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Le ligament crois� ant�rieur
• Lien entre f�mur et  tibia
• Stabilit� de l’articulation du genou

Ligament crois� 
ant�rieur

Ligament lat�ral 
collat�ral

M�nisque lat�ral

Ligament m�dial 
collat�ral

M�nisque m�dial

Ligament crois� 
post�rieur

Rupture totale 
du ligament

=> 150000/an remplacements aux EU
[Freeman, 2007]

Articulation du genou
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Reconstruction par la greffe

Proc�dure chirurgicale: Autogreffe (Gold standard)

Limitations: morbidit� du site donneur, douleurs post-
op�ratoire, disponibilit�s du greffon

 Int�r�t des implants synth�tiques

Short term 
fixation
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Le potentiel des hydrogels PVA

Hydrogel ? 
• R�seau solide 3D

• Polym�re

• R�ticul�

• Hydrophile => Gonfl� dans l’eau

• Propri�t�s m�caniques similaires aux tissus 
conjonctifs (ligament, cartilage)

PVA :
• Biocompatible
• Non r�sorbable
• R�ticulation physique par 

cong�lation/d�cong�lation
• Application biom�d. (cartilage, 

lentilles) 50�m
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De nouveaux implants en fibres de PVA
Implant synth�tique en fibres hydrogels de PVA (CDM & GeorgiaTech)

1mm

Reproduction 
propri�t�s m�canqiues

Bach et al., 
JoBiomech2013

100�m

500�m

1mm

Fibre hydrogel PVA

Fil (15 fibres)

Toron (15 fils)
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Ancrage de l’implant ?

• Hydrogel PVA:
– Bio-inerte => Faible adh�sion cellulaire

Ajout d’un mat�riau favorisant l’ost�oint�gration

Composite hydrogel PVA-HAp

Fibre hydrogel 
PVA

Matrice 
hydrogel PVA

Particules 
hydroxyapatite
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Etude in vitro de l’HA sur cellules osseuses de rat
Li et al., J Biotechnol Biomater 2012 

HAp
Hydroxyapatite

Ca10(PO4)6OH2 (Ca/P=1,67 ~ Os(Ca/P) )
Ost�oconducteur
Applications m�dicales: subsituts osseux, enrobage proth�se 

m�talliques
Etudi� en ing�nierie du ligament (Paxton et al., 2009 ; Li et al., 2011)

Proth�se de hanche     
(FH orthpaedic)

40�m

D�p�t 
d’HAp
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HAp

200�m

5-60 �m
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HAp

50�m

5-60 �m
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Proc�d� d’enrobage

Trempage toron dans 
solution aqueuse PVA/HAp

HAp
Matrice 

hydrogel 
PVA

Fibres 
PVA

R�ticulation 
enrobage

R�ticulation par 
cong�lation/ 

d�cong�lation

Solution aqueuse 
PVA+HAp

HAp
Chaines de 

PVA

Composition: Ratio PVA/HAp (%m/%m)
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Enrobage PVA/HAp

Enrobage 
PVA/HAp

Fibres PVA

Vue en coupe, 
microsc optique

400�m

Vue de la surface, 
microsc optique

Particules HAp

400�m
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Caract�risation microscopique

Etape primordiale
• Etude de la structure (coh�sion de l’enrobage, adh�sion aux fibres, 

dimension)

• Exposition des particules � la surface

Cellule 
osseuse

HAp non 
expos�es

HAp expos�es
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Contraintes des hydrogels
• Mat�riau gonfl� en condition physiologique
Observation sous � �tat hydrat� �

2000�m

~2300�m ~1900�m

S�chage=> 20%�

13



Dispositifs d’observation

Microscope �lectronique � balayage FEI Nova 
NanoSem 450, accompagn� du mode � Low 
vacuum � (LoVac)
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Qu’est que le Low vacuum ?
• Niveau de pression dans la chambre
Low vacuum: Pchambre10-200 Pa 
High vacuum (mode conventionnel): Pchambre<10-2 Pa
MEB environnemental: 200 Pa <Pchambre< 2500 Pa

• Sp�cificit�s:
Vapeur d’H2O dans la chambre => ph�nom�ne d’ionisation 
Observation de mat�riaux non conducteurs
 Absence de m�tallisation => Non destructif
 Echantillons sous �tat hydrat�

HV

LV

Env.

