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Quand et comment suis-jetombe danslebois?

Dois-je remonter aux cabanes dans les arbres ou aux sculptures sur écorces ou sur Opind ? Je
ne sas pas... je pense par contre que l'arrivée du tour a bois chez mes parents a I'éoque
fatidique des choix dorientations a eu un impact non négligesble sur ce qui sarra, je l'espére,
ma vie professonndle. Puis dans un bottin des DEA : une formation en Sciences du Boais... .
Ca fat réver mais et ce bien Srieux... e puis un profil en physque-chime est-il adapté ou
auras-je du suivre plutét une filiere plus biologique ? Mon responssble de formation de
meaitrise m'envoie rencontrer Bernard Thibaut du LMGC. La, les choses vont aler trés vite...
Je rencontre Joseph et Meriem, et quelques minutes plus tard, j'a I'impression de faire d§a
partie de I'équipe. On parle dangle des microfibrilles, on m'explique les bases des sciences du
bois, mon sujet de stage commence a prendre tournure, il semble que je sois d§a pris au
DEA. La rencontre avec Bernard fut du méme ordre : la confiance a priori, I'accuel cordid
au sain de I'équipe. Ensuite, les rencontres se succedent, Francois, Vaéie, Bernard... on me
parle de croissance secondaire e de fonctionnement cambid, un nouveau monde souvre a
moi.

C'est d'abord a vous que ces remerciements sadressent :
Papa, Maman, vous qui mavez ouvert les yeux,
Bernard, Joseph, Meriem, Bernard, vous qui m'avez ouvert la porte.

Depuis presque quatre ans que j'a commencé mon DEA, vous ées nombreux a avoir jaonné
mon chemin. Chacun avec ses richesses, chacun avec sa personndité, je vous remercie tous. ..

Ces remerciements pourraient sécrire comme I'énumération de tous les acteurs dun long
mérage. Durant ces années, je ne me suis pas santi l'acteur principa, mais plutét le metteur
en scene ou le rédisateur fédérant les nombreuses énergies existantes pour apporter une petite
contribution au grand chantier de la recherche. Je voudrais que ce travail ne soit pas percu
comme éant mien mais bien comme é&ant notre.



Coach :
Bernard Thibaut

Co-coach :
Joseph Gril, Gilles Despaux, Bernard Chanson

Acteurs par role:

Anatomie et microscopie photonique : Microscopie acoustique :
Bernard Chanson Gilles Despaux
Vaérie Grzeskowiak Chrigtian Fasolo
Jacques Escout Claude Fraisou
Nicole Michaux Ferriere Jacques Attal
Dolores Triare Microscopie & force atomique :
Nike Row Michel Ramonda
Jien Rudle Richard Arinero
Microscopie électronique : Gérard Leveque
Frederic Alliot Mesures physiques et mécaniques:
Claude Gril Anne Thibaut
Alain Rossi Vincent Huon
Henri Garreau Sylvain Lederc

Programmation : Technique et usinages :

Tancrede Alméras

Gilles Camp
Delphine Julien Jean+Louis K ergueme
Frédérique Dubois Sylvain Lotte

Ludovic Linnard _ o
Soutient moral, motivation

Secrétariat, logistique et suivit et bonne humeur :
psychologique (comprend qui peut) : Magal
Claudine Barre Sandrine Bardet
Benoit Lacombe, Thierry Laurent
Clare Rousseau, Caroline Loup

Ains que tous les thésards, stagiaires e permanents du LMGC et des autres labos qui m'ont
accompagné durant ces années.

Sachez combien j'al gpprécié de travailler avec vous.



Aprés trois ans de tournage, ou chaque jour le scénario évolue et de nouveaux acteurs sont
nécessares, le montage arrive enfin asafin.

Ce sra un film inachevé dans lequel seules les premiéres scenes seront présentées. Les autres
restent ajouer méme 9 dgalesidées fusent. C'est larégle, il faut savoir sarréter.

Il nNy a eu quune présentation e je remercie ceux qui ont &é présent ce jour et tout
particuliérement les membres du jury venus deloin :

Lennart SAmén
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Patrick Perré.
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Arbre démervelllements...
Del'arbre...

Le botaniste verra un ére vivant toujours en croissance. |l sémevellera de son plein
épanouissement et du bourgeon qui atend le printemps.

Le bouliste verra un coin dombre, pour oublier un ingant le chant assourdissant des cigales.
Il sémervelllerade lafraicheur quil lui procure,

Le forestier verra un individu, intégré dans un peuplement ou chacun doit jouer son role et ou
les plus faibles n'ont pas leur place. 1| sémervellera de I'dancement de son f(t e remerciera
ceux qui I'ont planté.

L'historien verra un témoin du temps. |l sémerveillera a l'idée que Louis XV ou Francois T
alent pQ sasseoir sous son feuillage.

Le mécanicien vera une sructure fabuleusement bien pensée dans lagudle une tige
solidement ancrée au sol est capable de supporter une couronne de plusieurs tonnes soumise a
de nombreuses sollicitations. 1l sémerveillera de sa tortuodté, réfléchissant aux mécanismes
qui ont permis ses redressements successifs.

Le promeneur, poéte a ses heures, sera plus sensble a ses couleurs a l'automne ou aux
formes que dessne son feuillage. 1| sémervelllera de I'ciseau qui y niche ou du gros cepe qui
pousse a son pied.

Chacun d'entre nous saura se retrouver dans I'une ou I'autre de ces sengbilités.

Bois d'émoations...

Lasecondeviedel'arbre: lebais...
Bois qui hous chauffe de saflamme,

Bois de charpente dansla viellle grange,

Bois du copeau humide sur la gouge du tourneur,
Bois chaeureux du plancher sous nos pieds nus,
Bois qui embaume le vin de nos fétes,

Boisdu luthier qui ravit nos orellles,

Le bois nous régd e de tous ses bienfaits, mais son domptage n'est souvent pas aisé,

Les charpentiers, eébéniges, tonneliers, menuisers et autres sculpteurs ou luthiers en savent
quelque chose... le bais joue. Il se joue de nous méme. C'est quil en sait des choses, il ext le
fruit dune premiere vie, nel'oublions pas.

Alors que les générations l'ont peu a peu apprivoisé, il nous surprend toujours, NOUS SOMMES
toujours avides de le comprendre.

Comprendre, comprendre le bois... vaste chantier.












Quelques mots pour introduire. ..

Le travall présenté dans ce mémoire sinscrit dans la démarche de compréhension des
propriétés macroscopiques d'un matériau, le bois, a partir de sa microstructure.

Dans cette approche, les mécaniciens ont souvent joué un role moteur ; se tournant tantdt vers
le physicien, tant6t vers le chimiste, pour I'andyse de lamicrogtructure du matériau.

Dans le cas du bois, que ce soit pour I'éude des processus de coupe, des fentes a |'abattage ou
des déformations au sechage dune planche, les mécaniciens s sont spontanément tournés
vers le spécidige de la dructure du bois @ I'anatomiste, qui lui, reléve plutdt de la biologie
végédtde.

Aujourdhui, la description morphologique ne suffit plus et il est important de pouvoir accéder
a des informations locaes, in situ, sur le comportement physico-mécanique des composants
de la mdiéere ligneuse, accessbles a l'observation gréce a des outils de plus en plus
performants.

L'utilisation des techniques de la physque, telles que la diffraction des rayons X ou la micro-
denstométrie, a beaucoup adé a la compréhenson du matéiau bois dans les dernieres
décennies. Aujourdhui, de nouveles techniques émergent dans le monde des physiciens. La
coopération avec des équipes maitrisant et développant ces techniques permet d'accéder a de
nouvelles informations sur le bois al'échelle de la paroi.

Un enjeu de ce travail et de mettre a profit les compétences de la physique au service de la
compréhension du maériau bois, a l'interface entre le mécanicien et le biologiste, sur un sujet
qui passionne les deux communautés : le bois de tension des angiospermes.






Projet de recherche

PROJET DE RECHERCHE

Lors du début de ce travail en octobre 1998, le sujet de these portait I'intitulé :

Etude des paramétres de microstructure pertinents pour expliquer les propriétés
mécanophysiques macr oscopiques du matériau bois.

Ce proje¢ de recherche set ins¥é dans la  démache  concertée
"microdructure / comportement macroscopique du bois' (acronyme mic-mac) financée par la
DERF (Programme Concerté Recherche et Développement Bois Matériau) et le CNRS (Appe
doffre Matériaux) regroupant des équipes de "dructurdistes' au niveau anatomie (ENGREF,
LMGC), ultragtructure (CERMAV) ou chimie (INRA) e de mécaniciens spécidistes des
problemes de transfert (ENGREF), de comportement mécanique (LMGC) et de moddisation
des changements déchelle (LMA).

La moddisation des propriétés de base retenuestdles que les propriétés dadtiques et
viscodadtiques, les variaions dimensonnelles avec I'éa hydrique ou les déformations de
maturation, nécessite, une connaissance de plus en plus poussee de la digtribution spatide des
composants démentaires du matéiau au niveau cdlulare ou intrapariéta, avec une
information sur la nature de ces matériaux d'un point de vue physique et mécanique.

Les outils de base pour ces éudes de dructure sont les microscopies (photonique,
éectronique, acoustique, a force atomique) et leurs andyses qualitatives et quantitatives.

Le coaur du projet de recherche éait donc la maitrise et la mise au point spécifique de ces
outils en vue d'accéder a de nouvealix paramétres.

Vu I'é&endue du programme, un cadre a rapidement éé donné définissant les axes privilégiés.
L 'éude portera sur les propriétés dagtiques et le retrait au séchage.

On sintéressera essentidlement aux  propriétés dans la direction longitudinae. Direction
pour laquelle la structure intrapariétae est le facteur déterminant des propriétés.

La variabilité des propriétés ne sera pas abordée par une diversfication des types de plans
ligneux éudiés mais par la diversté des types de bois dans l'arbre (bois normd, bois de
réaction) révéée par lamesure des contraintes de croissance.

Nous nous focdiserons sur I'éude des fibres de bois des feuillus avec un intéré particulier
pour les fibres de bois de tenson différenciant une couche géatineuse. L'éude de cette
couche a dructure aypique pouvant savérer indructive pour la compréhension des autres
couches.

Malgré l'importance de I'angle des microfibrilles pour expliquer les propriétés éudiées, il
ne sera pas développé doutil spécifique au laboratoire pour le nesurer. D'autres laboratoire
séant speciaisés dans cette mesure, il serra préféré de concentrer notre énergie sur la mise au
point d'outils nouveau. La mesure de l'angle des microfibrilles sur les éprouvettes pourra ére
sous-traitée ou réalisé lors d'une visite dans un laboratoire compétent.

Enfin, en padlde de Igproche microdructurde, seront rédistes des mesures
macroscopiques. La description des types de cdlules ayant contribué aux propriétés
macroscopiques, en lien avec les propriétés éudiées a I'échelle de la paroi, pouvant, a terme,
permettre une approche micro-macro des propriétés du bois.



La présentation de ce travail de these sarticule autour de trois grands axes :

Dans un premier temps, une éude macroscopique des propriétés physiques et mécaniques du
bois et décrite. Les reations entre quelques propriétés de base (densité, module éagtique,
retrait, PSF), les contraintes de croissance et la présence de bois de tenson sont éudiées chez
le chéaaignier.

Les observations macroscopiques nous conduisent ensuite a nous intéresser au retrait au
schage dans la direction longitudinde des différentes couches de la paoi e plus
particuliérement la couche géatineuse du bois de tension. Cette éude est rédisée d'aprés des
observations en microscopie éectronique a baayage et des cartographies de topographie
réaisées par microscopie a force atomique. Une gpproche de la cinétique du retrait du bois de
tendon a couche G et rédiste par microscopie éectronique environnementde e une
modédlisation smple du retrait de lafibre de bois de tenson est proposée.

Cdle-ci nous améne devant la nécessité de caractériser les propriétés mécaniques des couches
de la paroi. Dans la derniere partie, nous présentons la mise au point de deux outils
complémentaires en vue de la déerminaion des propriétés dadiques a I'échele de la paroi
celulaire : la microscopie acougtique en transmisson et la microscopie & moduletion de force
(issue des techniques de microscopie a force atomique).

Le tableau (page suivante) récapitule les différentes techniques utilistes lors de cette éude
avec en correspondance les coopérations qui les ont rendues possibles.



mesures Outils Coopérations 1 (2] 3 4

Déformation Résiduelle

L ) méthode du trou unique X
Longitudinale de Maturation q

Propriétés Densité méthode "poussée d'Archimede"sur balance Statorius CIRAD-Forét, programme Bois X

Macroscopiques

Rigidité Longitudinale saturé et Equipe Thermo-mécanique, LMGC X

Machine de traction (Dartec)

sec a l'air (UM2).
2x96 éprouvettes Retrait Longitudinal Scanner et analyse d'image (Optimas) X [ X] X
de 1x1x50 mm etrait Longitudinal
(Chataignier) Comparateurs (validation de la méthode scanner) X
. Coupes anatomiques (microtome), Colorations (Azur Il) CIRAD-Biotrop. Laboratoire
Observations | proportion des différents tissus _ - , , d'Histgio o X X
mésoscopiques | (ypes de cellules, quantité de Photographies numériques (niveaux de gris) g
matiere ligneuse) contenus -
(quelques dans Igs éproLvettes Retouche manuelle des images (Psp), Mesures
centaines de macroscopiques automatisées par analyse d'image (Optimas), Traitement X | X X
cellules) automatisé des données (Excel)
Microscopie Electronique a Balayage : différentiel de Service Commun de Microscopie X | x X0
retrait suite au séchage d'un échantillon coupé saturé Electronique (UM2)
Microscopie a Force Atomique : Profils topographiques | Service Commun de Microscopie x | x| x*
Propriétés Retrait Longitudinal d'un échantillon coupé saturé dans I'eau et sec a l'air en Champ Proche (UM2)
Microscopiques Microscopie électronique environnementale : suivit du x | x

retrait transverse des fibres a couche G

Modélisation du retrait des couches de la paroi cellulaire | Calcul Scientifique — LMGC (UM2) | X | X
couches de la

paroi cellulaire Développement du Microscope Acoustique en Equipe Acoustique, LAIN (UM2) w x| x| x
Transmission Anie Méprani
Rigidité Longitudinale IUP Génie Mécanique (UM2)
Microscopie a Force Atomique en modulation de force : Equipe Champ Proche, LAIN ik
. - X | X|[X
résonance du levier au contact (Um2)

tableau 1 : récapitulatif des mesures réalisées aux différentes échelles et des coopérations associées (CIRAD = Centre de Coopération Internationale de Recherche
Agronomique pour le Développement ; LMGC = Laboratoire de Mécanique et Génie Civil ; UM2 = Université Montpellier 2 ; LAIN = Laboratoire d'Analyse des Interfaces
et de Nanophysique ; IUP = Ingtitut Universitaire Professionnel). 1. d'apres protocole existant; 2. mise au point (outils ou protocole); 3. collaboration ; 4. encadrement
stagiaire

* avec T.Alméras (Doctorant INRA-Montpellier) pour la programmation VB e C++; ** avec M. Ramonda (service commun Champ Proche); avec G.Despaux et C. Fasolo
(LAIN-Acoustique); **** avec G. Levegue et R. Arinero (LAIN-Champ proche). a. J. Ruelle (Licence de Biologie, mention Biologie Cellulaire et Physiologie (Option
Physiologie Végétale Appliquée)) ; b. F. Allioti (Maitrise de Physiologie Végétale Appliquée (Option Instrumentation)) ; c¢. C. Fraisou (2éme et 3é&me année |UP Génie
M écanique et Productique)






Chapitre 1 : Introduction

CHAPITRE 1 : INTRODUCTION

|. LEBOISREFLET DE SON HISTOIRE

|.1. L'arbre: sadapter pour survivre
Sous cetitre, jene parlerai que des adaptations de|'arbre pour sa tenue mécanique. L'anatomiste ou

le physiologistey trouveront certainement des non-dit regrettablesqui pourront &recompenséspar la
lecture du cours de R. Keller (Keller, 1994).

Pour chercher la lumiere audessus de leurs congénéres, certains végétaux ont su développer
leurs capacités pour une croissance verticade. Cele-ci éant assurée par la croissance primaire
du bourgeon termind, il falait un renfort latérd pour soutenir mécaniquement la Structure de
la plante. Ce renfort est gpparu avec la croissance secondaire. Aprés chaque pousse annuelle,
la plante met en place une couche dune cdlule d'épaisseur sur toute la périphérie de la tige.
Cette couche de cdlules, gppdée cambium, a la particularité de pouvoir se diviser pour
former des celules filles. Cette divison s fait tantdt vers l'intérieur pour former les cdlules
qui deviendront le bois de l'abre (matiere ligneuse ou Xyléme), tantdt vers I'extérieur pour
former I'écorce (Liber) (nous nous intéresserons uniquement a la croissance coté bois). Cette
couche est auss agppelée Assise Générarice Libéro-Ligneuse. L'assse cambide permet donc
la croissance en diamétre de la tige Juste gorés leur formation, les nouveles celules ont
toutes les caractérigiques de leurs cdlules méres : protoplasme, noyau... entouré dune
membrane mince e molle Ces cdlules filles vont ensuite rgpidement perdre leur contenu
cdlulaire pour entamer leur phase de différenciation ou maturation. Au cours de cette phase,
chague cellule va prendre son role dans la structure de I'arbre en se différenciant en cdlules a
fonction définie. Les trois fonctions principdes sont : la conduction de la séve brute des
racines vers les feuilles, le soutien mécanique et le stockage des réserves et leur redtitution.
Pour ces trois fonctions, les résneux et les feuillus ont opté pour deux dratégies distinctes.
Chez les résneux, un seul type de cellules dans la direction axide (les trachéides) assure a la
fois les rlles de conduction e de soutien. Seules la forme et I'épaisseur des parois vont
évoluer pour assurer plus de conduction (paroi fine et large lumen) ou plus de soutien (paroi
épaisse e petit lumen). Le stockage et la redtitution des réserves sont assurés par des celules
de parenchyme orientées suivant les directions radide e axide. Chez les felillus (especes
plus évoluées), chague fonction est assurée par un type de cdlule spécifique : la conduction se
fat par des cdlules a paroi fine et au lumen pouvant ateindre jusgqua pluseurs centaines de
microns appelées les vaisseaux, le soutien mécanique et assuré par les fibres, cdlules plus
courtes que les trachéides, aux parois épaisses e aux lumens éroits. Les réserves sont
assurées comme pour les résineux par le parenchyme. Au cours de cette différentiation, la fine
membrane de la cdlule fille nouvelement formée va sépaissr & se renforcer par des dépdts
de couches cdlulosiques lignifiées pour former la cdlule adulte. Ce processus de maturation a
des répercussons importantes non seulement sur la cdlule mais auss sur le comportement
mécanique globa de latige (I'arbre).

1.1.1. Lescontraintesde maturation

Au cours de la maturation, la celule nouvdlement formée a tendance a se rérécir
longitudindement e a sépaisir diamérdement. Ces déformations sont bloquées par
l'adhérence de la jeune cdlule aux celules anciennes dga rigidifiées. La nouvelle cdlule s
retrouve donc en précontrainte de tenson suivant la direction longitudinde (figure 2) et de
compression suivant la direction tangentielle (Fournier et al. 1991).
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figure1: principe dela miseen place des contraintes de croissance

Par réaction, les cdlules plus anciennes, qui éaent, dgpres le méme processus, initidement
en tension, se trouvent moins tendues et aing de proche en proche jusgquau centre de I'arbre
ou le bois peut ére en précontrainte de compression. Le profil des contraintes dans un arbre
sur pied peut donc étre schématisé comme sur lafigure 2a.

Vision d'une _
celluleisolée maturation

tension

<+ >

Cette digtribution des contraintes dans l'arbre et trés favorable a son maintien face aux
sollicitations. En effet, dors que le bois e trés résgant en traction, sa Structure cdlulare lui
confére une résistance en compresson plus faible (flambement des parois). Aing, lors dune
flexion de la tige (liee au vent ou a un chargement du houppier par la neige), la face
upérieure résige sans difficulté a I'augmentation de tension et la face inféieure au lieu de se
trouver comprimée se retrouve en moindre tenson (figure 2b). L'arbre utilise and son
meatériau congtitutif dans sa meilleure plage de sollicitation.

A A
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Tension
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]
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1
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écorce modle écorce écorce moelle écorce

figure 2 : schématisation des contraintes dans I'arbre sur pied. a : arbre équilibré droit, b : arbre en
flexion (d'apresFournier et al. 1991).

[.1.2. Lesboisderéaction

Sdon des principes dmilares, l'abre et cgpable de réagir a des sollicitaions plus
importantes  (vent violent unidirectionnd, redressement de la tige principde aorés un
désdquilibre du houppier ou un déchaussement partiel...) en générant des contraintes de forte
tenson sur la face supérieure de la tige ou des contraintes de compresson sur la face
inférieure. Ces éats de contraintes particuliers saccompagnent de changements importants
dans la dructure des cdlules du bois. Le bois ainsg formé et gppelé bois de réaction par
opposition au bois dit normal.
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.1.2.1.  Boisdecompresson

Le bois de compresson est produit quas exclusvement par les résineux. Lors de la
maturetion, les cdlules qui donneront le bois de compression, contrairement au bois norma
ont une tendance au gonflement axid. Le blocage des déformaions produit donc une
précontrainte de compression. Cette compresson sur la face inférieure tend a redresser 'axe
delatige.

.1.2.2. Bois de tenson

Les feuillus ont une dratégie opposée pour assurer e redressement des tiges @ un bois a tres
fortes précontraintes de tenson est produit sur la face supérieure. Cette forte contrainte de
tension est issue de la tendance & une forte rétraction axide des cdlules lors de la maturation.

|.2. Du boisdans|'arbre au bois d'usage

Nous nous intéresserons uniquement dans ce paragraphe au comportement du bois en lien
avec sa variation d'humidité.

Dans l'arbre vivant, le bois est toujours dans un éat de forte humidité. Les parois des cdlules
sont saturées (I'eau quielles contiennent est appelée eau liée) et les lumens sont plus ou moins
remplis deau (cette eau et appeée eau libre). S I'on définit I'numidité du bois comme le
rapport de la mase deau (eau libre + eau liée) sur la mase de matiere séche, on peut
atteindre pour des bois de faible densité des humidités de plus de 100 % (s la masse d'eau ext
supérieure alamasse de matiére ligneuse anhydre).

Dans le bois en usage, I'humidité du bois se dabilise en fonction de la température et de
I'numidité de I'arr. On peut donner comme ordre de grandeur une humidité d'équilibre du bois
de I'ordre de 12 % en climat tempéré.

