67 appartient & la famille cristallograpieigles apatites, représente le principal composant
minéral de I'émail dentaire, et 'os [34]. Elletesaractérisée par une structure chimique et
cristallographique similaire a celle de I'os. Cesmiétés de biocompatibilité et bioactivité la
considere comme le biomatériau idéal pour plusieplications biomédicales en particulier la
chirurgie orthopédique [35-37]. Cette biocéramicpst utilisée sous plusieurs formes (granule,

bloc, liquide..) comme les montre la figure (1.4).

A) Bloc B) Granule C) Liquide D) Poudre

Fig. 1.4 :Différentes formes de I'hydroxyapatite.
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1.5.3 Structure cristallographique de I'hydroxyapatite

L’hydroxyapatite Cg (Pay)s(OH) , cristallise dans le systeme hexagonale les parasméé malille
des cristaux d’hydroxyapatite sont a = b = 9,432tk = 6,881 A. La figure (1.5) représente la
projection de la structure sur le plan (001) [18], 3

® OH
e O
O\O’,O P —'f'c, CQ“*./"D 2 Ca
®. {Tl.:w:“?b - 'H,’_;,\.J?é‘ « P
1 r;r::; * G%@ « OEE
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Fig. 1.5 :Projection de la structutdap sur le plan (001) [16].

1.5.4 Méthode d’élaboration de I'hydroxyapatite

Le processus d’élaboration de la céramique compireiglétapes principales : La préparation de la

poudre, la mise en forme, puis un traitement thgumia haute température.

Par voie chimique, la méthode couramment adaptie |lp préparation de la poudre Hap, consiste
a la précipitation de cette derniére en milieueagua partir d'une solution de sel de calcium et
d’'une solution de phosphate [37]. Cependant, asant utilisation en chirurgie, la poudre doit
subir une préparation spécifique de mise en formiepgrmet de définir leurs caractéristiques
physiques et mécaniques. Ce procédeé appelé &itamnsiste a calciner la poudre (T° < 900° C),
puis la chauffer entre 1100C° et 1300° C. Sousdtafe pressage et de température, les cristaux de
la poudre sont fortement liés les uns aux autoesgui renforcent les propriétés mécaniques de la
céramique [31, 32]. Selon les conditions de préaradeux types de porosité coexistent au sein de

la céramique la microporosité et la macroporogige microporosité correspond aux espaces qui
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existent entre les cristaux de la céramique d'aille réduite (1 a 1@m de diamétre), mais les
macros pores présentent un diametre compris ed@etl60Qum, (figure 1.6) [31].

Fig. 1.6 : Structure macro et micro poreux de Hap.

I.5.5 Méthode de dépdt des couches d’hydroxypatite

Depuis 1985 la pulvérisation de plasma est la tegclen la plus utlisée pour le dépbt
d’hydroxyapatite sur des substrats métalliques.[38}te technique traditionnelle donne parfois des
résultas non optimales tel que la non uniformitélaledensité de revétement, altération de la
structure, en plus cette méthode ne produit pas cdeshes compléetement cristallines. Par
conséquent les chercheurs se sont penchés suvdpigement d’'autres méthodes de dépot tels
gue : le dépdt électrophorétique, déepbt électrorjum) dépbt assistés par faisceau d’ions, etc....
Parmi ces techniques, il y a un intérét croissantdepo6t électrophorétique en raison de sa capacité
de former des revétements uniformes avec une aoafign simple, et cette technique peut étre
utilisée pour les parties possédant des géome&wieplexes avec des épaisseurs d’acces larges. En
plus cette technique non codteuse par rapport atnesatechniques conventionnelles tel que les
dépdbts chimiques en phase vapeur, les dép6ts ket-de pulvérisation [40].

I.5.6 Propriétés mécaniques des couches d’hydroxyatite

L’hydroxyapatite, Hap, présente des caractérisiqueecaniques (module élastique, dureté,

ténacité) relativement faibles [33], le module dmuXg varie entre 80-120 GPa, la résistance a la
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compression est de 30-170 GPa, qui sont prochekes d’un os naturel [6]. En effet les problémes
majors associés au couche d’hydroxyapatite dépueédifférents procédés sont I'adhésion du film
sur le substrat et la propagation des fissuresatigue sous I'action répétée d’efforts mécaniques
sur la prothése conduisant a un descellement uhpléint. Pour que la couche Hap donne un bon
résultat, elle doit posséder des caractéristiqu&caniques suffisantes pour résister a la
manipulation lors de la mise en place de I'implanpar suite résister a I'action de 'os, posséder
aussi une porosité suffisante pour favoriser léssemce de I'os, un haut degré de cristallinitéret
rapport Ca/P proche de la valeur théorique de Hé7plus les couches Hap ne doivent pas contenir

d’'impuretés [33]

1.6 INVESTIGATION ULTRASONORE

La détermination des propriétés mécaniques et eticyléer les propriétés élastiques d'un
biomatériau a vocation orthopédique est trés ingpbet Ces propriétés doivent étre proches de
celle de I'os pour permettre le transfert des @intes entre I'os et le biomatériau. Parmi les
techniques les plus efficaces pour la déterminatiea propriétés élastiques des matériaux, on
trouve la microscopie acoustique, l'une des dezrigénérations des techniques microscopiques, se
présente comme non seulement un complément maisi ams moyen essentiel dans la
microcaractérisation non destructive. Cette méthadiéisant les ondes ultrasonores, peut étre

utilisée en microcaractérisation qualitative (inTégeet quantitative (microanalyse).

l. 6.1 Geénéralités sur les ondes acoustiques

L'onde acoustique ou élastique est une vibratiorangue des atomes d’'une matiére (solide,
liquide ou gazeuse). Cette vibration se propageel’'tacon paralléle ou perpendiculaire a la
direction du vecteur d’'onde. Selon la fréquencend& on distingue ; I'infrason, son audible,
ultrason et hyper son. Les ultrasons sont caraé®ri par une fréquence f variant entre
20 kHz et 200 MHz. Les modes purs de propagatienutteasons dans les solides correspondent a
la propagation d’ondes longitudinales pures carasé@és par un mouvement des particules solides
parallele a la direction de propagation de I'onelea la propagation d’ondes transversales pures
caractérisées par un mouvement des particulesesgberpendiculaire a la direction de propagation
de I'onde [41, 42].