10-7 10-2 10 200 200 2000 Pa
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Configuration de la chambre 
mode Low Vac + LVD-GAD

Gas
flow

Sample Gas flow

R�gion low vac
+ 

Pr�sence de vapeur d’H2O

R�gion
Hi-Vac R�gion 

Vide
interm�diaire

D�tecteur LVD
D�tecteur GAD
(BSE)

FEI, 
2013
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Les d�tecteurs

Electrons secondaires (SE)

Electrons r�trodiffus�s (BSE)

Lame cuivre 
(d�tecteur d’�lectrons 

secondaires)

D�tecteur GAD 
(goupill� sur la 

colonne)

Pi�ce polaire

FEI, 
2013

20mm
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Pr�paration des �chantillons

Porte �chantillon

Laque d’Ag

Refroidissement 
� l’azote liquide

D�coupe tranche au 
rasoir

Collage sur porte 
�chantillon

Echantillons hydrogels: mous et hydrat�s
 Difficult�s : 

coupe en tranche 

collage sur porte �chantillon

Protocole de pr�paration  :

Ech. tranche

Ech. surface
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Conditions

– Pression dans la chambre: 60Pa < p < 100Pa
• Vide partiel � 100 Pa + 3 purges 
• Compromis entre ES (optimal � 120Pa) et BSE (optimal 

� 30-50 Pa)
– Tension d’acc�l�ration: U=5kV

• Id�ale pour observation de surface
– Echantillon hydrat� sur support + laque d’Ag
– Temps d’observation <10 min

• S�chage partiel de l’�chantillon
• Perte de 15% en masse au bout de 15 min (5min mise 

sous vide + 10min d’observation)
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Observations
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Coupe d’un �chantillon PVA/HAp= 0.9

300�m

Fibres PVA

Enrobage peu 
compacte

100�m

100�m
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Tranche d’un �chantillon PVA/HAp= 0.23

100�m

Electrons r�trodiffus�s
Electrons secondaires

Fibres PVA
Enrobage 
compacte
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Surface d’un �chantillon 
PVA/HAp=0.9

200�m

Electrons secondaires

HAp

Surface d’un �chantillon PVA/HAp= 0.9
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200�m

Electrons r�trodiffus�s

HAp expos�e --

200�m

Surface d’un �chantillon PVA/HAp= 0.9
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Surface d’un �chantillon PVA/HAp= 0.23

100�m 100�m

HAp
HAp expos�es ++

Electrons r�trodiffus�sElectrons secondaires
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Surface d’un �chantillon PVA/HAp= 0.1

100�m
HAp

HAp expos�es ++

Electrons r�trodiffus�sElectrons secondaires
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Choix d’une composition 

HAp non expos�e

Coh�sion enrobage

Diam= 1500�m

HAp expos�e

Coh�sion enrobage

Diam= 2200�m

HAp expos�e

Enrobage friable

Diam= 3500�m>>BT

200�m

R=0.9 R=0.23 R=0.1

27



Avantages et inconv�nients

Avantages Inconv�nients
Condition � hydrat� �

Non destructif

Rapidit� des observations (10-
15min/�ch.)

Couplage SE/BSE

Faible grossissement (bruit � fort 
grossissement)

Champ d’observation r�duit 
(diaphragme PV)

S�chage partiel de l’�ch.
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Difficult�s de mise en oeuvre

• Disposition de l’�chantillon
Comment relier l’�chantillon � l’anode du MEB?

 Utilisation de la laque d’Ag

• Tension d’acc�l�ration
Observation de la surface, destruction de l’�chantillon

 U=5kV

• Pression de la chambre
Quelle pression imposer pour d�shydratation minimale ?

 P~90Pa
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Conclusion

• Mise en place d’une nouvelle proc�dure 
d’observation au centre des mat�riaux

• Caract�risation :
– Structure de l’enrobage
– Adh�sion de l’enrobage
– Exposition des particules

Etude In vivo sur 
mod�le animal
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Principe physique
Parcours libre des electrons en haute 

pression: tr�s court (~100�m)

 Collision entre �lectrons (primaires, 
secondaires et r�trodiffus�s) et le gaz 
r�siduel pr�sent dans la chambre

 Ionisation des �lectrons et lib�ration 
d’ions(+).

 Attraction des ions(+) par les 
charges(-) � la surface de 
l’�chantillon =>annulation de charge

 Neutralisation du ph�nom�ne de 
charge � la surface de l’�chantillon, 
ce qui permet l’observation 
d’�chantillon non conducteur Rodney 

Herring