Au cours du passage de I'éat saturé a I'éat d'équilibre, on peut digtinguer 2 phases de
séchage : dans un premier temps les lumens des cdlules qui éaient pleins d'eau vont se vider
(départ de I'eau libre) et dans un second temps une partie de I'eau des parois se retire jusqua
gabilisation. L'humidité du bois pour laguelle les lumens ne contiennent plus d'eau libre aors
que les parois sont encore saturées est appelé Point de Saturation des Fibres (PSF). Le point
de saturation des fibres peut varier de 22 a 35% suivant les espéces e la locdisation dans
I'arbre Kollmann et C6té 1968). L'humidité de PSF est auss I'humidité en dessous de laqudle
les propriétés du bois évoluent et notamment ou débute le retrait. Tant que les lumens
contiennent de l'eau libre, on nobsarve pas de vaiaions dimensonndles du bois. En
revanche, a partir du moment ou l'eau Sextrait des parois, le bois rétrécit suivant les trois
directions : longitudinde (sens des fibres), radide et tangentielle (par rapport a une section de
grume). Le retrait du bois et trés anisotrope, il est défini pour une direction & une humidité
donnée (H<PSF) comme le rapport de la différence de longueur entre I'éat saturé et I'éat a
I'numidité H sur la longueur a I'éat saturé. Le retrat totd et le retrait exprimé entre I'éat
saturé et I'éat anhydre. On peut donner comme ordre de grandeur des retraits totaux du bois
norma dans les trois directions : ~4 % suivant la direction radide, ~8 % suivant la direction
tangentidle e ~0,1% suivant la direction longitudinde. Ces vdeurs peuvent ére trés
différentes dans les bois de réection et le bois juvénile. La forte anisotropie du retrait a des
conségquences technologiques tres importantes. Notamment, elle exclut le séchage du bois
sous forme de grume puisque la géométrie cylindrique de la grume ne permet pas une
déformetion deux fois plus importante dans la direction tangentidle que dans la direction
radide. Dans la plupart des cas, I'écart de déformation se traduit par I'gpparition de fentes de
sechage de I'écorce vers la modle. La grume doit donc d'abord étre débitée en planches avant
s&chage, mais la auss, hormis le fat que les sections seches seront plus faibles que les
sections gprés découpe, I'anisotropie du retrait peut modifier la forme de la section s la
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planche n'a pas éé usinée suivant les directions du bois. Ajoutons a cela que des zones de bois
de réaction ou de bois juvénile a l'intérieur dune planche vont créer des disparités de vaeurs
de retrait au sein dune méme planche pour une direction donnée. Ces disparités seront a
l'origine de déformations importantes de la piéce de bois pouvant la rendre inutilisable. |
semble donc important de comprendre les phénoménes qui régissent le retrait dans le bois.
Pour cela, commengons par regarder sa composition a différentes échelles.

Il. DEL'ARBRE A LA MOLECULE

(d'aprés Harrington dans Butterfield 1998)
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En partant de l'illugtration de Harrington, le matériau bois est décrit dans sa complexité par
I'observation de sa structure aux différentes échelles.

11.1. L'arbre!

Sans revenir sur les origines biologiques du matériau qui ont
dga éé succinctement abordées précédemment, partons tout
de méme de l'abre pour rappeer pluseurs niveaux
dhétérogénété. Nous parlons déudier le bois mas ne
ferions nous pas mieux de parler des bois. Et S l'on doit
parler aind, cest dabord parce qua I'échelle de I'arbre, on
rencontre de fortes héérogénéités entre les especes. Chaque
egpece contient dans son patrimoine génétlique un “plan de
fabrication" pour le bois Méme 9 les "ingrédients’ sont
dmilares la proportion de td ou td type de cdlules la
morphologie des celules (épaisseur de paroi, type de
ponctuation,...) € leur organisation sont propres a une
espéce. Cette structure propre a I'espece est appelée son plan
ligneux. Il en découle une large vaiabilité dans les
propriétés des bois produits. Au saein dune méme espece, on
peut auss remarquer une forte variabilitt dun individu a
l'autre, celle ci dépend notamment des conditions de
croissance (sol, clima,...). Enfin, notons quau sen dun
méme arbre, les propriétés du bois vont dépendre de sa
position dans l'abre. Le bois formé par un cambium jeune

' (appelé bois juvénile) a générdement des propriétés assez
différentes du bois formé plus tard (bois adulte). Sur des arbres assez &gés, on remarque auss
des différences de propriétés entre le bois de coaur (duramen) et le bois récemment formé
(aubier) qui contribue encore a l'activité de l'arbre. Ces différences sont dues a la synthese de
condituants chimiques nouveaux a la frontiére des zones de bois plus anciens (parfois, en vue
de les rendre plus résigtantes aux agressons par des insectes ou des microorganismes). Enfin,
notons que I'histoire de I'arbre peut avoir favorisé la production de zones de bois de réaction.
Ce bois est généralement assez localisé mais peut ére abondant. |l est généralement localise,
pour les arbres inclinés ou en cours de redressement, en périphérie sur la face inféieure chez
les résneux e sur la face supéieure chez les felillus. Plus en profondeur, il est souvent
difficle, a priori, de locdiser le bois de réaction, puisque I'on ne connait générdement pas
I'histoire de I'arbre,

Apres ce rapide apercu de la variabilité inter et intra arbre, regardons de plus prés la structure
du bois depuis I'échelle macroscopique.

! d'aprés Fischesser 1995
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11.2. Lebois "macroscopique™

La notion déchele macroscopique est
toujours relaive. Dans cette éude, on
gopdlera  macroscopique un  échantillon
comportant pluseurs types de tissus. Un
échantillon sera donc conddéé comme
"macroscopique’ 9§ ses dimendons  sont
—It_ comprises entre pluseurs metres dans la
- direction axide par pludeurs dizanes de
centimétres dans les directions transverses
pour les plus grands e queques
millimétres de cbté pour les plus petits.

Vu l'éendue de cette définition, il et important de créer une sous catégorie que nous
aopdlerons le "mini-macro’. Le macro concerne dors le bois en dimenson demploi en
dructure e le mini-macro concerne des échantillons déude dont les dimensons sont
auffisamment petites pour pouvoir faire un descriptif des tissus qui les composent.

Dans le bois macroscopique, on  observe pluseurs niveaux .
dhétérogénéité. D'abord, on retrouve les hétérogéndtés de l'arbre = - &
pour les pieces de grandes dimensions (bois juvénile - bois adulte,
duramen - aubier, bois normd - bois de réaction, droit fil - noaud). ___
Pour des pigces plus petites, on peut considérer une hétérogénéité - ¢
plus fine a I'échelle du cerne. On gppelle cerne le bois conditué
pour une année donnée depuis la reprise de croissance printaniére
jusgua la fin de croissance en fin dé&é En clima tempéré les
limites de cernes sont généraement bien marquées et on disingue
générdement deux zones dans le cerne : une zone de bois initid (ou
bois de printemps) et une zone de boais find (ou bois déé). Durant SR
la période dactivité annuelle de l'arbre, les besoins physiologiques 'y £
évoluent : au printemps, l'arbre a besoin dabsorber et d'daborer W
beaucoup de seve pour relancer I'activité foliaire. Pour en assurer la i i /
conduction, les résineux forment des trachéides a parois minces et a i i |
larges ouvertures (lumen) ; les feuillus, quant a eux, augmentent le L iy
nombre de leurs vaisseaux ou bien, comme les résneux, en /

diminuent I'épaisseur des parois et en exagérent le diamétre. Au fur
et & mesure que l'on sapproche de la fin de I'&é les besoins en
conduction diminuent et l'arbre doit se consolider avant daffronter
la période hivernde. Les trachéides des résneux se différencient
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dors avec des lumens plus éroits et des parois plus épaisses et les feuillus daborent des
vaseaux a sections plus fables e les noient dans des tissus fibreux. Aind, on digingue le
bois de printemps poreux e plus clair du bois déé plus dense et plus foncé. La largeur de
cerne, pouvant varier de quelques dixiemes de millimére a queques centimétres, et un
indicateur de l'activité cambide de I'arbre une année donnée (vitesse de croissance). Cette
vitese de croissance a une influence directe sur les propriétés du bois puisque cest delle que
dépend la proportion de la zone poreuse par rapport a la zone dense. Curieusement, des causes
amilaires peuvent avoir des effets inverses sur la répartition de ces zones. Chez les résineux,
Ccest essentidlement la quantité de bois de printemps qui va varier en bnction de la largeur de
cerne. Aing, un abre a croissance vigoureuse (et donc a larges cernes) produira une large
plage poreuse sans beaucoup augmenter sa zone de bois find, le bois résultant sera donc
moins dense. Chez ceartans feuillus (le chaagnier e le chéne sont des exemples typiques), en
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revanche, une forte croissance ne se traduira pas par une augmentation de taille de la zone a
larges vaissealx mais par une augmentation de la plage de fibre. Le bois résultant sera donc
plus dense. On imagine aisément les répercussions en terme de propriétés de ces différents
scénarios. Un résineux a croissance lente sera plus résistant mécaniquement quun résineux a
croissance rapide et inversement pour certains feuillus.

S l'on veut comprendre ou moddiser les propriétés du bois, il sera important de tenir compte
de ces différents facteurs de variabilité. Afin de saffranchir au maximum de ces sources de
vaiabilite, il et important de travaller sur des échantillons de petite talle Les petites
dimensons des éprouvettes permettent notamment de déterminer avec précison les types de
tissus en présence pour identifier leurs contributions aux propriétés macroscopiques. Pour le
choix du dimensgonnement des éorouvettes "mini-macro”, il est important de tenir compte de
lanisotropie des  hétérogénétés.  Globdement,

I'hétérogénéité est la plus forte dans les directions hx,
1 ':,

radide puis tangentidle Dans la  direction
longitudinde, on pourra sautorisr des dimensions
plus importantes. On peut donner comme ordre de
grandeur une section transverse de l'ordre du
millimetre suivant le rayon, de queques millimetres
tangentidlement et jusqua queques dizaines de
millimétres dans la direction des fibres

[1.3. Letissu

Nous définirons le tissu comme un ensamble de
cdlules de méme fonction physologique (ou
essentiellement)  regroupées en  plages dans la
direction éudiée. L'expé&imentation sur les tissus
pemet plus asément de rendre compte de la
contribution aux propriétés des déments conditutifs.
L'observation dun tissu pemet didentifier par les jeux de symétrie un volume @émentaire
représentatif (ver) qui sera I'dément de base pour la moddisation plus globade. Divers tissus
pourront ére éudiés separément pour ensuite, par association, recondituer une éprouvette
"min-macro”. Le tissu pourra étre par exemple chez les coniferes une plage de trachédes de
bois initid ou de bois find ou de bois de compresson. Chez les feuillus, ce pourra ére une
zone initide poreuse (bois de printemps de certains feuillus conditué essentidlement de
vaisseaux), une plage de fibre de bois norma ou de bois de tension, une plage de parenchyme
axid ou un rayon ligneux sil et assez important (cas du chéne). L'éude du bois a cette
échelle permet de rendre compte de I'organisation des cellules. Beaucoup de propriétés dans
les directions radide et tangentidle trouvent une grande pat de leur explicaion par
l'arrangement cdlulare. De nombreux travalx expéimentaux et théoriques ont montré la
pertinence dune éude a l'échelle du tissu (Koponen et al. 1991 ; Astley et al. 1998 ;
Farruggia 1998 ; Watanabe et al. 1998b ; Baddl et Perré 1999).

Ces éudes on notamment permis des gpproches micro-macro pour remonter aux propriétés a
I'échdlle du cerne (mini-macro) (Badel 1999 ; Perré 2001).

Notons cependant qu'en restant a I'échelle du tissu, une part des propriétés transverses et la
plupat des propriétés dans la direction longitudinde restent encore sans explication. Il faut
donc sintéresser a des échdles plusfines.
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I1.4. La cellule ou la double paroi

La cdlule est I'dément de base de la structure du bois.
Ses dimensons et sa géométrie sont éroitement liées
a sa fonction dans I'arbre. La fibre (ou trachéide) est
I'dément le plus é&udié. Une partie des propriétés peut
sexpliquer par la géométrie que 'on peut caractériser
par [alongueur, le diamétre et I'épaisseur de laparoi.

Quelques études sur fibres isolées ou sur portions de
fibres ont é&é rédisées. On peut citer les travaux de
Mariaux et de Watanabe (Mariaux et Masseran 1985 ; =5
Watanabe et al. 1998a) sur le retrait transverse dans la
paroi et les travaux sur les propriétés éadtiques de
Bergander et SAmén (Bergander et Salmén 2000b, 9
dans la direction transverse et de Mott et de Perez
dans la direction de la fibre Mott et al. 1996 ; Perez
et al. 2000).

Pourtant, il est générdlement nécessaire de décrire les composantes de la paroi  pour
comprendre les propriétés de lafibre.

11.5. Les couches de la paroi cellulaire®

La cdlule ligneuse et un multicouche condruit depuis l'extérieur vers lintérieur. A
l'intersection entre deux cdlules on trouve la lamele mitoyenne, puis une couche primare et
une couche secondaire (divisée en trois sous couches).

[1.5.1. Lalamelle mitoyenne (LM)

La landle mitoyenne apparadt dés la divison
des noyaux comme une fine membrane Sfparant
deux cdlues filles  Initidement  surtout
condituée de substance pectique, ele se charge
enduite en lignine au cours de la différentiation.
La lamele mitoyenne a un role prépondérant
dans la contribution aux propriétés mecaniques
pusque cet dle qui fat le lien entre les
différentes cellules. On peut noter par exemple
que l'ataque préférentielle de cette couche par
catans champignons diminue sendblement la
résistance mécanique de ces bois attaqués.

[1.5.2. Laparoi primaire (P)
Cette paroi trés fine gpparat des la fin de la
divison cdlulare. Elle et condituée de pluseurs couches de microfibrilles de celulose
enchevétrées dans lesquelles se déposent des lignines, des hémicdluloses et des substances
pectiques (la lignification n'gpparait qua la fin du développement de la paroi). A I'éa vert,
cette couche contient énormément deau ; aingd, adors que son épaisseur et dga tres fable
(~ 0,1 um), leretrait au sechage peut réduire son épaisseur jusqu'a 0,03 um.

2 d'aprésKeler 1994
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L'absence dorganisation préférentielle dans ces deux premieres couches en fait des couches
aux propriétés isotropes. L'ensemble congtitué de la lamdle mitoyenne et des parois primares
de deux cellules adjacentes et parfois gppeé "lamele moyenne'.

[1.5.3. Laparoi secondaire

Lorsquele ateint sa dimenson définitive, la celule dépose sur la paroi primaire une couche
plus épaisse contenant une forte proportion de cdlulose. Par sa dructure et son volume, dle
condtitue la partie de la cdlule la plus rés stante mécaniquement.

La paroi secondaire présente une dructure en couches déposées successvement, dans
lesquelles les microfibrilles de cdlulose sorientent en  dructures pardléles. Entre les
microfibrilles de cdlulose, des hémicdluloses e des lignines se déposent a la maniére de
substances incrustantes.

Générdlement, la paroi secondaire se compose de trois couches : G, S et . Dans les fibres
de bois de tension de certains feuillus, une couche géatineuse ou couche G vient sadditionner
ou remplacer lacouche S; et partidlement ou totdement lacouche S,.

1531, S

Dans la couche S, les microfibrilles de cdlulose sont digposées en hélices dont l'orientation
est dternée S et Z). L'angle des microfibrilles par rapport a la verticale et de I'ordre de 60 a
80°. La dructure de la couche et lamedlaire (3 a 6 lamdles). Son épaisseur est de 0,1 a
0,35 um pour représenter 5 a 10% de I'épaisseur totale de la paroi. Cette couche a une
importance conddérable dans la résstance mécanique du bois transversdlement a la direction
des fibres ; la dructure en réseau croise formant comme une coque autour des couches
internes.

11.5.3.2. )

La couche S, conditue la partie la plus volumineuse ¢ la paroi, son épaisseur pouvant varier
de 1 a 10 um, dle représente générdement 75 a 85% de la paroi. Elle est formée dune
organisation dense de lamdles de micrdfibrilles de cedlulose en hélice pardlde dont 'angle
par rapport a I'axe de la cellule est de I'ordre de 5 a 30° dans le bois norma et peut monter a
45° dans le bois juvénile et le bois de compression. L'importance quantitative de cette couche
en fat I'dément mgeur de la compréhenson des propriétés physico-meécaniques du bois.
L'angle des microfibrilles dans cette couche a notamment une forte influence sur la rigidité du
matériau e on retrait dans les 3 directions. De nombreuses éudes ont confirmé la forte
influence de l'angle des micrdfibrilles dans la S, sur les propriétés mécaniques et le retrait au
sechage.

115.3.3. S;
Dans la couche Sz, les microfibrilles sont auss digposées en lamdles, mas sont moins
grictement pardldes entre éles que dans la S. Leur orientation générae est de 60 a 90° par
rapport a I'axe de la cedlule. Cette couche est rdaivement mince (0,5 a 1,1 um), dle assure
cependant un réle important pour le renfort de la celule en la protégeant contre le flambement
en cas de mise en compression.

11.534. G

La couche gdldineuse et générdement présentée comme faiblement liée au reste de la paroi
(Norberg et Meier 1966 ; Coté et al. 1969), ele et composée de microfibrilles de cellulose
fasant un angle quas nul avec la verticde (ujita et al. 1974 ; Chaffey 2000). La cdlulose y
es "a haut degré de crigalinité' (Norberg et Meier 1966 ; Coté et al. 1969). La compaosition
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chimique rete sujette a controverses, certains la présentent comme  purement cdlulosique
(Norberg e Meier 1966) et dautres supposent la présence dautres composés
polysaccharidiques (Faruya et al. 1970 ; Scurfidd 1972) e notamment de gdactose
(communicetion personndle K. Rud 2001). Bentum cite auss quelques cas ou aurat éé
détectée une couche G "légerement lignifiéd' (Bentum et al. 1969). La présence de lignines
est confirmée par K. Ruel (communication personnelle 2001).

La gructure de la couche G a d'abord éé décrite sous forme lamellaire ou avéolaire (Wicker
1979) dans laguelle les espaces entre les lamelles sont occupés par des substances capables de
gonfler ou de se rétracter. Ces hypotheses de structure hétérogéne ont ensuite éé remises en
cause pour proposer une structure homogéne de la couche (Norberg et Meier 1966 ; Coté et
al. 1969). Dans la direction longitudinde, Chow (Chow 1946) note la présence de
discontinuités obliques dans la couche.

11.6. Mol eculee constitutives et organisation dans la paroi®

On digingue trois condituants mgeurs dans la paroi :
cdlulose, les hémicdluloses et les lignines.

La cdluoe et un polymée compose dunités
cellobioses reliées par des liaisons b-glucosdiques. Cette
configurtion Iui confére une organisation linéare et
rigide. La présence de nombreux groupements OH en
périphérie  fadilite I'organisation
de ces chaines qui se regroupent

L e I m e
uw% en amas pour former des
: Y batonnets de cdlulose. Dans ces

bétonnets, la cdlulose et sous
forme crigdline avec locdement des zones amorphes.
Le degré de crlstallnlte de la cdlulose dans le bois est de I'ordre de 60 a 70 %. La forte
rigidité des chaines de cellulose est en grande partie responsable de la forte iigidité en traction
du matériau bois. Dans les zones amorphes et sur les faces externes des batonnets, la cellulose
est hydrophile et contribue aux phénomeénes de retrait-gonflement.

Les hémicdluloses ont une structure de base proche de la cdlulose, mas les chaines
principaes sont plus courtes et le plus souvent ramifiées par des polyoses. Ces ramifications
empéchent un arrangement crigdlin td qu'on l'observe pour la cdlulose. Les fibrilles y sont
flexibles e peuvent se déposer autour des béonnets de cdlulose. Par définition, les
polysaccharides de la paroi qui sont extractible par des solutions dcdines. Les hémicdluloses
sont trés hydrophiles et jouent un réle important dans le retrait au séchage.

Les lignines sont des polymeres polyphénoliques a haut poids moléculaire. Elles ne sont
générdement pas smplement déposées entre les polysaccharides, mais dles y sont liées et
associées. Leslignines ont un réle mageur dans les propriétés mécaniques du bois.

L'organisation de ces trois composants mgeurs dans la paroi n'est pas encore parfatement
connue. Plusieurs auteurs (Preston, Marchessault, Kerr e Goring e Fenged cités par Fengd et
Wegener 1984) ont proposé des modées dorganisation pour la paroi secondaire desquels on
retiendra que les bétonnets de cdluloses se regroupent par lots pour former les microfibrilles.
Les béonnets seraent séparés par de fines couches dhémicdlulose et/ou de cdlulose
désorganiste. Entre les microfibrilles, la cohérence serait assurée par une interaction forte

3 d'aprés Fengel et Wegener 1984.
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entre cdlulose et hémicdlulose dune pat e entre hémicdlulose e lignines dautre part ; les
hémicdluloses pouvant ére digpostes uniquement a linterface avec la cdlulose ou plus
largement réparties en méange avec leslignines.

Il semble cependant que l'organisation précise des condituants a cette échelle nat quune
importance faible sur le comportement mécanique globa du matériau bois (Samén 2001).

Dans le cas de la couche gdéatineuse, l'absence ou quasi-absence dhémicdluloses et de
lignines nous oblige a reconsidérer la question. Un seul compose et a prendre en compte.
Seul le trés fort taux de critdlinité et I'éat de contrainte axide permettent aors dassurer la
rigidité de la couche puisquil n'y a plus dincrugtation de lignines pour la cohésion.

La description du matériau bois a ses différentes échelles nous montre toute sa complexité.
Afin davancer dans la compréhenson des propriétés mécaniques et physiques du bois, le
chercheur peut avoir recours a la moddisation. Les hypotheses formulées sur la structure ou
les proprictés servent de base pour reproduire artificidlement le matériau a une échele
upérieure. La confrontation des résultats de la modédlisation a I'expérience permet adors de
vdider (ou pas) les hypotheses de départ (Perré et Keller 1994).

[11.MODELISATION DES PROPRIETES MECANIQUES ET DU RETRAIT AU
SECHAGE DE LA FIBRE DE BOIS"

On peut s demander dans quelle mesure un modéle de fibre peut rendre compte des
propriétés macroscopiques du bois. La fibre des feuillus (ou la trachéde pour les résineux) et
le condtituant principd du bois. Certaines propriétés ont un caractere additif, par exemple la
messe volumique du bois va dépendre de la masse volumique de chagque constituant (fibre,
vaisseall, rayon, ...) e de leur proportion. Ceci n'est pas le cas des modules d’ dadticité par
exemple, qui eux vont auss dépendre de I’ arrangement des condtituants (Cave 1968).

Dans un premier temps, consdérons un modée uniaxid pour sonder la relation entre le
comportement de chaque condtituant et celui du bois. Consdérons par exemple les fibres et
les vaisseaux dans la direction longitudinde comme des ressorts avec une rigidité k et un

potentid deretrait a.
kl a,
k, a,

figure 3: Modéde uniaxial de déformation induite par deux composants (I'indice ; désigne lesfibreset , les
vaisseaux)

Les deux condituants suivent une loi avec d&formations induites: k; (Dxi-ai) = F (F = force
aopliquée sur I'dément i)

Laloi del'ensemble se déduit dors: F=F1+F; et Dx=Dx;=Dx, soit :
ka, +ka,

k (DX‘a) = Favec k:k1+k2 e a :W

@

4 Ce paragraphe est inspiré du travail de Sassus 1998.
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La rigidité des vaisseaux (conditués essentidlement de vide) éant trés inférieure a celles des
fibres, le comportement dans la direction correspondante a la mise en pardléle des deux
(direction longitudinde) est quasment cdui des fibres. Aind, dans la direction longitudinde
du bois, la rigidité et le retrat des fibres rendent compte avec une bonne gpproximeation de la
rigidité et du retrait macroscopique du bois. Il est important de noter que cette approximation
nest bonne que S les rayons ligneux sont petits ou peu abondants (ce qui est le cas de la
plupart des résineux et de quelques feuillus comme le peuplier ou le chétaignier).

Dans la direction transverse il est indigpensable de tenir compte de la dispostion des parois
des différents déments. Cette andyse permet de prédire une anisotropie transverse du bois
(Perré 2001). Il n'est donc pas rédiste de chercher uniquement par un modele de fibre a rendre
compte des propriétés transverses.

Cette éude portant essentidlement sur les propriétés du bois dans la direction longitudinae,
I'utilisation dun modée de fibre pourra nous aider a interpréter nos observations et a formuler
des hypotheses sur les comportements de la paroi.