A la frontiére plane d'un milieu semi-infini, onotrve la propagation des ondes de surface dont

'amplitude décroit exponentiellement en profonddes plus importantes dans l'investigation
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ultrasonore sont les ondes de Rayleigh. Ce typadd'® a été découvert pour la premiére fois par
Lord Rayleigh en 1885 [43], ces ondes constituéaesed composante longitudinale et d’'une

composante transversale. Sa vitesse a été appmyiand/ictorov qui a obtenu [44]:
Ve/ V1= [0.718 — (M/ V)] 1 [0.75 — (! V)T (1.1)

Vg, V1 et V| sont respectivement la vitesse de Rayleigh, lassttetransversale et la vitesse

longitudinale.

|.6.2 Paramétres acoustiques

Les ondes acoustiques sont des ondes de la mgggritant des déplacements de particules elles
n'existent que dans les milieux fluides ou solidamtrairement aux ondes électromagnétiques qui
se propagent aussi dans le vide, mais ces deus typedes ont les mémes lois de propagation.

a) Lois de Snell-Descartes

Quand un faisceau ultrasonore rencontre une iceatre deux milieux (figure 1.7), une partie de

son énergie est transmise, I'autre est réfléches.fhisceaux réfléchi et transmis (ou réfracid)

des directions déterminées par les lois de SnedicBrates [45, 46]:
sin®; / V1=sin0g IV, =Sin0y4 /V> (1.2)

V1 et \V, sont respectivement la vitesse d’onde élastique tlamilieul et le milieu %);, O et 04

sont respectivement I'angle d’'incidence, 'angleéliéexion et I'angle de réfraction.
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Fig. 1.7 :lllustration de la loi de Snell-Descartes.

b) Impédance acoustique

L'impédance acoustiqué est définie par la relation :
Z = - o7 (6U/ ot) (1.3)
ot est un vecteur force par unité de surfac€dkd/ dt) est la vitesse du déplacement de la

particule. Pour un milieu de densiféet une vitesse de propagation V limpédancesZ
donnée par la relation [46] :

Z pV /coso (1.4)

0 est I'angle d’incidence

A l'interface entre un liquide et un solide les #lances acoustiques sont données par ces relations
[46] :

Z|iq = Piig V|iq /cos6 (15)

Zso| = Z, COSOT + Z7 Sirfor (1.6)
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Ou Zjq et Zso sont respectivement l'impédance du liquide et déds, Z, et Zr sont

respectivement I'impédance longitudinale et I'imaéde transversalé, et Zt sont définis par les

relations suivantes :

Z = Psol V|_/ cos6, 11)

Zr- Psol V+/ cosOt (18)

C) Coefficients de réflexion et de transmissn

Quand une onde est incidente sur une interfacecdaditions de continuité du déplacement, a
travers linterface, et de la force d’attractionwamt étre vérifiees. Ainsi, si I'amplitude d’'unede

en incidence normale est égale a l'unité et leslitudps des ondes réfléchies et transmises sont

respectivemerR et T, les deux conditions de continuité doivent étnafié@s pour :

* continuité de la force : R+T=1 (1.9
« continuité de la vitesse : 1-R)/4=Tl% (1.10)

Z, etZ, sont les impédances des deux milieux.

La combinaison dd.Q) et (.10) donne :

* le coefficient de réflexion : R=(4-2)!(Z+ 2y (1.112)

* le coefficient de transmission: T =224/ (Z, + Z) (1.12)

Pour le cas d’'une interface entre liquide et sola@eoefficient de réflexion sera défini par cette

relation :

R Q) = (Zsoi — Ziq) | (Zsol + Ziq) (1.13)
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1.6.3 Microscopie acoustique

La micro caractérisation acoustique s’est avéréaaimportance capitale dans I'étude qualitative
et quantitative des matériaux isotrope et anisetroffette méthode est basée sur I'émission et la
réception des ondes ultrasonores qui se propager dn matériau et interagissent directement
avec ces propriétés élastiques [47]. Ses applicatsont nombreuses et variées elles concernent
plusieurs domaines, la biologie, microélectronigmétallurgie, semi-conducteur...etc. [46]. Avec

cette technique on peut caractériser les matégans les détruire et les contaminer.

a) Principe de fonctionnement

Le principe de fonctionnement d’un microscope atique opérant en réflexion, figure (1.8), est le

suivant : les ondes ultrasonores sont généréesumpatransducteur piézo-électriqgue (ZnO ou

LiNbO3), qui permet la conversion d'un signal électriggre un signal acoustique. Ces ondes se
propagent le long d'une ligne a retard (verre gohsg Ce dernier est caractérisé par une grande
vitesse d'ultrasons et un faible coefficient d’atiétion des ondes acoustiques. La focalisation du
faisceau incident se fait a laide d’'une lentille ¢u téflon), creusée en bout de la ligne. Cette
lentille peut étre taillée sphériqguement ou cyligdement selon l'isotropie ou I'anisotropie du

matériau a étudier. Un liquide de couplage (eaucume.....) est tres nécessaire pour assurer le
couplage acoustique entre le capteur et le matérigtudier. Les ondes acoustiques réfléchies sont
récupérées puis reconverties par le transductesigeal électrique. L’analyse de ce signal permet
la caractérisation qualitative (imagerie), et laacéérisation quantitative (signature acoustique, V

(2)), du matériau a étudier [46].

transducteur

signale électrigque
& g piézo-électrigue

BT
Lo

générateur dultrasons

saphir
liguide lentille
N |
ofide de suface plan focal :z=0
echantillon —% Yoo ' z <0

Fig. 1.8 :Partie acoustique du microscope acoustique.
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b) Caractérisation qualitative

En imagerie, le faisceau incident est focalisé dadentille acoustique sur la surface ou sur @mpl
donné de la sous surface (imagerie de surfaceprafondément (imagerie de volume), puis un
balayage mécanique se fait suivant deux directmmtisogonales X et Y, tout en enregistrant
l'intensité du faisceau acoustique récupéré patramsducteur pour former une image acoustique.
Cette image donne des informations sur les carstitgres internes du matériau comme les défauts
[46].

c) Caractérisation quantitative

On peut déterminer les propriétés élastiques dénmat a partir de la détermination des vitesses
acoustiques qui se propagent dans celui-ci, urukcgld est devenu possible grace a l'analyse de la
signature acoustique V (z). Elle représente laatian du voltage de sortie V en fonction de la
distance de défocalisation z, entre le point fatzla lentille et la surface de I'échantillon étydi
I'échantillon est déplacé verticalement vers Idillen La signature acoustique V (z) est caracéeris
par des oscillations périodiques, la mesure deéliogicité Az des courbes de V (z) permet la
détermination des vitesses de propagation des @udestiques [43, 48].