De nombreuses approches ont &é proposées pour moddiser la paroi celulaire ; des plus
smples consdérant la paroi comme uniquement représentée par la couche S, composée d'un
réseau microfibrillare e dune matrice englobant les autres composés amorphes aux plus
complexes intégrant les différents condituants et leur organisation, les différentes couches de
la paroi et les variations de propriétés des condituants au cours du séchage. Nous proposons
par la suite de décrire les bases mécaniques de ces moddes par la présentation dun exemple
de modde defibre.

[11.1. Structure

Dans une premiere gpproche, on peut considérer que la matiére ligneuse des couches de la
paroi cdlulare et condituée de deux matériaux de base: la matrice & le réseau
microfibrillare (Mark et Gillis 1973). La matrice regroupe |'ensemble des condituants
macromoléculaires amorphes du bois, principdement les lignines Elle incdut la cdlulose non
crigdline e les hémicdluloses, méme 9 leur &at peut ére consdéré comme organisé avec
une direction préférentidle le long des micrdfibrilles de cdlulose (Gril 1988) and que les
autres condituants minoritaires  (extractibles). Le réseau microfibrillare représente  les
microfibrilles de cellulose crigtdline “ pontées’ par des liaisons hydrogenes.

Les deux composants sont “entrelacés’ (figure 4). En méange, il Ny a pas d'egpace a
I’échelle macroscopique ou un seul des deux composants est présent, ce qui et le cas dans un
matériau stratifié par exemple. La matrice conditue un ciment qui occupe |'epace entre les

microfibrilles

figure 4: description de la couche comme I'entrelacement de la matrice et du réseau microfibrillaire
(d'aprés Sassus 1998)
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[11.1.1. Comportement mécanique des congtituants
Lamatrice e |e réseau suivent des lois de comportement éastique de laforme :
s=Ce 2
ou s désigne le tenseur des contraintes, e le tenseur des déformations e C le tenseur des
rigidités
S l'on conddere maintenant les déformations induites par le retrait, les lois de comportement
élagtique avec déformations induites sécrivent sous laforme :

s=C(e-a) 3
Le tenseur a est analogue a une déformation, il est gppelé déformation potentielle. Lorsque la
déformation exprimée e et égde a la déformaion potentidle a, le processus ne génere
aucune contrainte dans le matériau. L'exposant f désignera dans la suite le réseau
microfibrillaire dors que m désigneralamatrice.

La meatrice est considérée comme un matériau isotrope :

s rigidité et définie par le module dYoung En, le coefficient de Poisson ny, et le
module de cisalllement :

m__E"
- 21+n™) )
sa déformation potentielle s écrit comme un tenseur de déformation isotrope :
a™=amld 5)

Le réseau micrcfibrillare est décrit comme un matériau isotrope transverse (figure 5). Ses
caractéristiques mécaniques sont données par :

la direction | des microfibrilles qui permet de définir la
direction principale et le plan isotrope (t),

El le module ddasicité dans la direction de la
microfibrille  E; le module ddadticité dans le plan
orthogond aux microfibrilles, les coefficients de Poisson
dans le plan tl ny et dans la plan transverse n'; ains que les
modules de cisaillement Gy et G'y.

La déformation potentidle et définie comme une déformation  figure5: repérelocal dela
isotrope transverse a'y; et a') dans les directions principales, pour microfibrille
laguelle on suppose les déformations de cisaillement nulles.

[11.1.2. Super position des constituants
La matrice e le réseau micrdfibrillare sont représentables par deux matériaux poreux
superposés: le vide dans le réseau micrdfibrillare est occupé par la matrice e vice versa
(figure 6). On suppose que la superposition des deux matériaux et telle que leur déformation
et la méme e égde a la d&formation de la couche et que la contrainte de la couche et la
somme des contraintes de la matrice et du réseau microfibrillare :

e=eM=el (6) et s=s'+s™ (7)
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é=af: sf=0

Matériaux pris sépar ément

Superposition des deux matériaux
€'=d=e;sM+sf=s

figure 6: Schématisation du principe de superposition des deux congtituants de la couche (d'aprés Sassus
1998).

Le principe de superposition des déformations et des contraintes permet d' écrire comme loi de
comportement pour la couche :

s =Cl(e-a") + C"(e-a™) = C(e-a) (8)
Cest auss une loi de comportement dagtique avec déformations induites. La rigidité & la
déformation potentielle sont :
c=C'+C"ea=Cl[Ca’+C"a™] (9)
[11.2. Sructure multicouche de la fibre de bois

[11.2.1. Géométrie delafibre de bois
La fibre peut ére représentée par une succession de couches cylindriques coaxides. La
landle moyenne (M) et la paroi primare (P) de faibles épaisseurs et mgoritarement
congtituées de lignines peuvent ére regroupées pour former la couche externe M+P. Viennent
ensuite les parois secondaires §, S et S plus riches en cdlulose. La couche S§ peut auss ére
négligée car son épaisseur et tres faible ou étre remplacée par une couche géatineuse dans le
cas des bois de tension afibre G.

[11.2.2. Structure des parois

Les microfibrilles de cdlulose ont une direction privilégiée dans les couches §, S et S. Elles
forment des hélices pardldes entre dles. L'angle de la tangente de I'hdlice avec I'axe de la
fibre es gppeé angle des micrdfibrilles (AMF) dans la couche. Seul I'angle des microfibrilles
dans la couche S varie notablement en fonction de la nature du bois. Dans les autres couches,
I'angle de microfibrilles est générdement considéré congtant.

Une telle description permet de moddiser deux types defibre (figure 7) :

fibre de bois norma condituée de (M+P), S;; S, et . Ce modéle représente auss la
trachéde de bois de compression des résineux ou la fibre de bois de tension des especes
ne formant pas de couche gdatineuse dans leur bois de tension.

fibre gdatineuse congtituée de (M+P), S1, S, et G
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figure 7: Géomérie du modéle de fibre. Gauche: modéle de fibre de bois normal a 3 parois. Draite:
modéledefibregéatineuse a 4 parois

[11.3. Restriction de cisaillement

Afin de rendre compte du comportement de la cdlule dans le bois, il est important de tenir
compte des blocages quexercent sur la cdlule les cdlules voisnes. Il ne peut notamment pas
y avoir de mouvement de torsion. Cette condition est appelée "restriction de cisalllement”.

[11.4. Données d'entrée du modéle
Le modée mécanique and condruit permet de déerminer les propriétés dagtiques et les
déformations de la cdlule en fonction de sa Structure, c'est a dire des parametres que sont la
géométrie, la compodtion des différentes couches et les caractérigtiques des condtituants de la
matiere ligneuse. 1l faut donc pouvoir déerminer avec précison les donnés dentrée du
modée.

111.4.1. Dimensions

Les rayons des différentes couches peuvent ére mesurés lors dobservations anatomiques.
Pour augmenter la précison des mesures, il faudra veller a rédiser les mesures dans I'é@at
dhumidité dans lequel on cherche a moddiser la cdlule car le retrait n'é@ant pas le méme dans
chague couche (Mariaux 1987, 1989) la proportion des différentes parois pourrait ére
faussee.

[11.4.2. Angle des microfibrilles

Pluseurs méhodes exigent pour la mesure de I'angle des microfibrilles. Les mesures par
diffraction des rayons X sont les plus pratiques mas dles donnent un angle moyen sur
pluseurs cdlules (Cave 1966, 1997a, b). Des mesures par micro-diffractionX sont auss
rédissbles permettant de donner I'angle dune celule donnée (Lichtenegger et al. 1999).
L'angle des microfibrilles peut auss ére observé sur coupes anatomiques tangentidles soit
par microscopie photonique classique aprés déhydratation non ménagée ou traitement a
I'azote liquide de la paroi Combes et al. 1996) soit par microscopie confocale aprés réaction
avec desimmuno-marqueurs fluorescents (Chaffey 2000).

[11.4.3. Proportion et localisation des constituants

La déerminaion de la proportion de chague condituant dans la paroi est générdement une
éape difficile. Les techniques de dosage peuvent ére utilistes mas donnent une vaeur
moyenne sur un ensemble de cdlules sans didinction des couches. Les techniques de
coloration permettent, sans quantification, de locdiser la présence de certains groupes de
composes dans la paroi et destimer leur concentretion relative (utilistes par exemple par
Scurfield 1972). Des techniques beaucoup plus éaborées sont auss disponibles pour une
locdisation précise dans la paroi des divers composés notamment par dépét de marqueurs
écifiques. Ces techniques sont largement présentées dans la synthese des travaux de K. Rued
(Ruel 1984).
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[11.4.4. Propriétés mécaniques des constituants
La mesure des propriétés mécaniques a fait lI'objet de quelques éudes. Ces propriétés
dépendent de I’ état congdéré (température et humidité) mais auss de laméthode d' extraction.

111.4.4.1. Cdlulose
Pour la cdlulose (crigdling), les propriétés éadiqgues peuvent ére déterminées
expéimentdement ou théoriquement (pluseurs références dans Sdmén  2001). La
déermination exp&imentde (Sekurada et al. 1962) a éé rédisée par mesure de charge-
déformation sur une fibre de ramie. Les déerminations par modées théoriques sont basées

sur l'organisation et les forces des liasons chimiques. Une rigidité de la cdlulose de 134-
136 GPa semble assez rédiste (Salmén 2001).

[11.4.4.2. Hémicdluloses

Pour les hémicedluloses, des mesures ont é&é rédisées sur des extractions de xylane et
glucomannane mises en éprouvette par moulage (Cousins 1978). Les mesures ont été réalisées
pour plusieurs éats dhumidité. Dans ces conditions expé&imentades, les hémicdluloses a sec
ont un module de I'ordre de 8 GPa

111.4.4.3. Lignines

De méme que pour les hémicelulose, les données sur les modules de la lignine n'ont pu ére
mesurées qu'apres extraction Cousins 1976). On retiendra un module de l'ordre de 4 a 7GPa
pour lalignine al'éat sec dans ces conditions.

A la fois pour la lignine et les hémicdluloses, l'auteur pose tout de méme la question de savoir
"jusgua quel point sont applicables aux matériaux in sSitu les modules de lignine &
dhémicdlulose isolées 7' (Cousins 1978). Il peut en effet y avoir lors de I'extraction, des
changements de dructure chimique e des changements de dructure physque (organisation
des composes). Les caractéristiques mécaniques des macromolécules dans le réseau peuvent
and ére différentes de cdles des macromolécules isolées. Notamment s 'on considére que
leur organistion n'est pas déatoire mas régie par l'orientation microfibrillare autour de
laguelle elles sagencent. Notament, il a &é montré gréce a des éudes par spectrométrie
Raman que les molécules de lignine auraient une direction privilégiée, avec le plan des
noyaux aromatiques digné dans l'axe des microfibrilles (Attala dgporés une communication
personnel de K. Ruel 2001).

111.4.5. Coefficientsderetrait des constituants

Les potentiedls de déformation des condituants de la paroi pendant le séchage sont
difficilement etimables. La cdlulose crigdline peut ére consdérée comme non affectée par
les variations dhumidité. Son potentid de retrait est donc consdéré comme nul dans les deux
directions (axide e transverss). Pour les hémicdluloses, intimement liées a la celulose, le
refrait dans la direction des microfibrilles peut ére conddéé comme nul. Etant tres
hydrophile, son retrait est assez important dans la direction transverse (1,37 d'aprés Persson et
al. 2000). Dans la moddisation, la lignine serra supposée isotrope (par rapport a la forte
anisotropie de la cellulose) avec un retrait de 0,35 Persson et al. 2000). L'auteur ne précise
pas dans cet article les méhodes de détermination de ces coefficients.

111.5. Confrontation a |'expérience

Pour vaider la moddisation et en cder les paramétres, les résultats de la moddisation doivent
élre comparés a des réaultats expé&imentaux. On se rend dors compte quil mangque un
maillon dans le passage des échdles puisque I'on part des propriétés des congituants et que
les premiéres données expé&rimentdes disponibles ne sont qua I'échelle de la cdlule isolée
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Chapitre 1 : Introduction

voire le plus générdement du tissu. La moddisation de I'agencement e de linteraction des
condituants ne peut pas ére comparée a des propriétés a I'échdle de la paroi. De telles
données expérimentades permettraient auss une moddisation du passage Paroi-Cdlule &in
déudier l'interaction entre les couches qui jusque la sont supposées parfaitement adhérentes
alors que certaines observations (notamment sur la couche G) permettent de se poser la
question.

Il semble donc important de pouvoir proposer des outils pour une andyse des propriétés
physico-mécaniques des parois de la cdlule.
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Chapitre 2 : Propriétés physicomécaniques du bois al'échelle macroscopique élémentaire en liaison avec lamise
en précontrainte et la présence de bois de tension

CHAPITRE 2 : PROPRIETESPHYSICOMECANIQUES DU BOISA L'ECHELLE
MACROSCOPIQUE ELEMENTAIREEN LIAISON AVEC LA MISE EN PRECONTRAINTE
ET LA PRESENCE DE BOISDE TENSION

Afin de comprendre les propriétés mécaniques et physiques du bois, il est intéressant de
regarder quels sont les types de tissus qui contribuent a telle ou telle propriété. Nous nous
intéresserons ici plus particulierement a la direction longitudinde. Pour cda, des mesures de
densité, de point de saturation des fibres, de retrait et de module bngitudind sont réalisées sur
des éprouvettes de talle réduite de Chétaignier. Une observation anatomique des échantillons
est ensuite rédiste.

Des mesures prédables de déformations résduelles longitudindes de maturation (DRLM) sur
les arbres sur pied ont permis un échantillonnage couvrant une large gamme de contraintes de
croissance.

L 'ensemble des mesures rédlisees est récapitulé dans le tableau 2.

Arbres 2

Zones de prélevement 8
Mesures de DRLM 8
Densité 96
Module saturé 96
Module sec 96
Retrait axial 96
Retrait tangentiel 96
Anatomie 96

tableau 2 : tableau synoptique des mesuresr éalisées

Lafigure 8 récapitule les différentes étapes décrites dans ce chapitre.

|. MATERIEL VEGETAL ET PREPARATION DES ECHANTILLONS

|.1. Matériel vegétal

L'éude a éé rédiste sur du bois de chataignier (Castanea sativa Mill.). Cette essence et
connue pour son aptitude & produire une couche géatineuse dans les fibres de son bois de
tendon. Ce bois a un plan ligneux assez smple & ne possede que peu de parenchyme.
Notamment, cette essence est pourvue de rayons ligneux unisériés. Aind, |'effet des rayons
ligneux na pas &é éudié & leur influence dans la contribution aux propriéés a pu étre
négligée.

Le chataignier et un bon modde de bois a zone initidle poreuse et présente I'avantage d'une
bonne rectitude de fil. 1l a &é chois dans la continuité des travaux de I'équipe qui Sintéresse a
cette essence depuis ses déobuts. Ce travail renforce une base de données sur ce bois en
gpportant notamment des mesures plus locales.
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Chapitre 2 : Propriétés physicomécaniques du bois al'échelle macroscopique élémentaire en liaison avec lamise
en précontrainte et |a présence de bois de tension

1.2. Préevements

Les échantillons de chéagnier sont issus de deux brins de tallis de souche différentes
prdeves dans une foré au dessus du Vigan dans le sud de la France (propriété de Monsieur
Guibd). Dans un premier temps, trois arbres dune quinzaine de centimétres de diamétre ont
éé chois a priori dapres leur forte courbure ou leur inclinaison prononcée en vue de récolter
des éprouvettes contenant du bois de tenson. Sur ces arbres, des mesures de DRLM (voir
méhode §11.1) ont &é rédistes pour pluseurs hauteurs sur les faces supérieures et
inférieures (figure9).

«—-10
Arbrel 63

Arbre2

<« 28

63 100 —»

2 Arbre3

figure9 : Points de mesure et valeurs (en um) des DRLM mesurées en fonction de la hauteur, de la
courbureet del'inclinaison desarbrespour le prélévement en chataignier.

Les vdeurs faibles de DRLM trouvées dans l'arbre 1 font penser, vu sa forme, que sa
croissance et fable. Seuls les arbres 2 et 3 seront donc échantillonnés en choisssant 8 zones
couvrant la plus large gamme de vadeurs de DRLM (vaeurs soulignées sur la figure9).

1.3. Dimensionnement des éprouvettes et usinages

Le dimensionnement des éprouvettes (1 x 5 x 50 & 75 mm°) a &¢é optimisé pour permettre des
mesures auss locales que possible tout en restant dans des dimensions autorisant les mesures
des propriétés physques e mécaniques dans la direction axide, sans mise au point doutils
spécifiques, sur un nombre important d'échantillons.

Les déformations de retrait de séchage éant de l'ordre de quelques pour mille dans le bois
norma a quelques pour cent dans le bois de tenson (Clarke 1937 ; Chow 1946), les
éprouvettes doivent ére suffissmment longues pour que les déformations soient mesurables
(une éprouvette de 50 mm suivant L permet de prévoir des déformations de 5 a quelques
dizaines de microns).

Le bois éant compose en grande mgorité de celules dont le ragpport longueur (dans la
direction L) sur diamétre (plan RT) est grand, cette grande dimenson dans la direction L
n'accroit que tres faiblement I'hétérogénéité des tissus qui composent I'éprouvette.

Ces éprouvettes "petites’ permettent une mesure locae des propriétés. La mesure de DRLM
éant une mesure macroscopique, il semble important davoir un nombre devé déchantillons
autour de chaque point de mesure de DRLM pour estimer la variabilité des propriétés et des
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tissus autour de ces points de mesure. En contrepartie, seulement quelques zones peuvent étre
examinees.

Les débits sont rédises au moyen dune scie a ruban équipée dun guide motorise. Ce
dispositif permet I'obtention de placages sciés de 1 a 1,5 mm dépaisseur. Trois placages
successfs sont rédisés a proximité de chague point de mesure. Ces placages sont
respectivement approximativement a 1, 3 et 5 mm de profondeur radiae depuis I'écorce.

Ce protocole d'usinage a été préféré au placage par déroulage employé plus couramment pour
ce type déchantillons (Bailleres 1994 ; Sassus 1998), car le processus de déroulage génére
inévitablement des fissurations dans la direction radide-tangentidle (Thibaut 1988). Ces
fissurations représentent un a deux tiers de la section (figurel0) sur un placage de 1 mm
(observetion personnelle sur les éprouvettes de hétre ayant servi aux travaux de Francois
Sassus (Sassus 1998)).

Ces fissures posent de rédles difficultés T_>

lors des coupes anaomiques et génent R

considérablement I'observation des T A A, W WA
dructures par andyse dimage. Enfin, bien Fissurations
que ces fissures se propagent dans la

direction RT, on peut se demander s figurel0 : schématisation des fissurations sur

I'absence de cohésion entre les cdlules le une section d'un placage déroulé.

long de ces fissures naffecte pas les
propriétés de retrait et de rigidité mesurées.

Sur ces placages, 4 éprouvettes de 5 x 70 mm? sont usinées sur une mini-scie circulaire. Dans
un premier temps, une premiére découpe est rédiste dans la direction longitudinde par
fendage. Ceci permet d'assurer un préevement dans la direction des fibres. La surface fendue
e enauite rectifiée par sciage e le pardléisme avec la face opposée est assuré par guidage
en appui plan sur une glissere latérde (figurell).

Glissiere latérale
pour appui plan

Eprouvette finale

figurell : débit deséprouvettessur lamini-sciecirculaire
De leur prdévement en foré alafin des usinages, les échantillons sont maintenus dans I'eawl.

L'échantillonnage et aind conditué de 96 éprouvettes de chétaignier réparties autour de 8
vaeurs connues de DRLM.
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Chapitre 2 : Propriétés physicomécaniques du bois al'échelle macroscopique élémentaire en liaison avec lamise
en précontrainte et la présence de bois de tension

I1. MESURE DE PROPRIETES MACROSCOPIQUES

[1.1. Déformations Résiduelles Longitudinales de Maturation

[1.1.1. Méthode demesure

Il sagit de mesurer le déplacement indantané entrainé par |'annulation des contraintes en
péiphérie de |’ arbre (Sassus 1998). La méhode utilisée est celle du "trou unique’ (figurel?2).

Laméthodologie de la mesure est la suivante :
1. I'arbre est écorcé al’endroit de lamesure,
2. deux pointes dignées dans la direction des fibres sont plantées al’ aide d’ un gabarit,

3. un béi portant un comparateur micromérique et placé sur les deux pointes, le
comparateur et mis au zéo,

4. un trou de 20mm de diamétre et percé entre les deux pointes, d'une profondeur
suffisante pour que la vaeur du comparateur se soit stabilisée (~ 20 mm).

L’ écartement des pointes évolue rapidement au début puis se stabilise gores une profondeur
de trou variant entre 10 mm e 20 mm. La mesure finde du comparateur (en um) correspond
au déplacement relatif des deux pointes, engendré par la relaxation immédiate des contraintes
a la suface du trou Elle et gopdée dé€formaion résidudle longitudinde de maturaion
(DRLM). On peut noter I'abus de langage lorsque dans notre cas la DRLM est donnée en
micron, il sagit en fait d'un déplacement et non d'une déformation.

Partie fixe du béti

S

_______ trou dela
= mesure \ A
@20 mm
Partie mobile de
|’ extensomeétre \%4

figurel2 : photo et description schématique de la mesure de la déformation longitudinale de maturation
(d'aprés Sassus 1998)

Pour une hauteur donnée, deux points de mesure de DRLM sont rédises : un sur la face
inférieure & un sur la face supérieure (ou I'on sattend a un bois plus tendu donc une vaeur
forte de DRLM).

[1.1.2. Résultats
Les résultats des mesures de DRLM sont récapitul és dans le tableau 3

arbre 1 1 1 1 2 2 2 2 2 2 3 3 3 3 3
DRLM (um) | 44 | 6 | 52| 28 | 63| 32| 89| 52| 95| 63 |124| -10 |135| 5 |100

tableau 3 : récapitulatif de I'ensemble des valeurs de DRLM mesurées sur les 3 chataigniers (les cases
grisées cor respondent aux pointsretenuspour lereste des mesures).
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11.2. Densité
La dengté est un paramétre important puisquil rend compte de la quantité de matiere d'un
échantillon. Cette densté est notamment un indicateur de la rigidité du bois (Guitard e El
Amri 1987). Sur des petites éprouvettes telles que celles utilisées dans ce travail, une grande
vaiabilité est prévisble, suivant que I'éprouvette et préevée sur du bois initid ou du bois
find, notamment pour le chataignier qui et un bois a zone initide poreuse.
[1.2.1. Matériel et méthode

La masse des échatillons et mesurée a I'ade d'une bdance de marque Sartorius de
précision 0,001 g.

Le volume et mesuré par la méthode de la poussée dArchimede ou méthode de la double
pesée (figurel3), une premiére pesfte de I'échantillon et effectuée dans I'air et une seconde
dans I'eau. Pour cela I'éprouvette est placée sur une coupdle s ele est saturée (plus dense
que I'eal) et sous une cloche s ele est a I'éat anhydre (moins dense que I'eau pour nos

essences). La pousste de I'échantillon dans I'eau et mesurée comme la variation de masse
enregistrée par laméme baance que précédemment.

Le volume est déterminé par laformule :
Volume=(Ma-Meg) / 1 ea

avec M, masse de I'échantillon dans I'air, Me masse de I'échantillon dans I'eau et reqy la
densité de I'eau ala température de travail.

R
R
Eprouvette
ead eall
Eprouvette séche moins dense que |’ eau Eprouvette séche plus dense que I’ eau

figurel3 : mesure de masse dans l'eau pour la mesure de volume par la méhode de la poussée
d'Archiméde.