1.6.4 Détermination des vitesses de phase via Egnatures V (z)

Via les signatures acoustiques V(z) on peut détemlies vitesses acoustiques qui se propagent
dans un matériau, et par conséquent ses prope&ésques. Ces signatures sont obtenues par
'enregistrement de la variation du signal acousgigéfléchi en fonction de la défocalisation z de
I'échantillon [49]. Les premiéres tentatives pouodaéliser la signature acoustique des matériaux
V(z) a partir d’'une approximation paraxiale aux @& 1978 et 1979, ce travail de base a été élargi
par Scheppard et Wilson en 1981, ces chercheumsubtitouver la formule suivante [46, 49] :

emax

V() = j P?(6)R(6)e***? sirfcoldd (1.14)
0

R (0) est le ccefficient de réflexion, P) (est la fonction pupille de la lentille.
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Ces signatures sont caractérisées par une séseiltiitions périodiques dues aux interférences
constructives et destructives entre I'onde axialee® différents faisceaux réfléchis des modes de
fuite de propagation, cependant le mode de Rayleigiius important apparait dans ces courbes

[46, 49, 50]. La différence de phase d’ondes aziat de Rayleigh est donné par :
A = 4 (F — z) sifig / Ar (1+CO9R) (1.15)

Ou F est la distance focale k&t la longueur d’'onde de Rayleigh dans le matériaa.pEriode

spatialeAz est la variation de z qui fait changeb de 21 est donnée par :
Az = A\ (1+co9PR) / 2 sirbr (1.16)

La détermination de la période spatiale permet de déterminer la vitesse de Rayleigh sedtte

relation :
Vi = Vig [1 = (1 ~Mq / 2f AZ)?]™ (1.17)

Cette relation est caractéristique de la vitessRalgeigh mais elle peut étre généralisée a taue au

mode de surface se propageant a une vitesse &kcité a un angle critiqie.
l. 6.5 Détermination des constantes élastiques

Les constantes élastiques connues dans la littératus le nom de modules, sont généralement
définis comme le rapport du changement de la messt du changement fractionnel des
dimensions. Ces modules sont : module de Young (&pdule de cisaillement (G), module de
compressibilité (K) et module de Poissen[@9].

Les caractéristiques élastiques d’'un matériau iglestet isotrope sont décrites par ses constantes
élastiques. Il y a deux types de méthodes pourrdéter ces constantes, méthodes statiques et
méthodes dynamiques.

La microcaractérisation acoustique est une méthtysmmique, non destructive, qui consiste a

soumettre des échantillons a des vibrations lodugjitles et transversales. Connaissant les vitesses
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caractéristiques de ces modes &Y Vr), on peut facilement déterminer les modules &aes d'un

matériau isotrope selon les relations suivantep:[49

= E=pV B V-4V (VPA-VD) (1. 18)
= v= (V2= 2 V) (V2= VD) (1. 19)
= Gop Vo (1.20)
= K=p (V- 4V3) (b7

Ou p est la densité du matériau, les quatre moduletigiias sont reliés entre eux par :

= E=2G (1+) = 2K (1- 2v) (1.22)

.7 CONCLUSION

Dans ce chapitre nous avons donné des notionsajésd&ur les biomatériaux et leurs applications
dans les différents domaines. Nous avons présargtructure de I'os humain, sa fonction et ses
propriétés meécaniques et aussi les biomatériauxplies utilisables en orthopédie, ainsi leurs
applications et leurs propriétés mécaniques, gbaticulier celles de I'hydroxyapatite qui est le
revétement promoteur en chirurgie orthopédique.inEnfnous avons rappelé brievement les
géneéralités sur l'investigation ultrasonore via racroscopie acoustique, l'une des dernieres
générations des techniques microscopiques, se npeésmme un moyen essentiel dans la
microcaractérisation non destructive. Cette méthadilisant les ondes ultrasonores, peut étre
utilisée en microcaractérisation qualitative (intégeet quantitative (microanalyse) et permet la

détermination des propriétés élastiques des maieria
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CHAPITRE : 11

PROPAGATION DE L'ONDE DE RAYLEIGH
DANS DES STRUCTURES

(BIOMATERIAU/OS)

1.1 INTRODUCTION

Les biomatériaux sont l'alternative idéale envisag#ar les chirurgiens orthopédiques, pour
résoudre les problemes résultant aux fracturesedegosseuses. Un biomatériau a vocation osseux
doit étre biocompatible et posséde des caractfuesti mécaniques optimales qui lui permettent de
supporter les contraintes mécaniques permanentegualles il est soumis. De ce fait la

détermination de leurs propriétés mécaniques &€sttcessaire [1-3].

Dans ce chapitre nous avons fait une simulatioarige via le microscope acoustique [4, 5] pour
I'étude quantitative des propriétés élastiques desches minces des biomatériaux suivants :
('hydroxyapatite Hap, la zircone ZpO I'alumine ALOs;, I'acier inoxydable 316L, l'alliage de
CoCrMo, le titane Ti, I'alliage de gAl4V, le verre bioactive 45S5), déposées sur I'os hon@es

biomatériaux sont utilisés fréquemment comme tdhg@ise d’articulation, liaison osseuse...etc.
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1.2 METHODE ET CONDITIONS DE SIMULATION

Les ondes de surface ultrasonores, sont les onglesegpropagent a la surface des matériaux,
généralement elles intéressent une faible épaiskeuratériau au voisinage de la surface libre de
de

exponentiellement en profondeur. Ces ondes se geopadans la structure (couche mince /

l'ordre de grandeur la longueur d'onde, dontmpditude de déplacement décroit
substrat), en plusieurs modes (Lamb, Love, RayleighLe mode le plus important et le plus facile
a deétecter est celui de Rayleigh [6]. Pour celasnmous sommes intéressés a ce mode dans notre

étude.
[1.2.1 Propriétés des matériaux
Le tableau (2.1) regroupe les propriétés acoustighieélastiques des biomatériaux étudiés, notons

gue certaines valeurs des vitesses acoustiquestudimgles (\/) et transversales Y sont

calculées selon les relations : (1.18), (1.192L.

Couche /substrat | p Vi(m/s) | Vr(m/s) | E(Gpa)| G(Gpa) ref
(kg/m’)

Substrat| Os 1900 4000 1970 - - - [7]
Hap 3170 | 6672 3746 | - 445 | 027 [9]
yA(O) 6000 6879 3611 205 78.2 0.31 [9]
AL 203 3970 10822 6163 380 | - | -1 [7]

Couches 4555 2795 | 6156 3434 | ] el -l 1]
316L 8000 5696 3045 193 74.2 0.30 [9]
CoCrMo | 9150 5816 3109 230 88.46 0.30 [10]
Ti 4508 | 6130 3182 | m | e | e [7]
TigAl,V | 4430 6290 3097 114 42.5 0.34 [9]

Tableau 2.1 Propriétés acoustiques et élastiques des biomatéttadiés.