[1.2.2. "Lesdensités' et leursincertitudes
Plusieurs définitions peuvent ére données pour définir la densité du bois:

11.2.2.1. Densité saturée
I ¢ = Masse saturée / volume saturé

La mesure de la masse saturée et une source derreur importante puisque la masse va
dépendre de la quantité deau libre a la surface de I'échantillon. Pour minimiser cette erreur,
les faces de I'échantillon doivent é&re essuyées avec un papier adisorbant. Une autre source
dereur peut provenir dune mauvase saurdion de |'échantillon. Pour cda, méme s
I'échantillon e a I'&at vert, il faudra lui faire subir des cycles de presson e vide Enfin,
l'ensemble des réaultats de cette mesure sera compris entre la densité de I'eau (1 g/enT) et
cdle de la maiére ligneuse (1,5 g/ent). Cette faible dynamique rend encore plus dangereuses
les erreurs expérimentales.
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Chapitre 2 : Propriétés physicomécaniques du bois al'échelle macroscopique élémentaire en liaison avec lamise
en précontrainte et la présence de bois de tension

[1.2.2.2. Densitéa 12% (sec al'air)
I 120, = Masse a12% / volume a 12%

Cette mesure est intéressante puisquele correspond aux conditions du bois lors de sa mise en
canre. En revanche, il et difficile dassurer une humidité de dabilisation précistment a 12%
pour I'ensemble des échantillons afin que les mesures soient comparables. En effet, pour une
humidité de I'ar donnée, deux échantillons peuvent e dabiliser a deux humidités différentes.
Notons auss I'erreur qui peut intervenir lors de la mesure de volume puisque I'échantillon sec
a tendance a reprendre de I'eau. Cette reprise d'eau sera d'autant plus importante que le bois
étudié comprend des vaisseaux de gros diameétre (ce qui est le cas du chaagnier quand il ne
sont pas bouchés par des tylles). Une derniere source derreur peut intervenir S de l'air vient
s fixer a la surface du placage par effet de tenson de surface. Ce dernier probléme peut étre
évité en plongeant brievement le placage dans I'eau avant la pesée et en frottant ses parois
(avec les doigts ou un pinceau) mas cette opération ne fait quaggraver le probléme de
pénétration.
[1.22.3. Densité anhydre

I o = masse anhydre / volume anhydre

La gabilisstion dun échantillon a I'éat anhydre et aiste. L'échantillon et maintenu dans une
éuve a 103°C pendant plusieurs heures jusgu'a ce que I'on n'observe plus de perte de masse.

La ré-humidification &ant plus lente pour le bois anhydre que pour le bois & 12%, le
probleme de la mesure du volume anhydre et moins critigue mas peut ére une source
derreur.

[1.2.2.4. Infradensité
I o = masse anhydre / volume saturé

Cdte “dendté minimum” bénéfice dune erreur de mesure minimum puisque masse anhydre
et volume saturé sont deux mesures ol les sources d'erreur expérimentale sont minimales.

C'est cette définition que nous utiliserons dans le reste de cette éude.

11.2.3. Résaultats

Les réaultats des mesures dinfradensté réaisées sur 96 éprouvettes de chétaignier sont
résumes dans le tableau 4.

Valeur minimum | Valeur moyenne | Valeur médiane |Valeur maximum Ecart type
0,322 0,458 0,458 0,603 0,054

tableau 4 : données statistiquessur lesinfradensités (en g/cm®) mesur éessur chataignier.

Les éprouvettes de chétaignier de trés faible dendté ont éé prdevées dans une zone de tres
faible croissance photo 1A). Quant aux éprouvettes de forte densté, dles sont prélevées dans
une zone de forte croissance avec production de fibres a paroi géatineuse (photo 1B).

31



B : infradensité = 0,60

photo 1 : coupes anatomiques des éprouvettes de chataignier d'infradensité minimum (A) & maximum
(B).

En comparaison & la diversité des densités dans les bois (de 0,10 g/cnt pour le balsa & 1,30
g/len? pour |'amourette) cette essence se situe dans la gamme intermédiaire. Quant & la large

gamme de densité rencontrée, elle sexplique far la talle des éprouvettes qui a permis disoler
des tissus de porosités tres différentes.

Enfin, nous pouvons remarquer un léger effet de la profondeur du prélévement sur la densité
(figureld). On observe une baisse de la densté a proximité de I'écorce. Ceci pourrait
sexpliquer une fois encore par la talle des éorouvettes qui a permis un prédévement de part et
dautre de la zone de trangtion entre l'aubier e le duramen. Dans la zone duraminisée, la

présence d'extraits a tendance a augmenter la densité.

0,65 4
0,61 -
R - 3
0,55 1
§ ' ;
>
s 05 s
£ 0,451
o
<
£ 04 ! !
0,35 4 y =0,0107x + 0,426
s R? =0,1007
03 T T T T T
0 1 2 3 4 5
profondeur aproximative du prélevement (mm)

figureld : effet dela profondeur du préévement sur I'infradensité.
[1.3. Module d'élasticité longitudinal en traction
[1.3.1. Matériel et méthode

Les essais sont réaisés sur les éprouvettes a l'état saturé et sec al'air. Le placage est placé sur
une machine d'essai mécanique (DARTEC). Il et saré entre deux mors auto-serrants (i.e.
plus I'effort de traction et important, plus I'effort de compresson du mors sur |"échantillon

est important). Un extensométre mesure le déplacement entre deux "couteaux" pincées sur le
bois (figurel5A).
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Mors
' k auto-serrant Charg{ (kN)

—— Extensométre
— &

; >
[ Extension
_‘ @

figurel5 : Essai detraction dansladirection desfibresdu placage (d'aprésSassus 1998).

Sur les éprouvettes déformées par le séchage, les courbes extenson/charge sont difficiles a
exploiter : une traction uniaxide sur un placage courbé induit une flexion en plus de la
traction et nécessite un capteur sur chaque face (ce dont nous ne disposions pas), pour étre
correctement interprétée.

Dans la patie linédre de I'essai (figurel5B), les champs de contrainte s et de déformation e
sont supposes homogenes dans la zone de mesure de I'extensometre. Le module d' dadticité
longitudina B_est dors:

S L lo
E, =-t=p2 10
LL ew pS (10)

avec p: pente delacourbe extenson/charge,
lo : base de mesure de I’ extensométre (10 mm),
S : section du placage (supposée homogene, mesurée au centre de la mesure).

La mise sous tendon seffectuait a la vitesse de 5 pum/s jusqua une déformation de 0,2% a
I'éat saturé et 0,1% a I'éat sec. Le retour éait piloté en charge (5 N/s) jusgua O N. Ces
vaeurs ont éé déerminées dgpres des essals expé&imentaux sur des éprouvettes témoins de
maniere a sassurer de rester dans la partie linéaire et surtout a ére loin de I'endommagement
puisgue les éprouvettes devaient étre réutilisées pour des essais complémentaires.

Le capteur de force est de capacité + 25 kN, le constructeur annonce une précison de 1% en
pleine échdle. Utilisant le capteur bien en dessous de sa plage de fonctionnement optimum
(force maximum de l'ordre de la centaine de Newton), une cdibration pour les faibles forces a
été réaiste en mesurant la force pour des masses suspendues de 5 a 50 kg. On constate de
maniere reproductible une parfaite linéarité et un bon édonnage. On peut donc considérer
I'erreur sur la mesure de I'ordre de la précision de I'affichage lors de I'&aonnage : £ 0,001 kN.

L'extensometre a une longueur utile de 10mm et permet de mesurer des alongements de
1 um soit une erreur sur la déformation de 0,01 %

La précison sur la mesure de la section est estimée a 5um par coté soit une erreur de 0,5 %
sur lamesure d'épaisseur et 0,1 % sur lamesure de largeur de I'éprouvette.

On en déduit une erreur globale sur la mesure inférieure a3 %.
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Lorsgque les courbes extenson/charge mettent en évidence une patie linéaire suffisante,
I’erreur de mesure du module d' éadticité est faible. Lorsque cda n'a pas é¢€ le cas, I'essa n'a
pas été pris en compte.

[1.3.2. Résultats
Le module déadticité éant fortement li€ a la densité de I'éprouvette, nous présentons auss un
module specifique qui est le rapport du module par l'infradensté (D) de I'éorouvette. Ce
module spécifique est plus représentatif de larigidité de lamatiére ligneuse,

L es résultats des mesures sont récapitul és dans le tableau 5.

E sat Esat/ D, Esec Esec/ D,
min 2295 5445 2348 5826

moyenne | 7529 16244 10017 21442
max 19226 32576 30388 60671

écart type| 3166 5876 5174 9877

tableau 5 : données statistiques sur les mesures de module (en MPa) et de module spécifique (en
MPa.cm®.gt) sur les éprouvettes de chataignier saturéet sec al'air

I1.4. Retraits

La déformation de retrait au séchage est le rapport de la variation dimensonndle entre I'éat
saturé et I'éat anhydre sur ladimension al'éat saturé.

Eer = (Lsat-Lo) [ Leat (11)

Les déformations de séchage éant petites dans la direction longitudinade (de I'ordre du pour
mille dans le bois normd), il Sagit de mesurer les échantillons avec un maximum de
précison. Diverses techniques ont éés mises au point pour accroitre la précison de cette
mesure (jauges de déformations, interférométrie laser...) mas ces techniques sont souvent
asez colteuse. Nous avons privilégié des techniques afaible colt.

11.4.1. Matériel et méthodes

L'éa saturé des éprouvettes est assuré par le maintien des éprouvettes dans I'eau depuis leur
prélévement. L'éat anhydre est obtenu par passage al'éuve a 103°C pendant quelquesjours.

11.41.1. Mesure par contact

1. Description del'outil

Les bases de cette méthode ont éé mises au point par Frangois Sassus Sassus 1998). Les
dimensons tangentielles et longitudindes sont mesurées relativement a une référence (cae
méallique). L'appareil de mesure et conditué de deux comparateurs (de type Mitutoyo)
solidaires d'un systeme de postionnement des échantillons. Les points d'appui du placage sur
le béti sont :

plan pour le bord dansla direction longitudinale,

ponctuel pour le bord tangentid (figurel6).

Deux comparateurs viennent Sappuyer sur les autres bords du placage par des contacts
ponctuds sur le bord tangentid et plan sur le bord longitudind. La mesure est d abord
rédiste sur une cae en duminium (de dimensons de l'ordre de celles des placages) dans des
conditions de température condantes dfin de Saffranchir des problémes de dilataion
thermique de la cde e du béi. La largeur et la longueur des éprouvettes sont mesurées
rel ativement a cette référence.
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Chapitre 2 : Propriétés physicomécaniques du bois al'échelle macroscopique élémentaire en liaison avec lamise
en précontrainte et la présence de bois de tension

bétit
comparateur i

:D eprouvette

figurel6 : mesure desdimensionsdu placage par la mé&hode de contact (d'aprésSassus 1998)

La mesure par contact et rapide, elle nécesste le temps de cder le placage sur le béti,
I'acquisition se fat directement sur ordinateur. Ne disposant pas d'une cade cdibrée, cette
méhode permet de mesurer précistment les varidions mais ne permet pas une mesure
absolue de longueur.

2. Sourcesd’erreur

I. Précision des capteurs
La précision des comparateurs est de 3 pm.

ii. Contacts capteur / échantillon / béti

Une des sources derreur vient de I'erreur de repositionnement lors de la butée du capteur sur
I'échantillon. Dans le cas d'un contact plan, la mesure et rédisée toujours sur la partie, la plus
externe de I'échantillon dans la large zone du cepteur. Dans le cas du contact ponctuel, c'est
toujours la méme postion qui va ére sondée, a condition que I'échantillon n'évolue pas. Le
retrat du bois dans la direction tangentidle é&ant important, I'utilisation du capteur plan
semble plus adéquat pour la direction longitudinde (figurel?).

Yaia

figurel? : influence du retrait transverse sur la mesure de retrait longitudinal : cas des contacts plan ou
ponctuel

Pour la mesure dans la direction tangentidle, le retrat longitudind éant fable, le contact
ponctuel semble plus précis.

ii. Dé&ormation des placages

Une autre source d'erreur vient du fait que la mesure e la projection a plat d'un échantillon
qui lui N'est pas toujours plan. L'héérogéenété de propriétés dans le placage peut entrainer des
déformations non homothétiques ; par exemple le placage plan a I'é&at saturé sera courbé dans
leplan LR &I’ &at anhydre (figurel8).
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état vert état anhydre

figurel8 : déformation d'un placage au séchage.

Pour limiter cette erreur, la fleche et réduite (presque annulée) en pressant le placage dans la
mesure par contact.

Les placages peuvent auss fléchir dans la direction tangentidle (figurel9). Dans ce cas
I'erreur dans la mesure de la largeur est la fleche e au niveau du comparateur. La fléche
maximae (au milieu du placage) dépasse rarement 1 mm, cela représente une erreur de 6%
dans le retrait tangentid. Pour limiter la fleche prise en compte dans la mesure, le papeur et
placé le plus prées possible de I’ gppui point (Sassus 1998).

.

|_comparateur :”Q

figurel9 : flexion desplacagesdansleplan LT (Sassus 1998).

3. Erreur expérimentale
Sassus a estimé l'erreur expérimentale. La mesure est répétée 10 fois sur 32 placages dans
I’éat humide et sec. La moyenne des écarts-types des mesures sur un méme placage ans que
I’ écart-type maximum sont reportés dans le tableau 6.

L (pm) T (pm)
DLioy=7 DTimoy=19
Etat humide moy moy
DLinax=10 DTinax=60
Etat sec Dlmoy=12 | Dlmoy=35
DLynax=27 DTax=85

tableau 6 : erreur de mesur e des dimensions des placages par la méthode de contact (Sassus 1998)

L'erreur maximae cumulée sur la dimengon longitudinde et de 37 um, ce qui correspond
sur un placage de 50 mm a une vaiaion dimensonndle 0,7%.. La variation dimendonnele
correspondant & I'erreur moyenne est de 0,2%.. Dans la direction tangentielle, pour une
largeur de placage de 15 mm I'erreur maximae correspond & une variaion dimensonnele de
1% contre 0,3% pour |’ erreur moyenne.

Ces vdeurs sont faibles. Comparativement pour le bois de tenson, des vadeurs de retrait
longitudind supérieur a 5%. sont couramment énoncées dans la littérature. Pour le bois
normd, le retrait longitudind est de I’ordre de 2%.. Cette valeur est critique par rapport a la
précison de mesure des déformations longitudindes. Pour fare face a cette difficulté un
grand nombre d'échantillons est observeé pour faire ressortir les tendances généraes.
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Chapitre 2 : Propriétés physicomécaniques du bois al'échelle macroscopique élémentaire en liaison avec lamise
en précontrainte et la présence de bois de tension

11.4.1.2. Mesure Sur images scannees
Une éprouvette et numériste sur un scanner. Un traitement par andyse dimage extrat les
contours de I'objet sur I'image et une procédure permet de déterminer le rectangle équivalent a
la zone détectée.

1. Avantages attendus de la méthode
Comme nous l'avons vu c¢i dessus, les mesures par la méhode par contact sont entachées
dune erreur liée au contact méme. L'idée de la mesure sur image scannée et dintégrer tout le
bord de I'échantillon.

2. Matériel
Les éprouvettes pour les retraits L et T sont issues des éprouvettes utilisées pour les essais de
traction. Ces éprouvettes sont retaillées aux deux extrémités pour avoir une dimension de 50
mm suivant L. Une légere pente est donnée aux faces RT de I'éprouvette pour éviter que le
bord soit imagé en méme temps que la surface (figure20). L'éat de surface de la face
inférieure de I'éprouvette qui sera scannée est ensuite rectifié par un léger pongage.

.
I L Surface scannée

T

figure20 : schéma d'une éprouvette usiné pour lamesuredu retrait par mesure sur image scannée

3. Méthode

i. Principe de lamesure

Dans le cas des échantillons pour les retraits R et T, la totdité de la surface est numérisée an
véllant & toujours pogtionner I'échantillon de la méme maniére sur la plague du scanner
(direction tangentielle horizontalement).

Pour les retraits L et T, la mesure suivant T est obtenue directement pour chaque extrémité et
lamesure suivant L est réglisée par comparaison a une cae de référence (figure21).

L tot éch = L tot rer — (L gréf"'Ldréf)"'(Lgéch"'Ldéch) (12)

Echantillon

L tot éch

Fenétres de numérisation

figure2l : principe de mesure des dimensions sur image scannée
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ii. Acquidtion del'image

Outil et conditions expérimentales

La numérisaion de la surface des échantillons est rédise sur un scanner commercid "haute
résolution” de la marque EPSON. Le logicid dinteface de la méme marque permet de
prédéfinir la ou les zong(s) a numériser, la résolution et la dynamique de niveaux de gris. Ce
logicid est appeé depuis un autre logicied de gestion dimages permettant |'enregistrement
automatique des images avec incrémentation du numeéro accroché au nom.

L'éclairage de I'échantillon se fait par la rampe. La numérisation se rédise a capot ouvert dans
une piéce noire, aind I'échantillon et éclairé et le fond est noir figure2l). C'est ce contraste
qui permettra de tracer le contour de I'échantillon.

Les forme, talle e podtion des fenétres de numérisation sont mémoristes &fin que les
conditions restent identiques pour toutes les acquisitions.

L'échantillon et posé toujours au méme endroit, pardldement a la rampe pour une meilleure
résolution dans la direction L. La zone correspondante est celle préconisée par le constructeur
pour les acquisitions a forte résolution : proche du point de départ de la rampe et du cbté de la
glissére de déplacement. Ceci ain de minimiser les erreurs de dérive pendant I'avance de la
rampe.

Résolution

La résolution donnée par le constructeur est de 1200 x 2400 pixels par pouce (ppp). Cela
sgnifie que la rampe de baayage est équipée de 2400 capteurs CCD par pouce (soit 944
capteurs par cm) et se déplace avec un pas minimum de un 1200°™® de pouce (soit 472 pas par
cm). Aing la talle minimum du pixel et de 106 x 21,2 pum Celte précison et insufisante
pour les mesures que I'on veut rédiser. L'image et ensuite interpolée pour mornter a 9600 ppp
dans les deux directions (soit 2,64 pum par pixd). Cette technique permet daugmenter
atificidlement la résolution en créant des pixels dont le niveau de gris et donné daprés les
pixels voisns. Cette technique a tendance a créer un flou, mais dans le cas dune détection de
contour, I'gustement se trouve plus finement placé. Sur I'exemple ci-dessous, une image 5 X 5
pixel2 est interpolée a 10 x 10 pixel2 On observe que la limite de seuil contourne plus
finement les formes Pour une limite de seuil donnée, la surface occupée par les pixds
"sombres' (niveau de gris inférieur ou égd a 128) passe de 48 unités dair (ua) a41 ua

208 255 255
255 255
255 255

128 127

o

255 255

B8 FE B B

255 255

255 255

255 255

255 255

BB B B

255 255

255

¥

255 255 255

- limite de seuil (seuillage entre les niveaux de gris 128 et 129)

figure22 : effet del'interpolation sur la position d'une limite de seuil
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Chapitre 2 : Propriétés physicomécaniques du bois al'échelle macroscopique élémentaire en liaison avec lamise
en précontrainte et la présence de bois de tension

La contrepatie de l'interpolation e que la talle du fichier image e consdérablement

dourdie. Cest ce qui expligue que les mesures suivant L soient rédisées sur deux fenétres
d'observation.

Choix de la dynamique des niveaux de gris

L'acquigtion des images se fait en niveaux de gris. Le scanner numérise limage sur 10 bits
soit 2% = 1024 niveaux de gris. La figure23a donne I'hisogramme de la répartition des
niveaux de gris sur l'image. Puis limage et enregistrée sur 8 bits (256 niveaux de gris) pour
pouvoir ére lue sur la plupat des logicids dimagerie (figure23b). Avant I'enregistrement de
l'image, il est possble de borner la zone utile, i.e. la zone sur laquele l'information de niveaux
de gris et présente (figure23a), & and daugmenter la dynamique dans l'image finde. Ce
bornage peut ére fat une fois pour toutes ou recaculé automatiquement par le logicid pour
chague acquistion. Afin de sassurer que l'ensemble des images soit pris dans les mémes
conditions, la totaité de I'échelle de gris et prise en compte. Les 1024 niveaux sont donc
redigtribués sur 256 niveaux de gris. Il y a donc une perte de dynamique, mais il a semblé
préférable de ne pas "tronquer” I'image pour disposer de I'ensemble des données brutes.

Zone utile
E33700- = E33700-
échantillon
= 506960- ~— HOE9ED-
(0] [5) \
X X
o o
c 380220- c 380220- cde
5 3 fond ¥
O 253480 8 253480
o c
g 3
A " O 126740- S 126740-
échantillon ‘@ @
L L
- oL . . : .
b B11 1023 cC 0 B2 127 191 255
a Valeur de niveau de gris Valeur de niveau de gris

figure23 : exempled'image (a) et son histogramme de niveaux degrisb : sur 10 bits, ¢ : sur 8 bits.

iii. Traitement des images

Outil

Une des premiéres préoccupation fut le choix dun logicid dandyse dimage. Les logicids
commerciaux Optimas et Visilog & le logicid Micromorph développé par le centre de
morphologie mathémetique de I'école de mines de Fontainebleau ont particuliérement attiré
notre atention. Tous ces logicids sont "ouverts', & permettent I'écriture de "routing’ chacun
dans leur langage de programmation. Les deux premiers ont pour avantage sur le dernier leur
convividité e la gestion rgpide des taches smples. Au find, nous avons opté pour Optimas,
en raison de sa large utilisation par la communauté scientifique du bois (CEMAGREF, INRA,
Cirad-Kourou, Laboratoire de Pdéobotanique de I'Universté Montpdlier 2, Inditut de
Biologie de I'Universté de Frelburg). Optimas et programmé en ALl (Andyticd Language
for Images) qui est un langage dérivé du C++.

Calibration spatiale

En début de procédure, la correspondance et rédisée entre la résolution de numérisation
(9600 ppp pour la mesure L, 2400 ppp pour la mesure RT) et la talle du pixe dans Optimas.
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Ains l'ensamble des caculs seffectue directement dans l'unité de cdibration (en micrometre
pour cette gpplication).

Seuillage et détection de contours

Il sagit de trouver une méhode répétable de détection du contour de I'échantillon et de la
cde. De larépétahilité de cette détection dépend la précision de lamesure.

Le bois ayant tendance a séclaircir entre I'éat saturé et I'état sec Oumonceaud 2001), il ne
peut ére fixé de vaeur seuil unigue pour I'ensemble des humidités. De plus, cette variation de
couleur et propre a chague échantillon voire chaque portion déchantillon. La vaeur doit
donc étre recal culée pour chague image (Lahbabi 1995).
N'ayant pas acces aux agorithmes décrivant les sauillages automatiques proposss dans
Optimas, il a é&é chois de réecrire la procédure de seuillage de Lloyd daprés Ridler et
Cavard utilisé par Lahbabi (Lahbabi 1995). Cette procédure se résume en 5 étapes :

- Choix dune vaeur arbitrare k de seuil (hous prendrons pour cette valeur le

niveau de gris moyen calculé pour I'image).

- Par cette vaeur de seuil, I'image est divisée en deux régions C; et Co.

- Lesniveaux de gris moyens m et m et les nombres de pixels associés N et No
sont cal cul és respectivement pour C; et Co.

- Unenouvdle vaeur de seuil est donnée par
:rr1+rrz M- 12 N2)
K I NF N " (Nl (13)

- Lestrois derniéres éapes sont répétées jusqu'a la sabilisation de lavaleur.

L'dgorithme de Ridler e Cdvard ne différe de cdui-ci que par I'absence du second terme
dans I'équation donnant k. Ce second terme a été rgjouté par Lloyd pour prendre en compte
que la probabilité pour un pixel d'gppartenir a C; ou a C; et différente (Lahbabi 1995).