On note que les propriétés acoustiques des maté&at en bon accord avec celles des matériaux

utilisé en orthopédie.
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[1.2.2 Conditions de simulation

Toutes les simulations théoriques sont effectuéd'aide d’'un microscope acoustique opérant en

mode de réflexion dont les conditions sont comuie: s

& L'eau comme liquide de couplage avec: une dépsit 1000 (Kg/m®), et une vitesse
longitudinale \{ = 1500 (m/s)
& Une fréquence de travail F =145 MHZ

# Un demi angle d’ouverture de la lentille ég&loa
[1.2.3 Méthode de travail

Pour déterminer la vitesse de Rayleigh des strestcouches minces/substrats, nous avons procédé
a une simulation théorique permettant de faire poliaque structure et chaque épaisseur
normalisée, d/f, tel que d est I'épaisseur de la couch&rdl longueur d’onde transversal qui se

propage dans celle-ci, les étapes suivantes :

» Calcul de coefficient de réflexion R)(

» Détermination de la signature acoustique V (z),

» Soustraction de la réponse de la lentille(¥) ou V (z) =V (2) + W (2),

» Traitement du signal Mz) par transforme de Fourier rapide FFT,

« Détermination de la vitesse de Rayleigh a padiftadraie principale qui correspondante a la
période caractéristiqgusz dans le spectre FFT selon I'équation [12] :

Vr=Vig [1 - (1 -Mq/2fA2f']™*  (2.1)
.3 EFFET DE L’EPAISSEUR SUR LES COEFFICIENTS DE REFLEXION

11.3.1 Coefficient de réflexion R )

Le coefficient de réflexion RO} est une fonction complexe, dépend des condititn$interface
liquide de couplage / solide isotrope (impédanceensitép, I'angle d’'incidence);, et vitesses de

différentes mode excités). Cette fonction estitrggortante pour
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la détermination des angles critigues pour le$éidihts modes excitéges angles ont une
importance pour déterminer les vitesses acoustigyestir de la loi de Snell-Descartsgivante :
Vi = Vg /Sing; (2.2)

i : indique le mode excité.

R (6) admet une amplitude et une phase selon la relativante :
R () =R )| €° (2.3)

La réflexion totale sera pour |[B)[= 1. La phase peut prendre une valeur maximale positpyet
négativep,, de cette fagon on peut défimip comme la différence entre ces deux angles, et on

écrit : Ao = Q1- 02

Notons que pour la plupart des matériaux, la dfiée de phasae correspondant au mode de

Rayleigh prend la valeum2
11.3.2 Analyse des coefficients de R}

Les figures (2.1, 2.2, 2.3) représentent les caurbes coefficients de réflexion des structures
(Al,04/0s, 45S5/0s, CoCrMo/Os), en fonction de I'angi@adence. La ligne noire représente le
module et la rouge la phase. Au fur et a mesurel’§paisseur augmente, on note les remarques

suivantes :

* Un changement aussi bien dans I'amplitudef)Rque dans la phageau niveau de I'angle
critique du mode de Rayleid.

» Lafluctuationfr se déplace vers les petites valeurs.

» L’apparition d’autres petites fluctuations, indigdiautres modes d’excitation.

» La différence de phas&p correspondant au mode de Rayleigh, subit une fi¥troissance

pour les moyennes épaissewtsteprend la valeur nioour les grades épaisseurs.

Il est a noter, que les mémes constatations onbk$érvés dans le cas des autres structures :
(Ti/Os, TAl4V/Os, 316L/0s, Zr@0Os, Hap/Os).
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11.3.3 Effet de I'épaisseur surbr

Pour toutes les structures étudiées, I'angle ugtig représentant I'angle d’excitation du mode de
Rayleigh se déplace vers les petites valeurs aweffui mesure que l'épaisseur de la couche
augmente, jusqu’a une valeur constante correspoadamgle critiquég qui caractérise la couche.
Le tableau (2.2) regroupe les valeur9d@our chaque couche.

Couche | Hap Al,O3 yA(o) 45S5 Ti TEAl LV CoCrMo 316L

Or (°) 26 155 26.8 28.2 30.6 31.2 31.2 32.2

Tableau 2.2 :Valeurs debg pour chaque couche étudiée.

Pour mieux voire l'influence de I'épaisseur dedache sur I'angle critique du mode de Rayléigh
nous avons tracé les courbes de variationsden fonction de la valeur de I'épaisseur normalisée
(d/A1) pour les structures (Ti/Os, 316L/0s, Hap/Os, 2038, ALO3/Os), ces variations sobien

illustrées sur la figure (2.4)
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Figure 2.4: Variations dedg en fonction de (df)

On constate quér subit une décroissance jusqu'a une saturatiofiz oéste constante et égale a la

valeur caractérisant la couche.
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11.4 EFFET DE L'EPAISSEUR SUR LES COURBES DE V (2)
11.4.1 Détermination de la signature acoustiqu¥ (z)

La signature acoustique V (z) représente les vanatde la tension de sortie V en fonction de la
défocalisation z, qui représente la distance elatrpoint focal de la lentille et la surface de
I'échantillon, V (z) est calculée a partir de lenfiale de Sheppard et Welson [13] :

6,

max

V(2) = j P?(6)R(6)*™*? sirfcoHdE (2.4)
0

Ou P@) est la fonction pupille de la lentille, ®( est le coefficient de réflexion,

k est le vecteur d'onde.

Les figures (2.5, 2.6) représentent les courbesvd@) obtenues pour différentes épaisseurs

respectivement pour les structures (45S5/0s, Cold8)oOn constate que ces courbes sont

caractérisées par des oscillations pseudopéricsligiees aux interférences constructives et

destructives des différents modes excités. Ausssticlair qu’il y a une variation de la période,

et celle de 'amplitude en fonction de 'augmerdatde I'épaisseur. Les mémes remarques pour les
courbes de V (z) obtenues pour les autres strigcéiteliées.
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a) d=0@m)
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Figure 2.5 : Signatures acoustiques obtenues a différentess@épasspour (45S5/0s)
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a) d=0fm)

b) d =4.288am)

c) d=12.864)m)

d) d=17.1524m)

Output voltage [a,u]
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Figure 2.6 :Signatures acoustiques obtenues a différentessgpasspour (CoCrMo/Os)
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I1.4.2 Influence de I'épaisseur SuAz
Pour mieux voir l'influence de I'épaisseur aar correspondante au mode de Rayleigh, nous avons

tracé les courbes de variation de en fonction de I'épaisseur normaliséé{dfpour quelques

structures étudiées, ces variations sont biertilas dans la figure (2.7).
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N e ==
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= / ¥
H L 45 —w—Hap/Os
A L s
—y— 455503
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—a— TifDs
—— CoCrhdo/Os
o . .
0 2
d/ 2,
T

Figure 2.7 :Variation deAz en fonction de (df).

On constate que pour les petites valeurs Be<d0.2,Az prendre une valeur constante égale a 14.6
(um), cette valeur correspond a la période spatialmdde de Rayleigh pour le substrat, I'os. Pour
les grandes valeurs dée\g/Az subit une croissance jusqu'a une saturatioAzreste constante et

€gale a la valeur correspondante au mode de Rhypeigr chaque couche. Le tableau (2@&)ne

ces valeurs.
Couche| Hap AD; | Zro, 45S5 | Ti 316L TdAl .V CoCrMo
Az(um) | 52.6 146.9 49.3 43.8 37.6 33.8 35.8 355

Tableau 2.3 :Valeur deAz correspondante au mode de Rayleigh pour chaqueheo
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II.5 EFFET DE L’EPAISSEUR SUR LES SPECTRES DE FFT

Le traitement des signatures acoustiques, V (2),lepdransformée de Fourier rapide (FFT) a
permis d’obtenir une distribution spectrale. Chaqmae détecté apparait sous forme d’'un pic. A
partir de la raie principale, nous calculons laiqu spatiale, Az et par conséquent la vitesse de

propagation du mode considéré selon la relatidh).(2.

Les figures (2.8, 2.9, 2.10) montrent les variatioles spectres de FFT en fonction de I'épaisseur,
respectivement pour les structures,(AfOs, 45S5/0s, CoCrMo/Os). On constate les remarques

suivantes:

» Le dernier pic principal dans les spectres de F6frespondant au mode de Rayleigh est
décalé vers les grandes périodes spatiales au fumeesure que I'épaisseur de la couche
augmente. Le décalage du pic du Rayleigh entraieesariation de la vitesserV

» L’apparition d’autres pics indique I'apparition dises modes d’excitation.

+ L'efficacité du mode de Rayleigh qui est définienooe étant la hauteur de la raie principal
[14], correspondant au mode de Rayleigh dans lestigs de FFT, atteint sont maximum

pour les moyennes épaisseurs, puis elle commeseeéiuire pour les grandes épaisseurs.

Il est a noter, que les mémes observations ordliérvées dans le cas des autres structures, (Ti/Os
TicAl4V/Os, 316L/0s, Zr@0Os, Hap/Os).
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a) d=0.85am)

b) d =2.55 am)
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Figure 2.8 :Spectres de FFT des courbes de V (z2)AdigdB/09 a différentes épaisseurs
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a) d=0@m)

b) d = 4.736 gm)

c) d=14.209)m)

d) d = 21.313 gm)

e) d =26.05 gm)

f) d=33.154am)

g) d = 47.346(m)
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Figure 2.9 :Spectres de FFT des courbes de V (z4868%/03 a différentes épaisseurs.

“42-



Chapitre 17 propagation de I'onde de Rayleigh dans des strest{biomatériaux/Os)

a) d=0@m)

b) d = 4.288(m)

c) d =12.864m)

d) d=17.152¥m)

e) d=21.44um)

f) d=30.016ym)
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Figure 2.10:Spectres de FFT des courbes de V (z) de (CoGINlca différentes

épaisseurs.
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1.6 EFFET DE L’EPAISSEUR SUR LA VITESSE DE RAYLE IGH

[1.6.1 Dispersion positive

Dans la structure (couche mince/substrat), la sétele Rayleigh varie avec I'épaisseur de la couche,
et devient ainsi dispersive. Si g\couche) < ¥ (substrat), la dispersion est négative. Sk: V
(couche) >\ (substrat), la dispersion est positive. Cette ideenest caractérisée par la croissance
de Wk avec l'augmentation de I'épaisseur de la couaitgléement de la valeurp/(substrat) d =0
jusqu'a la saturation, ou la structure tend vessclaractéristiques de la couche et la vitesse de

Rayleigh prend une valeur presque constante @daleitesse ¥ (couche). [15-18].

11.6.2 Analyse et discussion

Pour chaque structure nous avons tracé la courlmbsgersion de ¥ en fonction de I'épaisseur

normalisée (df). Les figures (2.11), (2.12) et (2.13) représenkes variations de la dispersion de
Vg pour la structure, AD3y/Os, les structures, (Ti/Os, ¢Nl4V/Os, 316l/0Os, CoCrMo/Os) et

(Hap/Os, 45S5/0s, ZuBDs). Toutes les courbes de dispersion ge s6nt de type positif d0 a

I'existence de l'effet de rigidité, A&/Vrs> 1 [15].

Pour la structure ADs/Os, on peut diviser cette courbe en trois régsuteessives
Région (1) : Pour les faibles valeurs du rapportd/(0< d/At <0.04), la vitesse ¥ prend une
valeur presque constante est égale radl substrat I'os (1966 m/s). Cette allure geegt due a

I'effet de chargept/ps) > 1.

Région (2) :pour les valeurs ded/Ar comprise entre 0.04 et 1.2g\subit une croissance rapide
sou l'effet de rigidité. Cette région décrit besactéristiques de la structure.

Région (3) :Pour les grandes valeurs dés&/1, Vr prend une valeur constante égale a celle de la

couche. Dans cette région la structure tend versdeactéristiques de la couche.
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Figure 2.11:Courbe de dispersion de;Your (ALO3/Os)

Pour les structures (Ti/Os, Al ;V/Os, 3161/0s, CoCrMo/Os). On peut diviser les basren trois

régions successives.
Région (1) : Pour les faibles valeurs du rappoftglcomprise entre (0 et 0.2), la vitessgprend
une valeur presque constante égaleraW¥ substrat I'os (1966 m/s). Cette anomalie dieffat

de charge,ot/ps) > 1.

Région (2): Vg subit une croissance rapide, sou leffet dgidité entre les valeurs

0.X< d/\r<1.5. Cette région décrit les caractéristiquemdgructure.

Région (3) :Pour les grandes valeurs de&/ 1.5, \k prend une valeur constante égale a celle de

la couche, et la structure tend vers les caratitgres de la couche.
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Figure 2.12:Courbes de dispersiate Vi pour (316L/Os, Ti/Os, CoCrMo/Os, Ti6Al4V/Os)

La figure (2.13), illustre les courbes de disparsigui correspondantes aux structures (Hap/Os,

45S5/0s, Zr@Os). Elles sont divisées en trois régions.

Région (1) : Pour les faibles valeurs de Ag/(0< d/Ar< 0.2), \k prend une valeur quasi constante
€égale a ¥ du substrat I'os (1966 m/s). Cette anomalie duexdstence de l'effet de charge

(Pdps) > 1.

Région (2) : Pour les valeurs de M/ comprise entre 0.2 et 1.35. On constate guesibit une
croissance jusqu’a les valeurs déwra@omprise entre 1 et 1,35g\6ubit une forte croissance, puis
elle diminue et forme un petit pic. On peut lietteeanomalie a la domination de I'effet de la \8&es

a celui de la densité.

Région (3) : Pour les grandes valeurs d@;&#1.35, on voit une saturation, g\prend une valeur
constante, correspondante a la vitesse de Rhydleighaque couche.

-46-



Chapitre 77 propagation de I'onde de Rayleigh dans des strest{biomatériaux/Os)

2e00

2600 1 | z . : 3
I : H"'lll —H—§—§ —§—N—.
*
400 ,H" - -0—¢
n™ |
- .-'—"‘"_“ﬁ |
L - ’
3200 J.:;:,J
*
xf-ff

2000 -

|
! |
— ' I
0 ! L |
E ze00 | ! .? |
= 2800 | : /’ :
1 I/
2400 - ! | —m— Hap/Os
| V| —e— 2Oy
S : 4535/0s
2000 & 4 |
| 1 . ] . ] . L1 n ]
0.0 0.5 10 15 2.0

dih,

Figure 2.13:Courbes de dispersion de Your(Hap/Os, 45S5/0s, ZiDs).