La détection du contour e fait le long de la ligne de seuil. Seule une redtriction sur la surface
des zones détectées permet que ne soient pas prises en compte d'éventuelles poussieres venues
Se déposer sur lavitre.

Principe de calcul du rectangle équivalent

Pour la zone détectée sont calculés : l'aire, le centre de gravité et les moments dinertie k, Iy et
Ixy (Ix : Inertie dans la direction X (i.e. par rapport a I'axe Y), |, : Inertie dans la direction Y
(i.e. par rapport al'axe X) et 1y, : Terme de couplage X/Y).

Lazone est aors gustée a un rectangle ayant :
- le méme centre de gravité que lazone
- lesmémes moments dinertie dordre 2

La zone e le rectangle gusé nont pas nécessarement la méme are. En effet, il ex
impossible de respecter smultanément toutes les données de géométrie. Cependant, I'aire sera
tresvoisne s la zone est a peu pres rectangulaire.

Le résultats en sortie sont :

- les coordonnées X et Y du centre du rectangle (par rapport au référentie
OPTIMAS de I'image)
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- lalongueur du grand c6té
- lalongueur du petit coté

Ces données sont automatiquement exportées vers Excel ou une macro programmée sous
Visud Badc exécute les caculs intermédiaires pour renvoyer une feuille de résultats avec les
longueurs en um des échantillons.

L'ensemble des mesures est rédisé automatiquement par Optimas en fonction des parametres
réglés dans la fenétre de réglage (figure24).

B Mesure de retrait par analyse d'inage LMGC - Bois M=l E3
- Entrée: - Images Mesure de retrait :
Repertoire des images e ane [1001
lE:\Bluno\Hetlait scamChat? s _J L O RT
n* demigre image : |1 384
Prefize des noms de fichisrs  — Type dimage (L
Ichat-?S- | C bt & jpg O bmp ‘ traiter ure image sur |1

- Calibration

{f“ 4800 ppp ¢ 5400 ppp ¢ G000 ppp €+ 9600 ppp Autre:l falule} ‘ 0K I Anrler

figure24 : boite de dialogue pour leréglage des paramétres de mesure.
4. Validation

i. Influence de latemp&ature

La source lumineuse placée sur la rampe de déplacement et susceptible de créer un
échauffement lors dune utilisstion prolongée. Cet échauffement pourrait avoir une influence
aur la mesure s dle génére une dilaaion de la cde ou modifie I'humidité du bois
L'utilisation d'un thermocouple placé entre I'échantillon et la vitre a permis de déecter une
hausse de 3,2°C gpres 100 passages successfs de la rampe sous I'échantillon. Les échantillons
ne restant que quelques secondes sur la vitre, on peut supposer que cda ninflue pas sur leur
éa dhumidité. En revanche, la cde de référence qui éat dors en duminium subit une
dilatation thermique de 1,2 pm /°C (dilaaion thermique de I'duminium : 24x10° /°C). La
cale de &érence a éé remplacée par une référence peinte sur du verre (dilatation thermique
du verre: 1x10° /°C).

il Essais de répétabilité

La mesure est répéée 20 fois consecutives avec repositionnement manuel de I'échantillon
entre chague mesure sur 3 placages a I'éat sec a l'ar. La moyenne des écarts-types des
mesures sur un méme placage ansd que I’ écart-type maximum sont reportés dans le tableau

ci-dessous.

L (um) T (um)
Dl_moy:5 DTmoy:6
DLmax=9 DTmax=9

tableau 7. erreur de mesure des dimensons des placages par la méthode daprés images
numérisées

iii. Comparaison avec la méthode par palpeur

Au regard des essais de répétabilité des deux méthodes (tableau 6 et tableau 7), la méthode
par scanner semble intéressante. Afin de conforter ces essais, I'ensemble des éprouvettes de
chéataignier et mesuré avec les deux méhodes pour chague humidité déquilibre. Les retraits
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sont ensuite comparés. En effet, ces deux mesures permettent un cacul différentid mas pas
une mesure absolue en raison de l'absence de cde édonnée. D'autant plus que la cae de
référence n'est pas laméme dans les deux méthodes.

La moyenne des écarts des mesures de retrait suivant les deux méthodes est égde a 0,19 %
suivat L et 3,24 % suivant T. A la vue de ces réaultats et de la comparaison des mesures
présentée sur la figure25, nous pouvons dire que la mesure suivant L est assez satifaisante
puisgue la moyenne des écarts se Stue dans la gamme dincertitude du comparateur mitutoyo.

20% 7 25,00% A
-
y = 0,9829x + 0,0018 ° B
R?=0,4496 20,00% A IS y=0,5138x+0,061
' 4 R®=0,1098
-

1,5% A

15,00% A
1,0% A rs
10,00% A
PANPS
o oo %9 ¢

'9"% °
o o 0

0,5% A
5,00% 4

retrait L mesuré d'apres images
retrait T mesuré d'aprés images

0,0%
0,00%

0,50%

1,00%

retrait L mesuré par contact

1,50%

0,00%
0,00%

5,00%

10,00%
retrait T mesuré par contact

15,00% 20,00%

figure25 : Comparaison delamesurepar contact avec lamesuresur imagessuivant L et T.

En revanche, la mesure dans la direction tangentidle n'est pas du tout satifaisante et ceci se
confirme a la vue de la disperson des mesures de retrait dune extrémité a l'autre de
I'échantillon. Malgré une possible variabilité de dructure et de propriétés dune extrémité a
l'autre de I'éorouvette, de tels écarts de mesure ne peuvent ére dus qu'a une erreur dans la
mesure.
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figure26 : comparaison du retrait tangentiel d'une extrémité et de|'extr émité opposée.

Bien que la méhode de mesure sur image ait é@é optimisée pour la déermination du retrait L,
I'erreur importante suivant T est surprenante. Diverses causes peuvent lui étre attribuées :

- L'éat de surface des sections RT est plus propre que celui des sections RL.

- Lalégere pente donnée a la section RT évite I'effet d' "ombre" de bord pour la
mesure suivant L, dors qu'un tel usinage n'a pas été rédisé pour lesfaces RL.

- Le repostionnement manud de I'échantillon induit une erreur sur la talle de la
Zone intégrée pour lamesure
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- La résolution annoncée et deux fois moins importante suivant la direction T
(1200 ppp contre 2400 ppp suivant L)

- Le repositionnement moteur (progression de la rampe) est peu fiable dors que
I'écart entre les photos récepteurs (capteur CCD) reste identique pour tous les
essals (notamment dans les fenétres d'observation préenregistrées).

Au vu de ces remarques, il semble que cette méthode ne permette pas la mesure smultanée

suivant deux directions. Toutefois, méme pour les mesures dans la direction L, certaines
améliorations pourraient étre envisagees pour augmenter la précison

5. Améliorations envisageables

. Résolution

Plutdt que dinterpoler Iimage lors de son acquistion, limage pourrait ére acquise en
résolution maximae rédle (1200 ppp ou 2400 ppp) e linterpolation serait rédisée lors du
tratement de limage. Ceci permettrait daléger consdéablement la talle des images qui
pourrait aors étre stockées sous des formats n'affectant pas du tout le contenu (.bmp ou tif).
Ceci permettrait auss de numériser toute I'éprouvette sur une seule image et and de limiter le
cumul des erreurs.

ii. Eclarage
Une des principdes causes dereur et liee au seuillage qui dépend de la claté de
I'échantillon, fonction de son humidité. Pour saffranchir de ce probleme, I'échantillon pourrait
ére éclaré par le dessus. Aingd, ce serait I'ombre de I'échantillon qui serait mesurée. L'image
serait donc quasiment binaire : fond clair et objet noir.

[1.4.2. Résultats
Afin dhomogénéser la présentation, tous les résultats présentés correspondent a des mesures
réalisées avec la méthode par contact.

Les résultats des mesures de retrait sont récapitulés dans le tableau 8.

Valeur

Valeur

Valeur

Valeur

. P . Ecart type
minimum moyenne médiane maximum
Retrait L 0,04% 0,44% 0,41% 1,37% 0,26%
Retrait T 4,14% 8,76% 8,56% 16,13% 2,19%

tableau 8 :
chéataignier.

11.5. Point de Saturation des Fibres (PSF)

Le point de sauration des fibres (PSF) est la vadeur dhumidité en dessous de laguedle
commence a sexprimer le retrait. Pour cette humidité, les lumens se sont vidés de I'eau "libre’
quils contenaient et les parois cdlulaires sont encore saturées d'eau dite "liée'".

données statistiques sur les mesures de retrait L et T réalisées sur 96 éprouvettes de

Sdon la définition technologique, le PSF est donné par I'ordonnée a l'origine de la droite de
régression linéaire entre humidité du bois et retrait. Cette vaeur correspond a I'humidité
extrgpolée pour laquele le retrait et nul (figure 27). Afin de minimiser les erreurs, seuls les
PSF dont les droites de régression linéaire ont éé obtenues avec un R? supérieur a 0,98 sont
conservés. Cette redriction limite les ereurs, mais il peut ariver que des ereurs se
compensent & que les points soient trés bien dignés magré une erreur potentidle. Certaines
vaeurs"aberrantes' de PSF ont donc auss été diminées (supérieurs & 90 % par exemple).
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0% T T T T T
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Retrait suivant L

figure 27 : Détermination du Point de Saturation des Fibres (exemple dansladirection L)
Lanotion de PSF est sujette a discussion et on peut se poser quelques questions. ..

- I'appelation "point de saturation des fibres' et dle vaable ou devrions nous parler de
I'nhumidité de départ du retrait ?

- qudleest lavdidité de I'extrgpolation de cette humidité d'aprés 3 points seulement ?
- estil rasonnable de sattendre a une relation linéaire ?

Malgres ces questions, cette vaeur dextrgpolatiion, méme s €dle ne représente pas, au sens
physque, le "point de sauration de la fibre', met en évidence des différences de
comportement quil semble intéressant d'observer et de commenter.

11.5.1. Matéid et méthode

Les mesures de PSF ont éé réadisées en méme temps que les mesures de retrait sur I'ensemble
des échantillons. Pour cela entre la mesure a I'éat saturé et la mesure a I'é@at sec, deux autres
points de mesure ont éé rédises pour deux humidités intermeédiaires. Les éprouvettes éaent
maintenues dans un vase sous vide patid en présence de solutions sdines jusgua
gabilisation de la mase de 8 dentre dles. Une solution de NaCl permettant de prévoir une
humidité de I'air de l'ordre de 75 % a 25°C soit une humidité du bois de I'ordre de 135 % et
une solution de Mg(NQOs), pour une humidité de I'air de I'ordre de 50 % soit une humidité du
bois d'environ 9 % (Thémdin et Vergnet, A paraitre).

L'humidité de sabilisstion (H;) de chague échantillon est ensuite recdculée pour chaque éat
(i) d'aprés samasse al'humidité donnée (M) et sa masse anhydre (Mo).

Hi = (Mui - Mo) / Mo (14)
Enfin il est possble de déinir pour chague direction le coefficient de rétractabilité a donné
par a (%/ %) = retrait tota (%) / PSF (%) = ertot / Hpse (15)

[1.5.2. Résultats

Les réaultats des mesures de PSF sont récapitulés dans le tableau 9. En premiere ligne figure
le nombre de valeurs prises en compte aprés retrait des valeurs "aberrantes’.

Le PSF est caculé d'gpres les mesures rédlisées dans les deux directions: T et L.



Chapitre 2 : Propriétés physicomécaniques du bois al'échelle macroscopique élémentaire en liaison avec lamise
en précontrainte et la présence de bois de tension

suivant T suivant L
nombre de valeur 51 72
minimum 20,00% 10,46%
maximum 51,49% 57,62%
moyenne 35,37% 28,76%
écart type 7,25% 8,07%

tableau 9 : données statistiques sur lesvaleurs mesur ées de PSF

[1l.PARAMETRES DE MICROSTRUCTURE

Cette partie du travail a étéréalisée en collaboration avec Julien Ruelle qui était alors en stage de
Licence de Biologie Céllulaire et Physiologie (Option Physiol ogie Végétale Appliquée) del'Université
Montpellier 11.

Sur chacune des éprouvettes de chétaignier testée physiquement e mécaniquement, une coupe
anatomique est réaliste a chague extrémité. Ces coupes permettent de connditre les types de
tissus présents dans I'éprouvette e leur abondance relative. Nous nous intéressons
particuliérement ala proportion de fibres comportant une couche géatineuse.

[11.1. Matéria et méthodes

111.1.1. Matériel végétal
Aprés lI'essal de traction a I'é&at saturé, les extrémités de I'éprouvette sont prélevées. Sur ces
morceaux de 10 mm de longueur, I'extrémité "écrasee” par les mors de la machine dessai est
sarée dans I'étau pour rédiser la coupe au microtome. Aing, la partie observée n'a pas été
endomagée.

[11.1.2. Contraintesliéesal'analyse d'image

Les coupes sont destinées a ére numéisées pour un traitement automatise par anadyse
dimage. Ce traitement automatique impose certaines contraintes :

- absence de fissuration dans I'échantillon

- quaité de coupe impeccable sans déchirement (notamment autour des
vaiSsealX)

- reproductibilité dans I'épaisseur de coupe et la coloration

- contraste entre paroi et lumen

- contragte entre fibre normale et fibre a couche géatineuse

Aucun contragte particulier n'est requis pour distinguer le parenchyme puisque sa présence n'a
pas été prise en compte dans I'éude.

[11.1.3. Coupes anatomiques

L'utilistion des couteaux rigides traditionndlement utilisss en microtomie autorise des
coupes de 10 a 20 um. La qualité de ces coupes est irréprochable quand le couteau et
pafatement aff(té. Cependant, la lame sémoussant repidement, un &ff(tage régulier et
nécessaire. Ne disposant pas de dispostif daff(tage au laboratoire, d'autres méthodes ont &é
recherchées. Afin dobtenir des coupes auss fines que possbles, nous nous sommes orientés
vers les techniques dincluson. En plus de la finesse des coupes, ce procédé permet une bonne
répétabilité dans I'épaisseur des coupes et une coloraion plus homogene puisque I'ensemble
des lames sont colorées en un seul bain.
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Aprés des essais avec des méthacrylates de méthyle, nous avons findement abouti avec l'aide
du Cirad Biotrop (histologie) a I'utilisation de résne HPMA (Hydroxypropyl méthacrylate)
(protocole en annexe). Cette résine dga utiliste par ce laboratoire pour l'incluson de pépins
de raisn (communication personnelle J. Escout) a permis une trés bonne & rapide
imprégnation du tissu ligneux. Des coupes de 1,5 a 9 um sont dors rédissbles sans grande
difficulté a I'ade dun microtome rotatif a lames jetables. Cependant, le procédé de dépbt de la
coupe sur la lame nécesste une réhumidification de la coupe qui seche aprés adhésion sur la
lame. A cet ingant, le fort retrait du bois dans les directions radide et tangentielle généere de
larges fissures (photo 2). Ces fissures ont &é minimisées par un séchage des lames a l'ar
ambiant, mais leur présence est rédhibitoire pour une utilisstion en vue dun traitement par
andyse dimage.

ot T s e e i * -
= 1 + - 1 L e 1
_—. . % g : e £le

photo 2 : fissurations au séchage d'une coupe de hétreinclusdansunerésine HPMA.

Les difficultés rencontrées lors de ces essais nous ont amenés a nous tourner & nouveau vers le
microtome a glissére traditionnd (marque Rechert). Le couteau rigide éant maintenant
remplacé par un porte lames jetables. Des lames "tissus durs' de la marque Feather ont donné
un résultat trés stisfaisant. Les lames sont changées régulierement pour assurer un tranchant
parfait a toutes les coupes.

L'épaisseur des coupes a été optimiste a 15 pum, épaisseur la plus fine permettant une
réussite quas systématique de la coupe. Le recuel des coupes se fait sur les lames avec le
doigt. Les coupes sont ensuite déposées dans un panier formé d'une armature en duminium,
dont le fond est une toile en nylon composée de mailles trés fines sur laguelle vont reposer les
coupes durant toute la coloration. L'utilisation du panier permet un maniement minimum des
coupes et minimise aingd leur dégradation.

[11.1.4. Coloration

Le premier objectif de la coloration est de donner du contraste a la matiére ligneuse qui
gppardt tranducide sur des coupes minces observées par microscopie photonique en lumiere
trangmise. Pour cda la safranine et couramment utiliste, toute la matiére ligneuse y et
colorée en rouge, sans digtinction des tissus. Dans le cadre de cette éude, nous souhaitons
différencier les cellules de bois norma de cdles de bois de tenson comportant une couche
gdatiineuse. Pour cela, nous devons utilisr un colorant Spécifique de la lignine ou de la
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cdlulose. La coloration la plus figble et probablement la réaction de Wiesner Dop et Gautier
1928). Cette réaction colore spécifiqguement la lignine. Aing, la fibre G gppardait incolore.
Cependant, il y a deux inconvénients mgeurs a cette méthode : la coloration est fugace (ce qui
nécessite une prise de vue rapide dans les minutes qui suivent la coloration) et I'absence de
coloration de la fibre G risque de la confondre avec les lumens lors du traitement par andyse
dimage. Les doubles colorations traditionndlement utilistes telles que SafraningBleu Adra
ou SdraningdFast Green permettent de bien différencier a I'odl la fibre G qui gpparait
respectivement en Bleu et en Vert dors que le reste des tissus est coloré en rouge. Divers tests
nous ont montré quil est difficile de Sfparer les couleurs par andyse dimage. De plus
I'utilisation dimages couleur nécessite une numérisation sur 24 hits, soit des images beaucoup
plus "lourdes’ qu'en niveaux de gris. Les recherches se sont tnc orientées vers des colorants
monochromatiques imprégnant plus ou moins la paroi en fonction de sa composition. C'est le
cas de la coloration & I'Azur |1 et de celle au Bleu de Méhylene Aluné. Ces deux colorants
donnent des réaultats comparables : la lamelle mitoyenne est colorée en bleu turquoise, la
paroi secondaire en bleu clar e la fibre géatineuse en bleuviolacé foncé (photo 3). Le
protocole expérimentad (Annexe 1) é&ant plus smple pour I'Azur 1, cest ce colorant qui a été
utilisé pour la suite de cette éude.
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photo 3 : coloration al'Azur |1 d'une coupetransversaledehétre

Les"niveaLx de bleu" seront numérisés en niveau de gris sans perte dinformation.

[11.1.5. Acquisition desimages
Les lames sont observées avec un microscope de la marque Leica mis a dispostion par
I'équipe higtologie du Cirad Biotrop. Pour avoir I'ensemble de la coupe (environ 5000 X
1000 pm?) dans la fenétre d'observation, nous sommes limités & un grossissement de 25X. Ce
grossssement ne donnant pas le détaill nécessaire pour nos obsarvations, l'image et acquise
en deux paties qui seront ensuite aboutées. Aing, nous avons utilise un grossssement de
50X. Dans ces conditions, la fenétre dobservation de 2170 x 2763 pm? permet de
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photographier chaque coupe en deux dlichés. Lahabi pour un travall similare, montre que
pour I'é&ude du hétre et du chéne, un grossissement de 50X peut ére suffisant bien quele
préconise un grossssement 100X (Lahbabi 1995). Etant domné la surface des coupes,
l'utilisation d'un grossissement 100X aurait nécessté l'acquisition de 4 photos par coupe ce
qui adourdissat conddérablement le travall daboutage e la talle des images a trater par
andyse dimage.

L'acquistion se fat au moyen dun gppareil photo numérique de la marque Metrix. La
résolution de I'appareil est donnée par le nombre de pixes disponibles pour couvrir la fenétre
d'observation (1316 x 1034 pixe<). L'image est numérisée en 256 niveaux de gris.

Lesimages and numérisées sont ensuite assemblées deux a deux par superposition de la zone
centrale de chevauchement.

En deniére égpe, certaines images sont reprises sur un logicid de retouche dimage (Paint
Shop Pro 6) afin d'diminer des déchets de coupe ou des poussiéres (ou traces de tylles) se
trouvant dans les vaisseaux (photo 4).

photo 4 : nettoyage des vaisseaux sur une coupe de chataignier (A, avant ; B, aprés)

[11.2. Traitement desimages
Le traitement desimages est rédisé sur lelogicid d'andyse dimage Optimeas.

Il donne pour chague coupe, sa surface totale, la surface de matiére ligneuse, les surfaces des
zones de bois avec e sans fibres & couche géatineuse et les surfaces de matiére Igneuse des
zones de bois avec et sans fibres a couche géatineuse.

Il en est déduit le pourcentage de matiére ligneuse, les pourcentages de matiére ligneuse des
zones de bois avec e sans fibres a couche géatineuse sur la surface totde et sur la surface de
matiére ligneuse,

Les détails du traitement des images sont donnés dans I'annexe 2.
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[11.3. Mesures et résultats

Pour chaque éprouvette, les résultats présentés correspondent a la moyenne des résultats
extraits des deux extrémités.

[11.3.1. Correction préliminaire
S on cdcule la densté des éprouvettes d'aprés le pourcentage de maiere ligneuse (%oML)
dans I'éorouvette (r = %ML x densté théorique de la matiere ligneuse (1,54)), on remarque
une surévauation de la quantité de matieére (moyenne des densités aind calculées de l'ordre de
1 glent) (figure28). Cette surestimation peut provenir de l'erreur sur la détection de contour
en rason dun seuillage trop grosser, sur des images de trop faible résolution ou dun défaut
de netteté lors de la prise de vue La limite entre mdiere ligneuse & lumen a ansd éé
systématiquement erronée en faveur de la paroi. D'autres seuillages plus redrictifs pour la
paroi ont é&é essayés en vue dguster les vdeurs de densté aind cdculée aux vdeurs de
densgté macroscopique, les seuils obtenus excluent généraement certaines plages de cdlules
fablement colorées (dans la zone de bois initid). L'ereur en devient dors plus grande
puisque la surface donnée ne tient plus compte de la structure méme. Magré la surestimation
des vdeurs, cdle ¢ éant générae, il serat possble de comparer entre eux les réaultats.
Néanmoins, nous observons que certaines mesures sortent du nuage de points (entouré sur la
figure28). L'anatomie de ces éprouvettes montre qu'il sagit d'éprouvettes a forte proportion de
vaisseaux. Sur ces éprouvettes, la densité @lculée dgprés I'anatomie est beaucoup plus proche
de la densté macroscopique. Cette observation confirme que la surestimation et liée au

saillage.

densité calculée d'aprés I'anatomie
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figure28 : relation entre la densité calculée d'aprés I'anatomie par analyse d'image et l'infradensité
mesur ée pour chaque éprouvette de chataignier

Nous aurions pu, en retirant les éprouvettes aypiques composées mgoritarement de
vaisseallx, donner un facteur correctif pour guster les vaeurs caculées dapres I'anatomie aux
vadeurs mesurées a l'échelle macroscopique. Nous avons préféré reprendre I'ensemble des
données des contours des lumens pour corriger pour chague lumen de chagque coupe I'erreur
engendrée par le décaage du seuil. Il sagit donc de trouver I'erreur en pixd sur le sedillage.

Dans un premier temps, il semble plus petinent dguder les vaeurs de densté issue de
I'anatomie avec les vaeurs de dengté a I'humidité de la coupe anatomique plutbt qua la
vadeur dinfradensité.
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La premiére question est de savoir a qud éa déquilibre se trouve la coupe anatomique
montée entre lame & lamdle (telle que nous l'observons). La coupe éant déshydratée a
I'éhanol, on ne peut pas consdérer que son éat soit saturé. Peut-on considérer quele soit a
I'éat sec pour autant ? Nous nous intéressons ici a la surface de matiére observable éant
donné son retrait. Les travaux de Ishimaru (Ishimaru et Sakai 1988) montrent que pour un
échantillon anhydre plongé dans I'éhanol seul 80 % du gonflement sexprime par rapport a un
témoin plongé dans I'eau. Nous avons d'aprés ce résultat extrgpolé que 20 % du retrait tota
séat exprimé lors du passage a I'@hanol avant montage. Nous supposons ensuite que la
coupe se dtabilise dans cet état dans le milieu de montage. Ains cet éat correspond a une
humidité de 4/5 ®™® du PSF, soit 0,224 en utilisant une valeur moyenne de PSF de 0,28
(Kollmann et Coté 1968).