Afin de mieux contrdler les parameétres de densitgs, et ceux des vitesses acoustiques/Vrs,

nous avons introduit un facteur de proportionndlitééfini par :
€= (pclps) I(VRdVRs).

Le tableau (2.4xegroupe les Valeurs des rapports acoustiques lesudifférentes structures
étudie :pc /ps, Vrd/Vrs, €t le rapport entre eu qui sont utilisés lors de I'analyse des courbes

obtenues. On constate que pour la plus parts degiges étudiés :

* Si(pdps) > 1, lavitesse ¥prend une valeur constante pour les faibles épaisyariant
entre 0 a 0.2r. cette valeur caractérise le substrat.
* Si(< 1, I'apparition d’'une petite convexité.

» Si{>1, 'absence de la petite convexité.
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p Vr(M/S) | pclps | VR VRs| €
(kg/m®)
substrat| Os 1900 1966
Hap 3170 3470 1.66 1.76 0.9
Zr0; 6000 3365 3.15 1.71 1.84
Al,03 3970 5703 2.08 2.9 0.72

couches 45585 2795 3181 147 161 0.94
316L 8000 2825 421 1.43 2.93
CoCrMo | 9150 2889 481| 1.46 3.27
Ti 4508 2967 237 | 15 1.57
Ti6AI4V | 4430 2899 233 | 1.47 1.58

Tableau 2.4 :Valeurs des rapports acoustiques pour les diffésestructures étudie.

1.7 CONCLUSION

Afin de pouvoir étudier I'évolution de la variatiole la vitesse de Rayleigh en fonction de
I'épaisseur normalisé (k) des couches minces de TigAl,V, CoCrMo, 316L, ZrQ, Al,Os,
45S5, Hap déposées sur I'os nous avons utilisésiomdation théorique qui consiste a calculer le
coefficient de réflexion, R{), déterminer les signatures acoustiques, V(z)s pes traiter par
transformée de Fourrier rapide pour déterminemeles vitesses de propagation des modes excités
dans chaque structure étudiée. L’investigationlavimicroscopie acoustique des structures couches
minces/substrats nous a permis d’établir les caudeedispersion de la vitesse de la propagation du
mode de Rayleigh. Nous avons trouvé une dispedgovitesse positive en fonction de I'épaisseur
de la couche. Ces courbes peuvent étre diviséasomnrégions : la premiere caractérisant le
substrat, la seconde, région de croissance, dotesmnaractéristiques de la structure et la deznier

la saturation, caractérisant la couche. Nous agassi constaté I'existence des anomalies dans ces
courbes. L'interprétation des résultats obtenustreaque ces phénomeénes sont dues au rapport des

vitesses couches/ substrat et a I'effet de la t&nsi
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CHAPITRE : II1

INVESTIGATION NON DESTRUCTIVE
DES COUCHES MINCES DE

HYDROXYAPATITE

[11.1 INTRODUCTION

L’hydroxyapatite de formule Ga (Pa)s(OH) ,, représente le principale composant minéral de
’émail dentaire, et I'os. Elle est caractérisée pae structure chimique et cristallographique
similaire a celle de l'os. En plus ce biomatérianéspnte l'avantage d’étre ostéoconducteur,
favorisant la croissance de I'os en contact et glangsation progressive. Ces propriétés de
biocompatibilité et bioactivité la considére comimdéiomatériau idéal pour plusieurs applications
biomédicales en orthopédie. Les couches de hydpatites assurent une bonne fixation de
implant avec les tissus osseux environnants [1L8] détermination des propriétés élastiques des

couches de Hap est trés importante pour bien &itieurs stabilités mécaniques.

Dans ce chapitre, nous nous sommes intéressésidel’' de I'effet de I'épaisseur sur la propagation
de I'onde de Rayleigh dans les structures couchasem d’hydroxyapatite Hap déposées sur
différents substrats (le titane Ti, l'alliage d&atie T§Al4V, l'alliage de cobalt chrome CoCrMo,
I'acier inoxydable 316L, la zircone ZpQle verre bioactive 45S5). Ces biomatériaux switisés
frequemment comme prothéese d’articulation. Afinpadevoir étudier I'évolution des variations de
la vitesse de Rayleigh en fonction de I'épaisseumalisée (dfr), nous avons fait une simulation
théorique qui permet de déterminer ces vitessesfit les courbes de dispersion de ces vitesses.
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1.2 METHODE DE TRAVAIL

L'étude de la propagation des ondes de surface gnded Rayleigh) est tres importante, non
seulement pour la détection des défauts de la cyrfimais aussi pour la détermination des

propriétés élastiques des matériaux massifs ooaleshes minces [6].

I11.2.1 Choix des conditions de simulation

Pour mieux détecter le mode de Rayleigh générdhss les structures (Hap/substrat), nous avons

choisi les conditions de simulations suivantes :

 L'eau comme liquide de couplage, il est trés satugilisé pour sa faible absorption
acoustique 200 dB a 1 GHz et sa compatibilité é®objets biologiques [7].

* Un demi angle d’ouverture de lentibg,&= 50°, car pour la plus part des matériaux le mode
de Rayleigh est généré a un angle critique inféaez0° [8].

* Une fréquence de capteur égale a 145 MHz, carugssamodes de surface sont excités
d’'une amplitude plus faible que I'amplitude de matke Rayleigh surtout pour les hautes

fréquences [9].

Pour déterminer la valeur degV pour chaque épaisseur normalisée, et pour chsijueture

étudiée, nous avons effectué les étapes de calimalrtes :

& Calcul de coefficient de réflexion B)(
& Détermination de la signature acoustique V (2),
# Traitement du signal par FFT,

& En fin calcul de la vitesse

[11.2.2 Structures (Hap/substrat)

Les études faites sur lomportement élastique du revétement des implant®mediques par
I'hydroxyapatite, restent encore insuffisantes. lcannaissance d’'un tel comportement est tres
importante pour bien maitriser la stabilité mégae des couches tdap [10]. Via le microscope
acoustique (SAM), c’est trés difficile de dissocles caractéristiques élastiques de la couche de
celle du substrat, parce qu'il y a des interféreremtre I'effet du substrat et de la couche [1burP
cette raison nous avons utilisé les courbes deedigm des vitesses de phase (mode de Rayleigh)
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pour déduire les propriétés acoustiques des stagc{iiap/substrat). Le tableau (3.1) regroupe les

parameétres acoustiques de I'Hap et les biomatégausont utilisés comme substrats.

Couche/Substrat p (kym°) V. (m/s) V1t (m/s)

Couche Hap 3170 6672 3746
Ti 4508 6130 3182
TigAl .V 4430 6290 3097

Substrat
ZrO, 6000 6879 3611
316L 8000 5696 3045
CoCrMo 9150 5816 3109
45S5 2795 6156 3434

Tableau 3.1 :Parametres acoustiques des structures (Hap/sQbstrat

I11.3 ETUDE ANALYTIQUE DES COEFFICIENTS DE REFLEXI ON R (0)

Le coefficient de R pour la structure (liquide/couche mince/substest) donné par la relation
suivante [12, 13] :

R (9) = (Zin_ Zliq)/ (Zin+ Zqu) (3.1)

Zin et Zq sont respectivement 'impédance acoustique intedeua structure (couche/substrat) et
'impédance acoustique du liquide de couplagee&t donnée par :

Zc—-iZcTgp

Zi =
n= Ze Zc-izZsTgp

(3.2)

Z: et Z; sont respectivement I'impédance acoustique deuale et du substrat, notons que :

Zi= Pi V,/co9;
¢ = kd cod,

(3.3)
(3.4)

i indique : le liquide, le substrat ou la couchaeprésente la différence de phdsest le vecteur
d’'onde et d, I'épaisseur de la couche.
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Les figures (3.1, 3.2 et 3.3), illustrent les caglole coefficient de réflexion qui sont simuléesrpo
différentes épaisseurs successivement pour leststes (Hap/45S5, Hap/CoCrMo, HapéAlyV).
L’amplitude (_ ), est reporté sur 'axe gauche des ordonnées, @tdse () sur I'axe droit. En
augmentant I'angle d’incidence, on constate desigdraents aussi bien pour la phase que pour
'amplitude, la premiére fluctuation correspond ‘angle critigue d’excitation des ondes
longitudinalesf,, et la seconde en amplitude correspond a cell@d@ss transversalel;. Juste
auprés de cet angléf 'amplitude tend vers l'unité a cause de la réfh@ totale de I'énergie.
Cependant la plus importante fluctuation en pltaseespondante a I'angle critique d’excitation de
'onde de Rayleighfr. Avec 'augmentation de I'épaisseur on remarque, da fluctuatiorbr se
déplace vers les petites valeurs, mais a partittgaisseur d .1, 6r prend une valeur constante

€gale 26° cette valeur caractérise la couche Hap.

Il est a noter, que les mémes constatations ahtoéservées dans les cas des structures
Hap/ZrQ, Hap/Ti, Hap/316IL.
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I1.4 ETUDE ANALYTIQUE DES COURBES DE V (z)

Les signatures acoustiques V (z) sont détermingestx du coefficient de réflexion. Elles sont
fortement influencées par la nature du matériatyge de la structure et méme la forme de I'objet
[14]. Ces signatures sont caractérisées par une skoscillations périodiques dues aux
interférences constructives et destructives erdredé axiale et les différents faisceaux réfléchis.
On note que pour chaque variatigkz) correspond a une variation de vitesse de pleagsr le
traitement de FFT, on peut déterminer la valeurndequi convient au mode de Rayleigh pour

chaque épaisseur.

Les figures (3.4 et 3.5) représentent les variatid® V (z) en fonction de I'épaisseur de la couche
pour les structures (Hap/CoCrMo, HapAli,V). Il est clair que les oscillations des courbes
changent de périodés et de formes avec I'épaisseur, les mémes remau@puteété noté pour les

autres structures étudiées

Pour mieux voir l'influence de I'épaisseur sur kExipde spatialdz nous avons trace les courbes de
variations deAz en fonction de @4 pour les structures :(Hap/Ti, Hap/316L, Hap/453&p/ZrQ,,
Hap/TkAl,V). La figure (3.6) illustre ces variations.

Il est clair queAz subit une croissance avec I'augmentation de ik8par de la couche jusqu’a une
saturation ouz prend une valeur constante égale a 5216 ,(cette valeur correspond au mode de

Rayleigh pour la couche Hap.
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Fig. 3.4: Signatures acoustiques obtenues a différentessgpasspour (Hap/CoCrMo)
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Fig. 3.5: Signatures acoustiques obtenues a differentessépasspour (Hap/ Al4V ).
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Fig. 3.6 :Variations deAz en fonction de df

1.5 TRAITEMENT SPECTRAL DES COURBES DE V (z)

Pour mieux étudier l'influence de I'épaisseur ses kignatures acoustiques V (z) nous avons
effectué le traitement des courbes de V (z) paraiasformée de Fourier rapide, FFT. Les figures
(3.7, 3.8 et 3.9) représentent les spectres derEgfiectivement pour les structures (Hap/45S5,
Hap/CoCrMo, Hap/ BAl4V). A partir de ces spectres de FFT on constatesl@srques suivantes :

e Un seul pic se montre avec une raie principale hette, ce pic correspond au mode de
Rayleigh.

» Le pic principale correspondant au mode de Raylegthdécalé vers les grandes périodes
spatiales au fur et a mesure que I'épaisseur augmen

» L’efficacité du mode de Rayleigh (hauteur du pringipal) est diminuée a partir des

grandes épaisseurs de la couclweid .

On note que des remarques semblables ont été ébsesur les spectres de FFT des structures
(Hap/ZrQ,, Hap/Ti, Hap/316IL).
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Fig. 3. 7 :Spectres de FFT des courbes de V (z) de (Hap/4aShiférentes épaisseurs
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a) d=0 @m)
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Fig. 3.8: Spectres de FFT des courbes de \Wé&{Hap/CoCrMo) a différentes épaisseurs.
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Fig. 3.9:Spectres de FFT des courbes de V (z) de (Hapl;M) a différentes épaisseurs.
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1.6 COURBES DE DISPERSION DE LA VITESSE DE RAYL EIGH

Pour mieux montrer I'effet de I'épaisseur sur lagagation de 'onde de Rayleigh dans des
structures (Hap/substrat), nous avons tracé lesbesude dispersion degrV en fonction de

I'épaisseur normaliséeid/variant de 0 a 2.

Les figures (3.10 et 3.11) représentent les coudeedispersion obtenues respectivement pour les
structures (Hap/Ti, Hap/dAl vV, Hap/45S5, Hap/Zrg) et les structures (Hap/CoCrMo, Hap/316L).

Il est remarquable que toutes les courbes obtesnrdsde type positif, ceci est due a I'existence de
I'effet de rigidité. L’allure générale de cette pkssion est caractérisée par deux régions dissincte
région de croissance et région de saturation. @ehbte la vitesse dep/augmente en fonction de
I'épaisseur initialement de la valeurd/du substrat jusqu’a une valeur constantes égdig-@e la

couche.

3700 .
3600 | 1 : 2
38500 | ' _
g R =R S B
a0 | /*'“”'J |
|
g 2200 F ;::/ !
[ ]
|
5 3200 ..&l
o - |
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oy o | —a—Hap/T16414Y
2000 La __f . Hap/4555
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Fig. 3.10 :Courbes de dispersion de Your (Hap/Ti, Hap/ BAl,V, Hap/45S5  Hap/Zr§),
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Fig. 3.11 :Courbes de dispersion de \pour (Hap/CoCrMo, Hap/316L)

Région (1) :Pour les valeurs de’d/ comprise entre, @&t 1, \k subit une croissance sous [I'effet
de rigidité. Comparable a I'allure générale dedarbe de dispersion positive, on constate que des

déformations se montrent dans cette région pouquehaourbe.