Connaissant seulement  l'infradengté (Dy), nous déduisons la dengté a I'humidité "h" d'gores
les relations données par Kollmann (Kollmann et Coté 1968).

Ladengtéal’humiditéh: D, = Do x (1 + h) / (1 + 0,84 x h x Dp) (16)
Avec Dp =D, / (1 - 0,28 D)) (densité anhydre) @an

Disposant maintenant des denstés des éprouvettes macroscopiques, connaissant la surface
totale de chague coupe, nous cherchons la surface totde de lumen satisfaisante pour retrouver
Cette dengité.

Dn = Dengité de lamatiére ligneuse x proportion de matiere ligneuse
Dh = 1,54 X (Stot = Siumen) / Stot (18)
Aingd, Symen = Stot (1,54 - Dh) /1,54 (19)

Cette surface totde macroscopique théorique de lumen (Sumen) Que nous appelerons
désormais S" doit ére égde a la somme des "i" surfaces (S™) des lumens qui condtituent la
coupe:

S"= Si Smi (20)
Lacorrection sur le sauillage est rédisée comme suit :

Supposant les lumens circulaires, leurs surfaces mesurées par l'anatomie permettent de
déterminer les rayons r; 5 équivaents. Il sagit de trouver I'ereur de seuillage dr nécessaire
pour donner les rayons corrigés; cor (figure29).

figure29 : principedela correction sur les surfaces pour un lumen supposécirculaire
licor =lia+dr (21)
lasurface corrigée et égdea S cor = S a+dS (22)
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Scor=Prlico’€Sa=prlia
dS/Sa=2xdr/ri,

dotdS=2(Saxp) 2 dr (23)
Aing lasurface totae des"'i" lumens sur une coupe "'j" apres correction est donnée par
S=Si(Sa+t2(Saxp)r?dr (24)

Nous cherchons la valeur de dr telle que pour les j coupes anatomiques, la surface totae de
lumens aprés correction (S7) sapproche au plus prés de la surface totale macroscopique
théorigue de lumens (S™). On utiliss pour cela la méthode des moindres carés, I'ereur a
minimiser sécrit souslaforme:

E=S (S - S52=S/[S" - Si (Sa+y (S a2 (25) avecy =2p*dr
E=S/[(S"-SiSa+ySi(Sa") (26)

Minimiser E revient a chercher la vaeur de y telle que la dérivée de E par rapport a y soit
nulle

Onrérit Esouslaforme: E=S; [Aj +y B2 27

avecAj=(S" - SiS 5 et B =S (Sa"?)

dE/dy=25[Bj (Aj+yB)] =2[S; (Bj A) +Yy S; B)] (28)
dE/dy=0sy=S;(B;A)/S B?

it dr =S [(S" - Si S )(Si (S / 2pY)(S; (Si (Sa"))) (29)

Le cacul rédisé pour les j=192 coupes anatomiques comportant jusqua i=28000 lumens
donne un dr égal a 5,5 um soit 3,3 pixels derreur lors de la détection de contour. Cette vaeur
de dr peut paraitre importante, ceci est notamment dd au fat que les lumens de certaines
celules peuvent ne pas avoir éé détectées lorsquils sont trop petits. La compensation de cette
erreur est donc ensuite reportée sur les autres cellules de la coupe.

Les dengtés caculées daprés I'anatomie avant et gpres correction sont comparées a la dendté
macroscopique a 22,4 % sur lafigure30.
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figure30 : densités calculées d'apres |'anatomie avant et aprés correction en fonction des densités
macr oscopique a 22,4 %

La droite de régresson pour les densités mesurées apres correction est proche de la droite
y=X. L'gustement est donc plus propre quavant correction. On peut remarquer auss que les
éprouvettes a forte proportion de vaisseaux sont maintenant intégrées au nouveal nuage de

points e que la nouvelle densité moyenne cdculée par andyse dimage est plus proche des
densités macroscopiques, ceci confirme la " pertinence” de la correction.

La correction a ensuite &é rédisée sur toutes les cdlules des zones a fibre G pour corriger
auss les mesures de proportion de bois a cdlules a paroi gélatineuse.

[11.3.2. Résultats
La moitié des éprouvettes testées comprenait du bois de tension a fibre G. Ce résultat est
conforme al'échantillonnage qui reposait sur la mesure des contraintes de croissance.

Pour les éprouvettes comportant de la fibre G, toutes les classes de proportions de fibre a
couche G sont représentées jusqu'a 93 % de lamatiere ligneuse.

9 -
8 -
7 1
6 -
5 1- -

O dans I'éprouvette

dans la matiére ligneuse

41
3 1

2 -
0

506 15 25 35 45 55 65 75 85 95

nombre d'éprouvettes

% de fibres a couche gélatineuse

figure31 : hisogramme de répartition du pourcentage de fibres a couche G par rapport a la surface totale
de I'éprouvette et par rapport a la surface de matiére ligneuse (pour les 48 éprouvettes contenant de la
fibre G).
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V. ANALY SE ET DISCUSSION

IV.1. Relation entre propriétés macroscopigques
Dans un premier temps, NOUS NOUS iNtéressons aux relations entre propriétés macroscopiques.

Les coefficients de corrélation entre les différentes propriétés sont calculés (tableau 10).

Chataigneq drlm Jinfradensité] PSEF T PSEL | retrait T | retrait L E sat Esat/Di Esec Esec/Di
drlm 1 NS NS *kk *kk *kk *kk *kk *kk *kk
infradensité ] 0.1132 1 NS NS NS * NS NS NS NS
PSET 0.1525] 00168 1 * > NS NS NS NS NS
PSE L 0.4601] 01701 0.3406 1 NS daial * NS ol *
retrait T} 0,6062] 0,1172 0,3582 | 0,1834 1 il ok i s *
retraitl.  §0.7271] 02001 0.1575 | 0.7245 | 0.4342 1 * NS el **
E sat 0.4971] -0.0473 01134 | 02413 | 04954 | 02228 1 ok ok il
Esat/Di 0,4126] -0,1487 | -0,0025 | 0,0322 | 0,4103 | 0,0145 | 0,9486 1 ok ok
Esec 0.4232] 01147 -0.0653 | 0.3408 | 0.3655 | 0.2849 | 0.6516 | 0.5867 1 ok
Esec/ro Di ] 0,3812] 0,0845 -0,1383 | 0,3419 | 0,2972 | 0,3183 | 0,6231 | 0,5581 | 0,9639 1

tableau 10 : matrice des coefficients de corrélation. Les valeurs de r sont données dans la moitié inférieure
gauche et le seuil de signification® dans la partie supérieure droite (NS non significatif, * pour un seuil
inférieur a5 %, ** inférieur &1 % et *** inférieur 20,1 %).

Ces matrices permettent de mettre en évidence des relations linéaires entre propriétés, mais
risquent de cacher des relations non linéaires.

Dans la slite, nous représentons les rddions les plus dgnificatives en discutant de leur
interprétation.
IV.1.1. Relation entre DRLM et retraits

Sur le chéaagnier, les rerats longitudinaux et tangentids sont tres Sgnificativement corrdés
avec laDRLM.

18% -
16% . .
14% - .
= *
S12% 1 y = 0,0003x + 0,069 ° s o
g R? = 0,3674 3 .
()
©10% -
g 4
C 8% ]
5 L J
T 6% ; 1 s . .
x °7° . :
4% ¢
2% *
0% 1 T T T T T T T 1
-20 0 20 40 60 80 100 120 140 160
DRLM (pum)

figure32 : Retrait tangentiel en fonction dela DRLM pour le chataignier

® Les seuils de signification sont donnés pour chague valeur de r en fonction du nombre de points ayant permisla
corrélation d'aprés les tables reproduites par Nepveu (Nepveu 1983).
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La représentation du retrait tangentid en fonction de la DRLM (figure32) montre une forte
corrdation podtive sans rupture de pente entre bois normd et bois de tenson tele que
I'observait Sassus (Sassus 1998) sur le hétre et le peuplier.
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R%2=0,6872 4

-20
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figure33 : Retrait longitudinal en fonction dela DRLM pour le chétaignier

Sur la représentation du retrait longitudind en fonction de la DRLM (figure33), une courbe
polynomiae d'ordre 2 Sgjuste beaucoup mieux (r2=0,69) qu'une droite (r>=0,53).

Cette courbe peut étre séparée en deux zones : une zone de bois norma ou comprimé (DRLM
de —10 a 52 um) et une zone de bois tendu (DRLM de 95 a 135) (figure34). Pour les faibles
vdeurs de DRLM, on observe une décroissance réguliére puis pour les vaeurs fortes, une
forte croissance. 1l et important de noter que la zone de trandtion entre les deux pentes
Sépare les éprouvettes ne contenant pas de fibres a paroi gélatineuse de celles en comprenant.
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figure34 : miseen évidence delarupturede pentedu retrait longitudinal en fonction dela DRLM.

Des obsarvations smilaires de rupture de pente avaient é&é faites sur du peuplier et du hétre
par Sassus Sassus 1998). La décroissance du retrait avec l'augmentation de DRLM pour les
éprouvettes sans fibres a couche G est comparable & ce qui est observé sur les résineux. On
peut atribuer a cette décroissance un redressement de l'angle des microfibrilles depuis les
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vaeurs fables (négative dans ce cas) de DRLM vers les vaeurs plus fortes. Cest ce qui et
observé sur du bois de résineux entre bois de compresson et bois norma (Meylan 1972 ;
Boyd 1977 ; Yamamoto et al. 1995). Cette observation est gppuyée par la forte corrdation
négative entre les retraits T et L (igure35) qui confirmerait que cest un méme phénomene qui
régit inversement les deux retraits. Ceci pourrait confirmer la présence de "bois de
compresson” dans la zone de I'arbre a valeur de DRLM négative. La présence de bois de
compresson chez un feuillu a d§a é&é observée sur du buis (Ballleres et al. 1997). Tel que
cda a éé fat sur le buis il serat important de compléer cette éude par des andyses
chimiques avant d'affirmer la présence de bois de compression.

12 %9

10% 1

T go-
c
(0]
2
8 6%
s
8 4% y = -13,299x + 0,1037 .
R’ = 0,4362
2% 1 *
0% T T T T 1
0,00% 0,10% 0,20% 0,30% 0,40% 0,509

Retrait longitudinal

figure35 : relation retrait tangentiel — retrait longitudinal sur les éprouvettes de chéataignier ne
comportant pasdefibresa couche gdatineuse.

La forte augmentation du retrait longitudind avec la DRLM pour les éprouvettes comportant
des fibres a couche gédatineuse ne peut pas ére atribuée a I'angle des microfibrilles puisque
dans la couche gddtineuse, I'angle des microfibrilles est nul ou trés faible (ujita et al. 1974 ;
Chaffey 2000). Pourtant cette observetion a auss été faite sur le hétre et le peuplier Clarke
1937 ; Chow 1946 ; Sassus 1998 ; Coutand et al. 20012001). Boyd Boyd 1977) et Norberg
(Norberg et Meier 1966) annoncent que dans ce cas le retrait et di a la couche § qui y e
générdement plus épaisse & dans lagudle l'angle des microfibrilles est trés incliné. Nous
verons dans le chepitre IV des déments dexplication du fort retrait longitudind dans les
éprouvettes contenant des fibres a couche G.

IV.1.2. Relation entre DRLM et PSF

Les vadeurs de PSF mesurés suivant L et T donnent des réaultats suffisamment différents pour
guon soit obligé de les éudier sfparément. Cette différence peut ére due, a I'échele
nanoscopique, a l'organisation des Stes d'dsorption de I'eau qui ne se satureraient pas pour
une méme humidité déquilibre du bois suivant leur postionnement longitudind ou tangentie
dans la paroi. En moyenne, le point de saturaion des fibres mesuré suivant L (moyenne des
PSF = 28%) et plus fable que cdui mesuré suivant T (moyenne des PSF = 35%). La
différence de vaeur de PSF dans les directions L et T sgnifie que lors du séchage, I'eau liée
issue des dtes provoquant du retrait transverse commencerait a sextraire pour une humidité
relative de l'ar plus devée que l'eau liée issue de sites provogquant du retrait longitudind. Ce
phénoméne semble dautant plus vrai dans le bois ne comportant pas de fibres a couche
géaineuse puisque I'écart entre les moyennes des PSF suivant T e L est plus important dans
le bois afaible DRLM que dans |e bois aforte DRLM (tableau 11 et figure36).
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Eprouvettes a Eprouvettes a
faible DRLM forte DRLM
Moyenne des PSF suivant T 33,8% 36,7%
Moyenne des PSF suivant L 24.2% 32,8%
Ecart des moyennes des PSF T et L 9,6% 3,8%

tableau 11 : moyennes et leurs écarts des PSF suivant L et T pour les éprouvettes avec et sans fibres a
couche gélatineuse.

38,00% 1
36,00%
34,00%
32,00%
30,00%

28,00%

moyenne des PSF

26,00%
24,00% 4

22,00% 4

20,00%

Eprouvettes &
faible DRLM

Eprouvettes &
forte DRLM

|—A— Moyenne des PSF suivant T —— Moyenne des PSF suivant L |

figure36 : Représentation graphique de la moyenne des PSF suivant T et L pour les faibles et fortes classes
deDRLM.

Les éprouvettes a fortes vdeurs de DRLM ont en moyenne un PSF plus fort que les
éprouvettes a faibles vaeurs. Cette différence de PSF entre bois norma et bois de tenson et
mentionnée par Onaka (Onaka 1949).

La représentation du PSF mesuré suivant la direction L en fonction de la DRLM pour le
chaagnier (figure37) montre le méme type de tendance que ce qui éait observé avec le
retrait suivant L. Pourtant, les points de vaeurs de DRLM négatives semblent ne pas réagir
linéairement avec les autres mesures de PSF pour les faibles valeurs de DRLM. Cette rupture
pourrait indiquer que des transformations plus importantes ont eu lieu dans les parois des
fibres dans cette zone de "bois de compresson”.
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figure37 : PSF mesuré dansladirection longitudinale en fonction dela DRLM
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Les éprouvettes issues des zones a fortes vaeurs de DRLM ayant un PSF plus éevé en
moyenne, on peut se demander quelle ext l'influence de la présence de fibres a couche G sur
les scénarios de séchage (isotherme de désorption). Nous cherchons a regarder s le retrait
dans les fibres a couche G commence a sexprimer plus tot : autrement dit, existe-t-il une
phase pendant laguelle, les fibres a couche gélatineuse commenceraient a se rétrécir aors que
les fibres de bois norma ne subiraent pas encore de vaiations dimensonndles. Deux
scénarios peuvent ére schématisés comme sur la figure38. Le scénario A ne permet pas un
retard du retrait du bois norma par rapport au bois de tenson dors que le scénario B le

permet.

A : A5 :
: B% : B%
3 | 3 BT|
- 24 % 24 %
§ BT i § i
3 : 3 !
E BN | é BN |
L, !
100 % 100 %
Humidité relative Humidité relative

figure38 : deux scénarios d'isotherme de désorption pour le bois de tension (BT) comparés a un isotherme
de désorption du boisnormal (BN).

Nous nous intéressons aux humidités de gabilisation du bois en fonction de I'humidité reletive
pour les différentes classes de DRLM. Il agpparait quil ny a pas de corrdation sgnificative
entre I'humidité de stabilisation du bois et la DRLM que ce soit & 75 % (r2 = 0,06) ou a 50 %
(2 = 0,07) dhumidité relative dors le coefficient de corrdation et de r2 = 0,21 pour
I'humidité de point de saturation des fibres mesurée suivant L. Ceci dgnifie que I'humidité de
sabilisation du bois (teneur en eau du bois) pour une humidité relative donnée dépend peu ou
pas de la teneur en fibres & couche G. Ceci serait en faveur de b représentation B figure38).
Pour confirmer ce scénario, on éudie la progresson du retrait en fonction de I'humidité
relive (figure39) et (figured0).

o retrait L exprimé entre Hr = 100 % et Hr = 75 %

0,
0,9% + retrait L exprimé entre Hr =75 % et Hr =0 %
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figure39 : représentation de la part du retrait longitudinal total exprimée entre Hr = 100 % et Hr = 75%
et expriméentreHr =75 % et Hr =0 % en fonction delaDRLM.
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figured0 : représentation de la part du retrait longitudinal total exprimée entre Hr = 100 % et Hr = 50 %
et expriméentreHr =50 % et Hr =0 % en fonction delaDRLM.

La figure39 montre que dans le bois normd, une patie mineure du retrait Sexprime entre
I'état saturé et une humidité relaive de 75 % (soit une humidité moyenne du bois de 15 %) et
la mgeure partie du retrait longitudind Sexprime entre une humidité relative de 75 % et I'éat
anhydre. Cette obsarvation est dautant plus vraie que I'on séloigne des trés faibles vaeurs de
DRLM. Au contraire, pour les éprouvettes issues de zones a forte vadeur de DRLM, en
moyenne, une plus grande partie du retrait longitudind Sexprime entre I'éat saturé e I'éat
pour une humidité reletive de 75 %.

Ceci peut auss étre représenté par un histogramme des phases du retrait par classe de DRLM
(figure 41).

Retrait longitudinal moyen Retrait tangentiel moyen
0,8 % 12 % 4
10 %
0,6 %
8% A
0,4 % 6 % -
4% -
0,2 %
2%
-10 5 32 52 95 100 124 135 -10 5 32 52 95 100 124 135
DRLM (um) DRLM (pm)
sat = 75%HR 75 > 50%HR 50 > 0%HR

figure4l: phasesdesretraitslongitudinal et tangentiel moyen par classede DRLM.

Ces higogrammes permettent de voir que, dans la direction longitudinde, pour le bois
normaement tendu (DRLM=52um) moins de 10% du retrait tota et exprimé avant 75 %
dhumidité reative dors que dans la méme gamme de variaion dhumidité, plus de 50% du
retrait total sest exprimé pour les bois trés tendu. Les brts retraits axiaux du bois de tenson
et du bois de compression semblent trouver leur origine dans cette premiere phase du séchage.

Ces différentes remarques peuvent ére schématisées par les isothermes de désorption moyens
pour chague classe de DRLM (figured2). Le manque de vaeurs dhumidité reative,
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notamment entre 75% et 100 % dhumidité relative, empéche de conclure sur le scénario
exact, bien que le B semble plus proche de la rédité. On peut noter auss sur la figured2 le
comportement encore atypique du "bois de compression’.

40% A

35%

Valeurs de
DRLM (um)

——-10

—a—5

30%

25%

20% ——32

—o—52
15%
—a— 95

10% —e—100

Humidité de stabilisation du bois

—a— 124

5% —_e_135

O% T T T 1

0% 25% 50% 75% 100%
Humidité relative

figured2 : isother mes de désor ption moyens pour les 8 classesde DRLM sur le chataignier

A titre dillugraion, la figured3 smule le rerat longitudind dun échantillon de talle 1 a
I'état saturé d'aprés les vaeurs moyennes de retrait aux différentes humidités relatives pour les
8 classesde DRLM.

1
0,999
0,998 Valeurs de
- DRLM (um)
C
S 0,997 —-10
2 —8-5
.E 0,996 3
[%2]
$ 0,995 —o—52
£ —=—95
©
0,994 —e—100
——124
0,993
——135
0,992 + T T T ]
0 25 50 75 100
Humidité relative

figure43 : variation dimensionnelle longitudinale d'un é&hantillon de dimension saturé égal & 1 en fonction
del'humiditérelative pour 8 classesde DRLM

On remarque pour les échattillons a forte vadeur de DRLM, un retrait important dans la
premiére phase du séchage pour une faible baisse dhumidité reative pus un retrat plus
"doux" dans un second temps. De maniére bien moindre, le méme type de remarque peut ére
fate pour les échantillons de trés faibles vdeurs de DRLM par rgpport aux échantillons de
vaeurs"normaes’ de DRLM.
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S l'on regarde maintenant les variations dimensonndles dun échantillon en fonction de son
humidité (figure44), on obsaerve globdement une bonne linéxrité dans la rdaion dimenson —
humidité de sabilisation.

Valeurs
de DRLM

=-10 |R?=0,9939
a5  |R®=0,9537
A32 |R®=0,9656
652 |R*=0,792
95 |R®=0,979
® 100 |R*=0,9939
A 124 R? = 0,983

@135 |R?=0,9994
0,992 + : .

0% 25% 50%
Humidité de stabilisation du bois

Dimension suivant L

figured4 : variation dimensionnelle longitudinale d'un échantillon de dimension égale & 1 a I'état saturé en
fonction de son humidité pour 8 classesde DRLM

Ceci correspond au fat que, expérimentadement, I'dignement des points a &é controlé et
quelques éprouvettes ont éé retirées pour le mangue de linéarité lors de la mesure de PSF.
Les vaeurs retirées correspondent ades vaeursfaibles de DRLM (tableau 12).

Classes de DRLM -10 5 32 52 95 100 124 135
mesures supprimées 5 3 0 1 1 1 0 0
Nombre totale de mesures 12 12 12 12 12 12 12 12

tableau 12 : nombre de valeursde PSF non prises en compte dans chaque classe de DRLM

IV.1.3. PSF, retrait et rétractabilité
Les PSF e les retraits suivant une méme direction sont bien corrélés (figured5 et figured6).
Ceci confirme que dans les éorouvettes a fort retrait, I'eau liée commence a se retirer pour une
humidité d'équilibre du bois plus élevée que dans les éprouvettes afable retrait.

70,00% A
60,00%
y =25,37x + 0,1846

50,00% A R = 0,5249 %

40,00% A

PSF suivant L

30,00%

20,00% A

10,00% A

0,00% T T T T T 1
0,00% 0,20% 0,40% 0,60% 0,80% 1,00% 1,20%

retrait longitudinal

figured5 : représentation du PSF suivant L en fonction du retrait longitudinal.
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50,00% X

40,00% A

30,00% -

PSF suivant T
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0,00% T T T T T T T T d
0,00% 2,00% 4,000 6,00% 800% 10,00% 12,00% 14,00% 16,00% 18,00%
retrait tangentiel

figured6 : représentation du PSF suivant T en fonction du retrait tangentiel.

Ce départ plus rapide de l'eau liée pourrait vouloir dire que la rétractabilité est comparable
que que soit le retrait total de I'éprouvette et que seul le point de départ du retrait (PSF) serait
déerminant pour le retrait totd. Or, a la fois suivant L & T, les forts rerats sont
accompagnés dune forte réractabilité (figured7). Les deux phénomenes semblent donc
CONjugués.

4.0% - 60,0% 1

3,5% 1 y = 2,1861x + 0,0049 X *
R?=0,6704

50,0%
3,0% 4
40,0% 4
2,5% 4

2.0% 4 30,0%

1,5%
20,0% 4

rétractabilité suivant L (% %)
rétractabilité suivant T (% %)

y = 2,0371x + 0,0796
1,0% R = 0,3849

10,0% 4

0,5% 4

0,0% T T T T T d 0,0% T T T T T T T T d
0,0% 0,2% 0,4% 0,6% 0,8% 1,0% 1,2% 0,0% 2,0% 4,0% 6,00 8,0% 100% 12,0% 14,0% 160% 18,0%
retrait longitudinal retrait tangentiel

figured? : corréation positivedelarétractabilité et du retrait suivant L et T pour lechataignier.
IV.1.4. Relation entre DRLM et module d'élasticité

On observe une corrdation postive entre les mesures de module et de DRLM (figure48).
Cette obsarvation a auss été fate sur des éprouvettes de peuplier mesurées par un de
flexion 3 points (Coutand et al. 2001) et confirmé par des essais de traction (observations
personndlles). Pourtant, d'autres auteurs ne trouvent pas de relation entre ces deux mesures ou
entre le module et la quantité de fibres G que I'on sait bien corrélée a la DRLM (Chow 1946 ;
Ferrand 1982b ; Ferrand 1982a ; Sassus 1998 sur le hétre, Bailléres 1994 sur de I'eucadyptus
sansfibres G, Sassus 1998 aur |e peuplier).
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figured8 : relation entre module spécifique et DRLM chez le chataignier

S l'on dissocie le comportement des éprouvettes sans fibres & couche G (DRLM de —-10 a
52 um) de I'ensemble des éprouvettes, on observe a I'éat vert, une forte corréaion dans la
relation entre DRLM et module spécifique pour lesfaibles vaeurs de DRLM (figure49).
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figure49 : relation entre module spécifique et DRLM en fonction des classes de DRLM considérées. A
gauche: état saturé, adroite: éat sec.

Cette forte corrélation peut sexpliquer comme pour le retrait longitudind par la variaion
dangle des microfibrilles dans la couche S,. Ce comportement du bois a dg§a été observe et
modédlisé (Cave 1969 ; Samén et de Ruvo 1985 ; Norimoto et al. 1986 ; Koponen et al. 1989 ;
Bergander et Salmén 2000a ; Watanabe et Norimoto 2000). A I'é&at sec, la corrdation pour les
faibles vaeurs de DRLM est moins bonne, le passage par I'éat anhydre des éprouvettes avant
les essais de traction pourrait ére a l'origine de cette observation ; cette déshydratation peut
avoir provoqué des fissures internes ou des décollements de couches fragilisant locaement
I'éprouvette de bois normal.

Dans les éprouvettes comprenant des fibres a couche G (DRLM supérieures a 80 pm), on
observe une forte disperson des vaeurs de module. Dans le bois saturé, cette disperson et
accompagnée d'une forte rupture de pente dans la relation avec la DRLM. Cette rupture de
pente est moins forte al'éat sec.

Ces observations nous amenent a discuter de la contribution a la rigidité longitudinde des
fibres & couche gdatineuse. A I'éat vert, la présence de fibres a couche gdatineuse semble
globdement baisser la rigidité de la matiere ligneuse par rapport a ce quon atendrait dans la
continuité des modules des éprouvettes a faibles valeurs de DRLM.
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Cette observation peut sexpliquer a I'échelle anatomique par I'amincissement de la couche $
qui contribue donc plus faiblement a la rigidité globde et un épaissssement de la couche $;
(Norberg et Meler 1966) que l'on sat peu rigide vu l'angle des microfibrilles. Quant a la
son adhérence a la couche S, soit suffisamment faible pour ne pas contribuer. L'hypothése
dune faible adhérence soutenue par certains auteurs (Norberg et Meier 1966), en raison de
son décollement observé sur les coupes anaomiques, et pourtant difficile a imaginer s I'on
consgdere la couche géatineuse comme le moteur des fortes contraintes de tension dans le
bois de tenson. C'est donc I'hypothése dune faible rigidité de la couche G a I'éat vert qui
semble la plus plausble Cette fable rigidité axide et paradoxde S I'on congdere
l'orientation des micrdfibrilles et la forte teneur en cdlulose a haut degré de crigdlinité de
cette couche. La présence de discontinuités observées par Chow (Chow 1946) dans la couche
G perpendicularement al'axe de lafibre pourrait en érel'origine

A l'da sec a l'ar, la contribution de la couche gddineuse semble franchement différente :
cdle-ci semble rigidifier la paroi. Ceci encore et paradoxa S I'on considére que le fort retrait
transverse de la couche G par rapport a la couche S, devrait favoriser le décollement de la
couche G. Pour interpréter ce phénomene, on doit considérer que la cohésion est toujours
forte e que la couche G sest fortement rigidifiée dans le sens axid. 1l pourrait notamment y
avoir une recriddlisation dans la paroi lors du sichege qui rigidifierait les zones de
discontinuités présentes al'état vert.

La forte augmentation du module des éprouvettes comprenant de la fibre G entre I'état saturé
el I'éat sec par rapport a l'augmentation de module des éprouvettes de bois norma a éé
observée de maniére auss flagrante sur des éprouvettes de peuplier (mesures personnelles sur
les éprouvettes ayant servi al'éude de C. Coutand (Coutand et al. 2001) (figureb0).

figure50 : module mesuré a
|'état saturé et al'état sec en

A Module traction saturé Module traction sec
4 Module flexion saturé oModule flexion sec

flexion 3 points (mesures C.

20000 Coutand) e en traction
pour 3 éprouvettes de bois

15000 - normal (n° 1-3) et trois

éprouvettes de bois de
tension a fibre G (n° 4-6) de
peuplier  (le module de

10000 -

module (MPa)
| =]
>

a flexion a sec n'est présenté
5000 - a gue pour une éprouvette de
5 A a 4 bois normal et une de bois

detension)

n° éprouvette

A titre de remarque, on peut citer ces mots de Keller Keller 1994) a propos de la résistance
du bois de tenson a couche G : "Des observations faites chez Populus ont montré gu'en
traction longitudinde sil et plus fable a I'&at vert que le bois normd, il peut le dépasser
lorsquiil est séché (adhérence de lacouche G mellleure al'éat sec qual'éat vert ?)".

IV.1.5. Influence de la profondewr de préévement

L'échantillonnage a permis de retrouver la profondeur approximative de prédévement de
chague éprouvette. Sur I'ensemble des propriétés mesurées chez le chétaignier, on observe une
dispersion beaucoup plus importante des vaeurs sur les éprouvettes prélevées a proximité de
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I'écorce. Ce qui conduit & une absence totade de corrélation s I'on ne consdere que ces
vaeurs. En revanche s l'on exclut les éprouvettes prélevées a proximité de I'écorce, les
corrdations sont globaement plus Sgnificatives.

Nous représentons pour illustrer cette remarque la relation entre le module specifique sec a
l'ar et la DRLM pour le chaagnier en utilisant toutes les mesures et seulement les mesures
pour les éprouvettes préevées aux profondeurs"2" et 3" (figuresl).
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figure51 : relation entre le module spécifique sec a I'air et la DRLM pour le chataignier pour I'ensemble
des éprouvettes (a gauche) et pour les éprouvettesnon prélevéesen périphériedel'arbre

S l'on tient compte de la totdité des mesures (96), le coefficient de corrdation r2 = 0,1453 et
a comparer avec la vaeur seuil pour une sgnification inférieure a 0,1 % de r2 = 0,1071. Si I'on
exclut les mesures sur les éprouvettes a proximité de I'écorce (restent 64 mesures), le

coefficient de corréation r2 = 0,3471 est a comparer avec la vaeur seuil pour une signification
inférieure 20,1 % de r2 = 0,1567.

La figurebl montre que la plupart des vaeurs extrémes de module spécifique pour une classe
de DRLM ont éé mesurées dans les éprouvettes préevées a proximité de I'écorce.

IV.2. Relation entre la microstructure et les propriétés chez le chataignier

Pour I'éude de la microstructure, seul le critere de la quantité de fibres comportant une paroi
gélatineuse a éé pris en compte. Cette quantité de fibres a couche gdaineuse (noté FG) est
exprimée en pourcentage de la surface totde de la coupe (%FG/tot) et en pourcentage de la
matiére ligneuse (surface totde moins la surface des lumens : %FG/ML). Les propriétés
macroscopiques sont comparées a cette quantité de fibres a couche G soit pour la totaité des
€prouvettes soit uniquement pour les éprouvettes en contenant (€prouvettes de vaeur de %FG
nulles exclues : noté (NE)). En effet, éant donné que la moitié des éprouvettes ne comportent
pas de FG, les redions entre propriétés et %FG sont plus influencées par une information
binaire : présence ou absence de FG, aors que les relations entre propriétés et %FG (NE) sont
uniquement influencées par la proportion de FG dans les éprouvettes étudiées.

La matrice des coefficients de corrdaion des régressions linéares entre les différentes
propriétés et complétée par ces nouvelles données anatomiques pour le chétaignier (tableau
13).

64



Chapitre 2 : Propriétés physicomécaniques du bois al'échelle macroscopique élémentaire en liaison avec lamise
en précontrainte et |a présence de bois de tension

Chétaigner | drim dlenrleilté PSF T|PSF Ljretrait Tfretrait L| Esat [Esat/Di| Esec Esec/Di%FG/tot%FG/ML%::NGE/;Ot%'(:,\?é';AL
Drlm Kk Kk Kk *k
infradensité NS NS NS NS
PSF T NS NS NS NS
PSFL ok ok *k -
retrait T ok ook NS NS
retrait L Kok Kok *k Kk
E sat Fkek *kk *kk *kk
Esat/Di ok ok . ok
Esec Hokk Hokk Hkk Hkk
Esec/Di Kk Kok Kk Kk
%FG/tot J0,7541]0,1705|0,1081|0,6055/0,4863|0,7266|0,56880,3933[0,63390,6261|1,0000] *** el ekl
%FG/ML_0,8021§0,1791]0,1653]0,5921]0,50410,7401]0,5444)0,3733/0,6033/0,5839|0,9834 ] 1,0000 | *** el
%FG/tot (NE)J0,4231J0,0047}0,11890,4617}0,1601 | 0,4124[0,5434{0,4468/0,6674{0,6941|1,0000 | 0,9705 |1,0000| ***

%FG/ML (NE)J0,3993-0,0105-0,04230,4009}0,1372]0,3682]0,51350,4267/0,6491]0,6623]0,9705] 1,0000 | 0,9705] 1,0000

tableau 13 : complément a la matrice de corréation pour le chataignier. Les valeurs de r sont données
dans la moitié inférieure gauche et le seuil de signification dans la partie supérieure droite (NS non
significatif, * pour un seuil inférieur &5 %, ** inférieur a1l % et *** inférieur 20,1 %).

On remarque la forte corrdation entre la quantité de fibres a paroi G & I'ensemble des
propriétés dans la direction longitudinde et l'absence de corrélation avec les propriétés
tangentielles dans le cas du %FG (NE).

IV.2.1. Relation entre % fibresa couche G et DRLM

La vdeur de DRLM mesurée dans l'arbre sur pied est comparée a la quantité de fibres a
couche G dans les éprouvettes usinées en périphérie des points de mesures (figures2).
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figure52 : relation entre DRLM et proportion de fibres a couche gélatineuse sur la coupe (% FG/tot) et sur
la matiére ligneuse (% FG/ML) en comptabilisant (& gauche) ou pas (a droite) les éprouvettes sans fibres a
coucheG.

La figure52 montre la forte corrdation entre la présence de fibres a couche gddineuse et la
mesure de DRLM. Ceci dit, la mesure de DRLM éant macroscopique, il arrive que certaines
éprouvettes préevées a proximité dune zone fortement tendue ne contiennent que trés peu de
fibres a couche G. Pour remarque, s I'on prolonge les droites de régresson linéaire pour
déerminer la vaeur de DRLM correspondant a une proportion nulle de fibres a couche G
(non représenté sur la figureb2), on obtient les valeurs de DRLM 30 et 50 um. Ces vdeurs
sont tout afait représentatives des valeurs que I'on peut trouver dans du bois normd.

Par alleurs, nous condatons la auss que la profondeur du préévement a une importance, s
nous excluons les éprouvettes préevées a proximité du cambium, les corrdations sont plus
fortes (figures3). On peut donner pour explication que dans les éprouvettes préevées a
proximité du cambium, la fibre G est en cours de maturation & n'est pas totaement congruite
ou différentiable par la technique de coloration utilisee.
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figureb3 : relation entre DRLM et proportion de fibres a couche gélatineuse dans la matiére ligneuse pour
I'ensemble des éprouvettes contenant des fibres a couche G (a gauche) et pour les éprouvettes contenant
desfibresacouche G al'exclusion des éprouvettes prélevéesen périphériedel'arbre (adroite).

IV.2.2. Relation entre % fibresa couche G et PSF

La présence de fibres a couche géatineuse ne semble pas affecter le PSF mesuré suivant la
direction tangentidle (tableau 13). En revanche, dans la direction longitudinde, le PSF croit
avec la proportion de fibres & couche G (figureb4).
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figure54 : relation entre PSF suivant L et proportion de fibres a couche gélatineuse sur la coupe

(% FG/tot) et sur la matiére ligneuse (%FG/ML) en comptabilisant (a gauche) ou pas (a droite) les
éprouvettes sansfibresa couche G.

IV.2.3. Relation entre % fibres a couche G et retraits

Dans le cas du retrait ausd, dans la direction tangentidle, la proportion de fibres G dans les
éprouvettes en contenant ne peut pas étre corrdée avec la mesure de retrait. Pourtant, S 'on
congdere la totdité des éprouvettes, la corrdation devient sgnificative a 0,1 %. Ceci indique
gue les fibres a couche G ne sont pas le moteur du fort retrait tangentie chez le chaagnier,
mais que les zones en comprenant (en l'occurrence les zones a forte DRLM) sont l'objet dun
fort retrait. Ce retrait peut donc trouver son explication dans les autres couches de la paroi
cdlulaire. Cette remarque est a mettre en relation avec I'observetion de croissance linéaire du
retrait tangentid avec la DRLM (figure32) qui ne semblait pas étre perturbée par la présence
de fibres a couche G dors queleretrait L en était fortement affecté (figure34).

L'observation du retrait longitudind en fonction de la proportion de fibres a couche G
(figures5) confirme I'influence de la fibre a couche G aur le retrait longituding.
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figureb5 : relation entre retrait longitudinal et proportion de fibres a couche gélatineuse sur la coupe
(% FG/tot) et sur la matiére ligneuse (%FG/ML) en comptabilisant (a gauche) ou pas (a droite) les

éprouvettes sansfibresa couche G.

IV.2.4. Relation entre % fibresa couche G et module

Le module dans la direction longitudinde et lui auss corréé a la présence de fibres a couche
gdaineuse (figure56 et figures7). La présence de fibres a couche gdatineuse éant fortement
liée a la DRLM, on pourrait reformuler les remarques faites au paragraphe 1V.1.3. de ce

chapitre.
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figureb6 : relation entre module spécifique a I'état saturé et proportion de fibres a couche géatineuse sur
la coupe (% FG/tot) et sur la matiére ligneuse (%FG/ML) en comptabilisant (a gauche) ou pas (a droite)

les éprouvettes sansfibresa couche G.
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figures7 : relation entre module spécifique a I'état sec a I'air et proportion de fibres a couche gélatineuse

sur la coupe (% FGltot) et sur la matiere ligneuse (%FG/ML) en comptabilisant (a gauche) ou pas (a

droite) les éprouvettes sansfibres a couche G.
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Au vu des corrdations plus fortes a I'éat sec qua I'éat saturé, il semblerait que les fibres a
couche G contribuent davantage a la rigidité dans I'é&at sec. Cette observetion confirme les
arguments présentés au paragraphe 1V.1.3.

Pour mmparer les rigidités des éprouvettes entre les éats saturé et sec, nous observons le gain
en rigidité pour chague éprouvette (module sec / module saturé), en fonction du pourcentage
de fibre & couche G ().

3 -
y =0,6715x + 1,0714
2,5 4 R? =0,5731
2 4
| *
1,5 T *
N
14
0,5 1 46 4 2 6 4 6 4 ®
0 T T T T 1
0% 20% 40% 60% 80% 100%
classes de proportion de fibres G

figure 58 : gain en rigidité (module sec/ module satur é) en fonction dela proportion de couche G

Nous observons un plus fort gain en rigidité en présence de fibre a couche G, mais surtout
nous remarquons la trés forte disperson plus il y a de fibre a couche G. Certaines éprouvettes
pouvant ére jusqua 3 fois plus rigides et dautre 2 fois moins apres séchage. Ceci sarrait en
faveur de I'hypothese dune forte rigidification de la couche G avec parfois son décollement
entrainant une forte baisse de larigidité de I'éprouvette.

IV.3. Identification des propriétés de la fibre de bois normal et de la fibre a
paroi gélatineuse.
Nous proposons de moddliser I'éprouvette comme un empilement en série de plages de fibres
de bois norma, de plages de fibres de bois de tenson (fibres comprenant une paroi
géatineuse) et de plages vides (lumens des fibres e des vaisseaux). Nous SUpposons un
parfait débit de I'éprouvette suivant le sens les fibres.

L 'éprouvette peut dors étre schématisée comme sur la figures9.
Direction longitudinale N

Fibres de bois de tension (BT)

Fibres de bois normal (BN)

I o

figure59 ; schématisation d'une éprouvette comprenant deux types detissus et du vide.
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S l'on gpplique une force Fmacro (SUivant la direction longitudinae) sur la surface Smacro de
I'échantillon, la contrainte et donnée par S macro = Fmacro / Smacro

La contrainte suivant la direction longitudinde n'est pas homogene sur toute la surface RT de
I'échantillon de sorte que la contrainte totale (macro) et égde a la somme des contraintes des
condituants. La déformation totde de I'échantillon est supposée homogene, and les
déformations des congtituants sont égales ala déformation macroscopique.

Smacro =SBT *SeN+SLu  (30) et €8T = BN = €Lu=€macro  (31)
s désigne le tenseur des contraintes e e le tenseur des déformations.

Laloi de comportement dastique est donnéepar s = C . e avec C letenseur desrigidités.

Aing, Smacro = SeT + Sen + SLu= Cgr. €a1 + Cpn. €8N+ CLu- €Ly avec Cy=0. (32)
Frmacro = S macro x Smacro = FaT + Fan =SBt x Sgt +SBNx Sgn (33)

Smacro = SBT - S8T/ Smacro +SBN - SBN/ Smacro (34)

Smacro = SBT - X8T + SBN - XBN (35 avecx lafraction surfacique (ou volumique) dei
Smacro = Cpgrt. €87 . XgT *+ CiN. €8N . XBN (36)

Smacro = (CeT. XaT + CaN. XBN) €macro (37)

Crnacro = Cat. X1 + CaN. XBN (38)

On peut donc écrire pour le module d'Y oung dans la direction longitudinde :
B macro = Xe1 . BELBT + XBN - BLBN (39)

Pour estimer le retrait longitudind des fibres & couche G et cdui des fibres de bois norma
(que I'on consderera congtant dans les éprouvettes contenant des fibres a couche géatineuse),
le méme type de rasonnement est utilise en cherchant la contrainte quil faudrait appliquer
pour contrecarrer la déformation induite par le retrait. Cette contrainte peut Sécrire comme le
produit du module par leretrait :

Bl macro - @ Lmacro=XaT - ELBT -@BT+X8Nn - ELeN - @BN (40)
IV.3.1. Module

Nous cherchons a guster une valeur de E gt et une vaeur de E gy telles que pour chaque
éorouvette soit retrouvée la vaeur macroscopique mesurée expéimentaement en fonction
des proportions de BN et BT. Pour cela nous gustons Egr et B gy tels que la somme des
carrés des différences B macro "o % - Ef macro= """ "M sojt minimisée,

S ( ELmacroThéorique _ ELmacroEXpéri mental)z =min. ( 41)

Ayant vu gue le bois norma pouvait avoir des comportements assez différents suivant sa
DRLM, nous ne considérons que les éprouvettes ou existe le méange BN BT.

A |'é&at saturé on obtient :

ELgn = 14520 MPaet E gt = 21590 MPa
A |'é&at sec on obtient :

E sn = 15140 MPaet E gt = 31294 MPa
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On retrouve le grand écart de rigidité entre les éats saturé et sec pour les cdlules a couche G
guon ne trouve pas dans les cdlules sans couche G. Ceci confirmerait I'hypothese dune
rigidification de la couche gélatineuse pendant le séchage.

IV.3.2. Retrait

Nous cherchons a guster une valeur de a gr € une vaeur de a g telles que pour chaque
éorouvette soit retrouvée la vaeur macroscopique mesurée expérimentalement en fonction
des proportions de BN et BT. De méme que pour les modules, nous cherchons a minimiser la
somme des carrés des différences entre vaeurs expé&rimentale et théorique.

S I'on utilise les modules a I'é&at saturé on obtient :
apn =034 %etagr=0,71%
Et 5 I'on utilise lesmodules al'état sec on obtient :
asn =0,29 % et agT= 0,69 %

L'écart des retraits entre les fibres sans et avec couche G et faible. Peut-étre peut-on
argumenter que les fibres sans couche G Situées dans les éprouvettes en comprenant ont des
caractéristiques anatomiques quelque peu différentes (couche S plus développée et couche S
avec un angle des microfibrilles plus indiné). Ceci expliquerait le retrait axia fort (0,3 %) des
fibres sans couche G. Pour le retrait axia des fibres a couche G, on observe quil est plus de
deux fois plus fort (0,7 %), il faudra donc chercher dans les propriétés de cette couche
géatineuse les raisons de ce fort retrait (chap. 3).

1V.3.3. Point de Saturation des Fibres

Nous cherchons d'gpres les vaeurs des PSF macroscopiques (PSFmacro) en fonction de la
quantité ck fibres a couche G dans I'éprouvette, le point de saturation des fibres d'une plage de
fibres de bois normal (PSFg) et d'une plage de fibres & couche gélaineuse (PSFgr) :

PSFen = Measn / Mo BN
aveC Meagn - masse d'eau dansle BN et Mg gy : masse anhydre de BN.
PSFgT = MeasT / MoBT
aveC Mgt : masse deau dansle BT et Mot : masse anhydre de BT.
Les proportions X des congtituants sont données telles que xgn + X1 + Xjumen = 1
Ains en supposant ladensté de lamatiere ligneuse identique dans BN et BT :
XaN = Mo BN / Mo macro € XeT = Mot / Mo macro
Meau macro = MeauBN + Meay BT
PSFmacro = Meau macro / Mo macro
= (PSFen . Mogn + PSFer . MogT) / Mo macro
PSFmacro = (PSFen - XN + PSFeT . XBT) / X8N + XBT

PSFgny et PSFgr sont gustés pour que dans chague éprouvette soit retrouvée la vaeur
macroscopique mesurée expérimentalement en fonction des proportions de BN et BT. Pour
celanous gustons PSFgy et PSFgt tels que la somme des carrés des différences :
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Chapitre 2 : Propriétés physicomécaniques du bois al'échelle macroscopique élémentaire en liaison avec lamise
en précontrainte et la présence de bois de tension

PSFmacrOTheorique _ PSFmacroExperimental it minimisée

Nous obtenons dans la direction longitudinale:
PSFen = 26,69%

PSFer = 38,29%

Et dansladirection tangentidlle :

PSFgN = 37,34%

PSFer = 36,08%

Alors que le PSF reste du méme ordre dans la direction tangentielle entre fibres avec et sans
couche G, dans la direction axiale, on remarque que le PSF est beaucoup plus fort dans les
cdlules afibre G que dansles cdlules sansfibre G.

Cette remarque va dans le méme sens que les hypotheses formuléesaux §1V.1.2 et IV.2.2

V. CONCLUSION

Dans ce chapitre, les outils classquement utilises pour la mesure des propriétés de base du
bois (DRLM, module, densité, retrat e PSF) aind que la mise au point dune nouvele
technique de mesure des variations dimensonneles par andyse dimage ont é&é présentés.
Puis nous avons décrit les méhodes utilistes pour l'observation de la microstructure et
notamment pour la quantification des fibres & couche gdatineuse présentes dans les
éprouvettes.