Région (2) :Quandd/Ar devient supérieurs a 1 la vitesse prend une valesgue constante égale
a la vitesse de Rayleigh de la couche Hap (3470, m@ms cette région la structure tend vers les

caractéristiques de la couche.

lll.7  ANALYSE DES COURBES DE DISPERSION

L’analyse des courbes de dispersion positive destares (Hap/substrat) montre I'apparition des
anomalies. Ces derniéres sont lices a [l'effeladdensité caractérisée par le rapperips, et a
I'effet de la vitesse caractérisée par le rappait/Vrs Le tableau 3.2 regroupe les valeurs du
rapport acoustiqué définit comme étant le rapport entre le rappes densités de la couche et du
substrat et celui de la vitesse de la couche stublatrat, pour chaque structure étudiée. On nae qu
¢ est donné par cette formul& = (pc/ psy/ (Vrd/Vrs)
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Couche/Substrat p Vr(M/s) | pclps | VrRd/VRs | C
(ky/m°)

Couche | Hap 3170 3470 I L
TicAl sV 4430 2899 0.71| 1.19 0.59
Zr0; 6000 3365 0.52 | 1.03 0.51

Substrat 4555 2795 3181 1.13 1.09 1.03
316L 8000 2825 0.39| 1.22 0.32
CoCrMo 9150 2889 0.34) 1.2 0.28
Ti 4508 2967 0.70| 1.16 0.6

Tableau 3.2 :Valeurs des rapports acoustiques pour les diffésestructures étudie.

A partir de la structure (Hap/45S5), on remarquepparition d’'une petite concavité, dans
lintervalle, 0.02 > dAt< 0.1. L’analyse quantitative des rapports acoussqde la structure
(Hap/45S5), nous a permis de prévoir la cause ipafe de cette anomalie qui est : la domination
de 'effet de densité et celui de la vitesge,/fs)/ (Vrd/Vrs) = 1.03.

Pour les courbes (Hap/Ti) et (Hap/Al4V), on constate I'apparition d’autres déformatiodse a
'augmentation brusque degV dans l'intervalle 0.4 > @f< 0.45, pour (Hap/Ti), et dans l'intervalle
de la vitesse normalisée varie, ©.3l/A\1< 0.35, pour (Hap/BAl,V). L'analyse quantitative des
rapports acoustiqgues nous a permis de lier cetitenalie a la domination de l'effet de vitesse a
celui de densite, pt /ps) (Vrd/Vrs) = 0.6. De méme pour la structure (Hap/r@n remarque
'apparition d’une convexité dans lintervalle 30> dir< 1. Le rapport acoustiqué,= (pc /ps)/
(Vrd/VRrs) = 0.51.

D’autres convexités se forment pour les structuiteéap/316L) et (Hap/CoCrMo), dans l'intervalle,
0.4< dir<1. La cause principale de cette anomalie esefefitensif de la vitesse,r¢/Vrs et celui

de densitéc/ps, ou le rapport entre euxégale 0.32 pour la structure (Hap/316L), et @@6r la
structure (Hap/CoCrMo) . Notons que ce phénomeéatt aléja observé lors de I'étude théorique

des structures (couche mince/Cu) [16].
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[11.8 CONCLUSION

Au cours de cette étude non destructive pour deshas minces d’hydroxyapatite déposees sur les
substrats suivants : Ti, gAl,4V, 316L, CoCrMo, ZrQ@, 45S5, nous avons démontré l'influence de
I'épaisseur de la couche sur les parametres aqoesti coefficients de réflexion R)( signatures
acoustiques V (z), spectres de FFT, et les vitedsggopagation de 'onde de Rayleigh. Wous
avons aussi étudié les courbes de dispersion gec® dernieres sont de type positif, di a
I'existence de l'effet de rigidité. Nous avons cané I'apparition des différentes anomalies sur ces
courbes. L’analyse quantitative des rapports dmpues nous a permis de déterminer les deux
causes principales de ces anomalies sont : |'eifetiensité caractérisé par le rapgst/ps, et
I'effet de vitesse caractérisé par le rapporc/Vrs Si pc /ps) > (Vrd/Vrs), On observe une
anomalie présente comme concavite. SidVrs) > (pc /ps), on observe une anomalie présente

comme convexité.
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CONCLUSION GENERALE

Dans ce travail nous avons étudié théoriquementlevimicroscope acoustique les propriétés
acoustiques des structures (couche mince/ subdaat)iomatériaux a vocation orthopédique. Cette

étude est divisée en deux parties :

Dans la premiére partie, nous avons étudié I'éuanutle la variation de la vitesse de Rayleigh en
fonction de I'épaisseur normaliséeXg)/des couches minces de TigAli,V, CoCrMo, 316L, ZrQ,
Al,O3, 45S5, Hap déposées sur I'os. Nous avons utiliséssimulation théorique qui consiste a
calculer le coefficient de réflexion, ®( déterminer les signatures acoustiques, V(zk |as traiter

par transformée de Fourrier rapide pour détermaméin les vitesses de propagation des modes
excités dans chaque structure étudiée. L'investigatia la microscopie acoustique des structures
couches minces/substrats nous a permis d'étaldictéeirbes de dispersion de la vitesse de la
propagation du mode de Rayleigh. Nous avons troneeédispersion de vitesse positive en fonction
de I'épaisseur de la couche. Ces courbes peuvenmtdétisées en trois régions: la premiere
caractérisant le substrat, la seconde région dssamce, donnant les caractéristiques de la staictu
et la derniéere, la saturation, caractérisant laclteu Nous avons aussi constaté |'existence des
anomalies dans ces courbes. L'interprétation dadteds obtenus montre que ces phénomenes sont

dues au rapport des vitesses couches/ substriiefetide la densité.
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La deuxieme partie de notre étude a été consacéed’investigation des couches minces
d’hydroxyapatite déposées sur les substrats s@ivant, TikAl4V, 316L, CoCrMo, ZrQ, 45S5,
nous avons démontré l'influence de I'épaisseuradeoliche sur les paramétres acoustiques),R (
V (z), FFT, et les vitessesgVY Nous avons aussi étudié les courbes de disped®okk, ces
derniéres sont de type positif, d0 a I'existence l'dffet de rigidité. Nous avons constaté
'apparition des différentes anomalies sur ces loesir L’analyse quantitative des rapports
acoustiques nous a permis de déterminer les dawsesaorincipales de ces anomalies qui sont :
'effet de densité caractérisé par le rapg@tps, et I'effet de vitesse caractérisé par le rapport
VrdVrs Si pc Ips) > (Vrd/VRrs), ON observe une anomalie présente comme concdsité

(VrdVRrse) > (pc/ps), On observe une anomalie présente comme convexité

kkkkkkkkkkkkkkkkkkkhkkhkkhkkhkkhkkkkkkkkkkhkkkk
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