Les résultats de ces mesures de propriétés sur un échantillonnage de chéaignier ont permis de
mettre en évidence certaines relations entre ces propriétés et de formuler quelques hypotheses
sur la contribution de la fibre a couche gdlaineuse dans le cas du chétaignier.

Nous retiendrons :

Les contraintes de croissance, dont la DRLM est un bon indicateur, donnent une bonne
information sur le type de bois auquel on peut sattendre.

La DRLM permet de prédire a priori S la zone observée contient du bois de tenson (a
fibre gélatineuse dans le cas du chétaignier).

Le chétaignier serait susceptible de produire du bois de compression.
Le retrait tangentiel augmente avec laDRLM.

Le retrait longitudind diminue avec la DRLM en absence de fibres a couche G et
augmente avec laDRLM en présence de fibres a couche G.

Le point de saturation des fibres (PSF) est une vaeur dépendante de la direction dans
laquelle dle est mesurée

Le PSF est plus éevé lorsgue le bois contient du bois de tension a couche G

Les cinétiques de séchage en fonction de I'humidité de I'air dépendent du type de bois
dans I'éprouvette et notamment de la présence de fibres a couche G.
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En absence de fibres a couche G, le module déadticité augmente régulierement avec la
DRLM. La présence de fibres a couche G perturbe cette augmentation en introduisant une
forte varighbilité dans le cas du bois saturé. Pour le bois sec, la fibre G semble consolider les
éprouvettes qui sont aors globaement plus rigides que celles de bois normal.

En absence de fibres a couche G, les propriétés dans la direction longitudinde semblent
ére régies pa un méme phénoméne a savair l'angle des microfibrilles (bien que cdui-ci nat
pas été mesuré).

L'ensemble de ces observations nous a amené a nous poser des questions sur la composition
de la couche G et son implication dans la contribution aux propriétés, notamment :

Quels sont son retrait et sa contribution au retrait longituding ?

Quelles sont sa composition et son organisation, au regard de son hygroscopicité ?

Qudle es sarigidité ?

Quele et son adhérence dans la cdlule en vue de comprendre sa contribution a la
rigidité ?

Y at-il desdifférencesimportantes dans sa structure entre les éats saturé et sec ?

Afin de répondre & ces questions, notre éude soriente maintenant vers une observation a des
échelles plus fines de la structure. La couche géatineuse du bois de tenson est observée pour
éudier son comportement au séchage.
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Chapitre 3 : Etude du retrait axial du boisdetension al’ échelle pariétale

CHAPITRE 3 : ETUDE DU RETRAIT AXIAL DU BOISDE TENSION A L’ECHELLE
PARIETALE

Les résultats présentés dans ce chapitre ont fait |'objet de deux présentations orales (4°™ Journées
Scientifiques de la Forét et du Bois (Clair et Aliotti 2000) ; First International Conference of the
European Society for Wood Mechanics(Clair et al. 2001) et d'un articleal'lAWA (Clair et Thibaut
2001).

Comme pour I'ensemble des propriétés du bois, le retrait au séchage est tres anisotrope. Entre
I'éat saturé et I'éat anhydre, le retrait et de l'ordre de 02% suivat la direction
longitudinde, 3% a 6% suivant la direction redide e 6% a 12% suivant la direction
tangentidle (Skaar 1988). Ces vadeurs semblent montrer que le retrait axia n'est pas un
probleme pour I'utilisateur. Pourtant, il existe deux cas ou le retrait axid est plus important :
dans le bois de réaction (bois de compresson des gymnospermes et bois de tenson des
angiospermes tel que nous I'avons observé au chapitre 2) et dans le bois juvénile Boyd 1974 ;
Skaar 1988). Dans ces deux types de bois, le retrait axia peut atteindre 1% ou plus (Nepveu
1994). Pour ces bois, le retrait ne peut plus ére consdéré comme négligesble notamment
compte tenu du fat que sur une piece de bois, les grandes longueurs sont générdement
prdevées suivant la direction longitudinde. Ces importantes différences de retrait axid
peuvent sexpliquer par la structure des fibres ou des trachéides.

La connaissance de la dructure de la paroi cdlulare du bois consdérée comme un
multicouche de composites a fibres permet de moddiser le retrait longitudind.

Un des premiers moddes, qui reste encore la référence, et le modéle de Barber et Meylan
(Barber et Meylan 1964) qui fut affiné par Barber (Barber 1968). Ce modele considere la
paroi cellulare comme réduite a la couche S,. La couche S, est décrite comme une matrice
amorphe hygroscopique dans laqudle sont inclues des microfibrilles crigdlines, pardldes les
unes aux autres, qui restreignent les déformations de séchage dans leur direction (Cave
1972a). Aind, les microfibrilles sont le facteur explicatif mageur pour le retrait longituding.
Un angle faible des microfibrilles par rgpport a la direction axide (comme cest le cas dans le
bois normd) induit un fable retrait et un angle important permet un retrait important (comme
Cest le cas dans le bois juvénile ou le bois de compression). Par la suite, d'autres auteurs ont
intégré au modde de base une description plus fine de la celule intégrant les propriétés des
différents condituants (cellulose, hemicdlulose et lignines), les changements de propriétés de
la matrice au cours du séchage et les différentes couches de la paroi Barrett et al. 1972 ; Cave
1972b ; Cave 1978 ; Koponenet al. 1991 ; Sassus 1998 ; Gril et al. 1999 ; Y amamoto 1999a).

Ces modeles permettent une bonne comprénension du retrait axiad macroscopique pour
différentes vdeurs dangles des microfibrilles pour le bois normd, le bois de compresson &
le boisjuvénile.

Cependant, ils ne peuvent pas expliquer le comportement du bois de tenson a couche
gddineuse. En effe, dans la couche gdaineuse, I'angle des micrdfibrilles est trés faible voire
nu (Fujita et al. 1974 ; Chaffey 2000), dors que le retrait longitudina est tres dlevé Clarke
1937 ; Chow 1946 ; Sassus 1998). Pour comprendre ce phénomene, Norberg et Meier
(Norberg et Meier 1966) ont isolé des portions de couche géatineuse pour y faire des mesures
de retrait. Les préevements de couche G sont effectués sur des coupes de 20 um. Ces coupes
sont partidlement déshydratées a I'éhanol 96 % pour que le retrait transverse produise le
décollement de la couche puis, par vibrations ultrasonores, les couches G sont extraites de la
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coupe. Les portions de couche G sont ensuite mesurées sous un microscope optique, dans
I'eau et dans I'&at sec a l'air. 1ls observent quil ny a pas de retrait sgnificatif dans la direction
axide. Observant que la couche S, est fortement amincie lorsquil y a présence dune couche
G e que l'angle des microfibrilles y est plus indiné que dans le bois normd, ils atribuent le
retrait aux couches § et S. Leur observation sur des coupes anatomiques d'un décollement de
la couche G les aménent a conclure que cette derniére ne peut contrecarrer le retrait produit
par lescouches S; et S,. Plustard, Boyd soutient cette hypothése (Boyd 1977).

Il nous a semblé intéressant de poursuivre les recherches sur le réle de la fibre a couche G
dans le retrait du bois de tenson par une observation du comportement au séchage de cette
couche par rapport a ses voisines.

|. MATERIEL VEGETAL

Cette étude a éé rédiste sur du bois de peuplier (Populus cv 14551), de hétre (Fagus
sylvatica L.), de chaaignier (Castanea sativa Mill.) et de chéne vert Quercus ilex L.). Ces
especes ont été choisies car eles sont connues pour leur bois de tension a couche G. Le hétre
et le peuplier sont égaement connus pour le fort retrait axid de leur bois de tenson. Pour le
chétaignier, nous avons vu dans le chapitre 2 que les éprouvettes comprenant beaucoup de
fibres a couche G pouvaient auss avoir jusgqu'a 1,3 % de retrait longitudind.

Peuplier®
Pendant sa période de croissance, un jeune peuplier dun an a éé incliné a 35° par rgpport a la
verticale. Avant prédévement, le peuplier a regagné la postion verticde par production de bois
de tension sur laface supérieure (figure 60).

Bois de
tension T

figure 60 : Retour a la verticale d'un peuplier apreés inclinaison de son container. Formation de bois de
tension sur laface supérieure.

Les échantillons de bois prédevés dans la zone tendue sont caractérises par des cdlules a
couche G épaisse et acouche S; fine (figure 61).

® Le bois de peuplier est issu de I'étude de C. Coutand Coutand et al. 2001) que je remercie pour sa
collaboration.
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Chapitre 3 : Etude du retrait axial du bois detension al’ échelle pariétale

figure 61 : Observation au microscope électronique a balayage d'un échantillon de bois de tension de
peuplier (barred'échelle: 20 um)

Hétre
Un arbre de 150 ans a éé chois aprés mesure en périphérie des contraintes de croissance pour
huit postions autour du tronc a 1,30 m. Cet arbre avait une distribution dissymétrique typique
de valeurs des DRLM avec une zone de trés forte précontrainte de tension (figure 62). Ce haut
niveau loca de DRLM est un tres bon indicateur de la présence de bois de tenson (Trénard et
Guéneau 1975 ; Sassus et al. 1994). Les échantillons ont é&é préevés dans la zone a forte
vaeur de DRLM (Z sur lafigure 62).

250

. 200 2z

g 150 |

E 100

0 T . - T T T T T )
0 45 90 135 180 225 270 315
position angulaire sur la périphérie du tronc (en degrés)

| —®=— Hgtre sélectionné —* hétre typique a faibles contraintes

figure 62 : Mesures de contraintes de croissance sur hétre en forét, pur 8 positions en périphérie du
tronc. | : arbre a faible niveau de contraintes de croissance ; Il : arbre avec une zone (Z) a trés forte
contrainte detension.

En plus de la couche géatineuse épaisse, la couche S, e, dle auss, dépaisseur assez
importante (figure 63) contrairement a ce qui avait é&é observé pour le peuplier.
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figure 63 : Observation au microscope électronique a balayage d'un échantillon de hétre (barre d'échélle:
20 pm)

Chétaignier
L'échantillon a é&é prélevé dans la zone de continuité de I'éprouvette ayant le plus de fibres a

couche G dans I'échantillonnage présenté au chapitre 2. Les cdlules sont caractérisees par
I'absence de lumen comblé par la couche G et une couche S, épaisse.

Chéne vert
Le prdéevement a eu lieu dans un abre de tallis prdevé sur la méme parcdle que les
chétaigniers présentés au chapitre 2. L'arbre, d'une dizaine de cm de diamétre, était caractérise
par une forte inclinaison. L'échantillon a &é prédevé sur la face supérieure, a proximité dune
mesure de DRLM de 180 pm

[1. OBSERVATION PAR MICROSCOPIE ELECTRONIQUE A BALAYAGE

Cette partiedu travail a étéréalisée avec la participation de Frédéric Allioti qui était alorsen stage
de Maitrise de Physiologie Végétale Appliquée en collaboration avec le Service Commun de
Microscopie Electronique de I'Université Montpellier I1.

I1.1. Préparation des échantillons

Les échantillons sont maintenus dans l'eau avant & pendant leur préparation pour
I'observation.

[1.1.1. Blocs massifs
Les échantillons sont obtenus & partir de béonnets de bois (2 cm dans la direction
longitudinale, 5 x 5 mm? de section) dehités par fendage pour assurer un prééevement dans la
direction des fibres. Ces bétonnets sont ensuite débités de fagon a obtenir des cubes de 5 mm
de cbté. Enfin, une épaisseur de bois superficidle et 6tée a I'aide dune lame de rasoir neuve
(jetée gpres une utilisation unique) pour produire une surface nette destinée a I'observetion en
microscopie éectronique (figure 64).

Durant ces éapes, les échantillons sont maintenus dans I'eau pour assurer un debit find a I'éat
saturé. Seul un échantillon témoin de hétre a é&é déhité aprés sechage a I'éuve (103 °C) a titre
de comparai son.
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Chapitre 3 : Etude du retrait axial du bois detension al’ échelle pariétale

figure 64 : observation au microscope éectronique a balayage d'un échantillon massif de peuplier (barre
d'échelle: 100 um)

[1.1.2. Coupesminces

Des coupes transversales de 80 um d'épaisseur sont rédisées sous une goutte d'eau avec un
microtome équipé dune lame jetable neuve. Cette section est collée sur la tranche avec les

fibres paraléles au support de maniére a pouvoir observer les deux faces de la section figure
65).

figure 65: observation au microscope éectronique a balayage d'une coupe mince (40um) de peuplier
(barred'échelle: 100 pm)
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Les échantillons messifs e les sections fines sont ensuite déshydratés dans I'éhanol absolu
puis passés au point critique’. Le collage des échantillons sur leur support est rédisé au
moyen d'un scotch double face. Les échantillons sont ensuite métallisés® avant observation.

[1.2. Techniques d'observation, mesures et résultats

Les observations ont éé rédistes avec un microscope éectronique a badayage (MEB)
Cambridge S360.

L'inclinaison du récepteur permet d'obtenir des images dun méme objet sous différents angles
d'observation.

[1.2.1. Blocs massifs
Sur hétre e peuplier, les images rédistes en incidence normde (figure 61 et figure 63) ne
permettent pas l'observation des différences de retrait axia entre les couches de la paroi
cdlulare. En revanche, dles mettent en évidence chez le peuplier le fort retrait transverse de
la couche géatineuse. Le retrait transverse dans la couche G semble beaucoup plus fort que
danslacouche S;, au point de produire son décollement.

L'observation de la surface transverse sous une incidence de 70° par rgpport a la normae
permet de voir sur les échantillons découpés a I'éat saturé une déformation plus importante de
la couche G par rapport aux autres couches (figure 66). Sur I'échantillon témoin découpé
aprés déhydratation a I'éuve ce différentiel de retrait n'est pas visible figure 67). Ceci montre
que le différentiel de déformation observé trouve son origine durant la déshydratation.

- 4

i

figure 66 : observation au microscope éectronique a balayage d'un échantillon massif de hére dont I'éat
desurface a étéréalisé avant déshydratation (barred'échelle: 20 um).

" Méthode de déshydratation en milieu liquide par substitution de I'éthanol par du CO; liquide.

8 Une fine couche de platine ( 300 A) est déposée sur la surface de I'échantillon. Cette couche conductrice permet
d'éviter I'accumulation de charges électriques dans |'échantillon.
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Chapitre 3 : Etude du retrait axial du bois detension al’ échelle pariétale

figure 67 : observation au microscope éectronique a balayage d'un échantillon massif de hére dont I'état
desurface a étéréalisé aprés déshydratation (barred'échelle: 20 pm).

Ces deux types de préparation permettent aussi de faire une remarque a propos du décollement
de la couche G. Ce décollement semble beaucoup moins présent lorsque |'état de surface a été
réalisé aprés déshydratation. Ceci permet de penser que la propagation de fissures entre les
couches S, et G est liée a un effet de bord et qu'il n'est que peu ou pas présent loin des bords de
I'échantillon. Ceci est d'autant plus visible sur les observations normales (figure 68).

§ Vi S 7
. ke L \

e\
interface G-S,
figure 68 : observations au microscope éectronique a balayage d'échantillons massifs jumeaux de hétre
dont I'éat desurfacea étéréalisé avant (A) et aprés (B) déshydratation (barred'échelle: 20 um).

Afin de quantifier les différentiels de déformation entre les couches, une observation plus fine
est rédisée. Pour le hétre & le peuplier, une méme cellule est observée pour deux angles de
vue (figure 69 et figure 70).
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figure 69 : observation en microscopie éectronique en balayage d'une méme cellule de peuplier pour deux
anglesd'observation : normal alasurface (A) et 70° par rapport alanormale (B).
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Chapitre 3 : Etude du retrait axial du bois detension al’ échelle pariétale

(—:2um) B

figure 70 : observation en microscopie éectronique en balayage d'une méme cellule de hétre pour deux
anglesd'observation : normal ala surface (A) et 70° par rapport alanormale (B).

Ces images montrent clairement le fort retrait axiad de la couche géatineuse par rapport aux
autres couches de la paroi secondaire. Ce différentiel de retrait et 9 important quil produit un
décollement de la couche G. On peut auss observer dans le cas du hétre, un retrait important
de la couche S, qui semble maintenue par I'extérieur en contact avec la couche S; puis la
couche P. Deux hypothéses peuvent étre formulées dansce cas::

Il existe un gradient de retrait dans la couche S, le retrait interne éant supérieur au
retrait en périphérie. Le méme type de remarque pouvant étre fait pour la couche G.
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Dans une premiére phase du séchage, le retrait important de la couche G dors quil
existe encore une forte adhérence entre $ et G, crée des déformations irréversibles de
la couche S,. Puis dans une seconde phase, le retrait de la couche G continue a
sexprimer dors que le séchage afragilisg laliaison $-G jusquia rupture.

Cette seconde hypothése pourrait sappliquer au cas du peuplier.

Ces observaions dun retrait important de la couche G vont a I'encontre des résultats de
Norberg et Meier (Norberg et Meer 1966). Aing, le retrait de la couche G, loin dére
négligesble, pourrait ére le moteur du fort retrait macroscopique observé dans le bois de
tenson.

En observant une méme cdlule sous deux angles de vue, on peut recondruire un profil
topographique s l'on retrouve des points sur les deux images (trait de lame de rasoir,
protubérance...). La coordonnée x est donnée directement par Iimage normae au plan e la
coordonnée y peut étre calculée en utilisant les deux images avec I'éguetion :
y==D___d_aeca=70° (42)
sna tana

d et la digance mesurée sur l'image
normde e D la distance mesurée sur
l'image a70° (figure 71).

figure 71 : schéma de principe pour le calcul de
profilstopographiques.

On obtient aing les profils présentés figure 72.

position radiale (um) position radiale (um)
0 1 2 3 4 5 6 0 1 2 3 4 5 6

0 L L L L L ! 0 L 1 1 1 1 1

Cl Cl

position longitudinale (um)
position longitudinale (um)
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1
1
i
S G
1
i
1
f

-5 4

figure 72 : profils topographiques pour le hére (A) et le peuplier (B) (Cl = couche intercelulaire
comprenant LM, P et S;).

Ces profils permettent une bonne edimaion des différences de retrait entre les couches.
Notamment nous voyons que la couche G a un retrait beaucoup plus important que les autres
couches (en moyenne 2,2 um pour la cellule de hétre et 2,8 um pour la cdlule de peuplier).

Ces observations sur blocs massfs révdent un différentid de déplacement (mesuré en um),
mas ne permettent pas de quantifier la déformation longitudinde (mesurée en %) de chacune
des couches.
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Chapitre 3 : Etude du retrait axial du bois detension al’ échelle pariétale

[1.2.2. Coupes minces

L'observation de sections fines permet de voir pour une méme cdlule, le différentied de
déplacement au séchage sur une face et sur la face opposée. Une épaisseur de 80 um pour les
sections permet de minimiser le risque de ne pas ére dans une méme cellule de part et dautre
puisque cette dimension est petite devant lalongueur de lafibre (~ 500 pm).

Pluseurs cellules ont é&é obsarvées gores séchage (figure 73). Par une acquisition de
nombreuses images a différentes échdles et sous différents angles de vue, il et possble de
fare la correspondance entre les deux faces par rgpport a des points de repere sur la tranche
(par exemple la cdlule montrée par une fléche sur la figure 73). Une mesure des différentids
de déplacement est dors possible sur les observations a fort grossissement figure 73 F). Les
mesures sont rédisees sur le logicid Optimas gpres une caibration spatide rédisée d'gpres la
barre déchele. La mesure de I'épaisseur de la coupe et affinée par une mesure sur une
observation perpendiculaire alatranche.

figure 73 : observations au microscope éectronique a balayage des deux faces d'une coupe mince de
peuplier. Certaines cellules sur la tranche (fleche) permettent d'identifier toutes les autres. Les mesures
sont réalisées sur desimagestellesquelaF (barred'échelle = 20 pm)
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Les mesures des différentiels de déplacement pour chacune des faces sont données pour

14 cdlules (figure 75). Le différentiel de déplacement entre la couche G et la couche
intercellulaire est en moyenne de 1,99 um pour une face (DLg; sur lafigure 74), 1,83 pm pour
I'autre face (DLgy) et de 3,82 um pour la somme des faces (DLg).

figure 74 : schéma explicatif des différentiels de retraits mesurés. A gauche, I'échantillon saturé (tel qu'il
n'apas pu éreobservé) et adroitel'échantillon sec.

Ces différentidds de déplacement aux extrémités permettent de donner un différentid de
déformation (retrait) exprimé en pourcentage de la longueur de la section de fibre en divisant
la somme des mesures des deux faces pour une cellule par la longueur de la section de cdlule
(Lsec = 80 pm). On obtient and un retrait différentid de 36% a 5,8 % avec une vaeur
moyenne de 4,7 % (figure 75).

7 | —t+—facea(um) —>—faceb (um) —%— somme (um) retrait différentiel (%)

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

figure 75 : différentiel deretrait dela couche G par rapport ala coucheintercellulaire pour 14 cdlules.

Connaissant précisément la longueur de la section de fibre observée, et en supposant le retrait
des paties les moins "enfoncées' (couche intercelulare ou S;) de l'ordre du retrait
macroscopique, on peut, apres mesure du différentiel de retrait de part et d'autre de la section,
estimer leretrait total dela couche G.

Le retrait macroscopique r'e. pas pu ére mesuré sur les coupes minces car les observations ne
sont rédisées qua I'état anhydre. Les dimendions a I'éat saturé ne sont donc pas connues € il
nest pas possble de se fier a I'épaisseur annoncée par le microtome puisque l'erreur sur la
mesure peut ére de quelques microns sur une coupe de 80 um. Nous devons donc formuler
des hypothéses du retrait macroscopique pour déterminer I'épaisseur initide e aind le retrait
"réd" delacouche G d'gpres le cdcule suivant :

Le différentielle de retrait moyen mesuré pour lasomme des faces DLg = 3,82 um
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Chapitre 3 : Etude du retrait axial du boisdetension al’ échelle pariétale

and al'éat sec: longueur couche G = 76,18 um
longueur autres couches = 80 um

s on fat I'nypothése dun retrait macroscopique de 1,2 %, a I'@&at saturé, on appe X la
longueur autres couchestel que: x (1- 1,2%) = 80 um soit x = 80,97 um

S on suppose qua l'éat saturé, la couche G a les mémes dimension que les autres couches
(figure 74).

and,s: longueur couche G (sec) = 76,18 um
et longueur couche G (saturé) = 80,97 um
aorsleretrat delacouche G est de 5,92 %

Les consequences sur le retrait de la couche G de pluseurs hypothéses de retraits
macroscopiques sont présentées sur la figure 76.

7,5 1 retrait macroscopique = 0%
—X— retrait macroscopique = 0,4%
g 7 1 —H—retrait macroscopique = 0,8%
a’ 6,5 - —K— retrait macroscopique = 1,2%
[}
S 64
>
o
© 55
]
] -
3 4
©
5 457
.§ 2]
@
@ 3,5
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1 2 3 4 5 6 7 8 9 100 11 12 13 14
n° de cellule

figure 76 : retrait total de la couche G mesuré pour 14 cellules pour 4 hypotheses de retrait
macr ascopique.

Les observations de forts retraits macroscopiques sur les bois a fibres G permettent de penser
que les hypothéses de retrait de 0,8 % a 1,2 % sont rédistes. Le retrait moyen de la couche G
y serait respectivement de 5,53 % et 5,90 %.

[1.3. Conclusions

Les obsarvations en microscopie éectronique a baayage ont mis en évidence un différentie
de retrait entre les couches lié au séchage. Des hypothéses ont pu ére formulées sur
I'adhérence de la couche G a la couche $. Dans le cas dune forte adhérence, au moins dans
les premieres phases du séchage, la couche S, suffisamment épaisse sur le hétre, semble étre
"entrainég’ par la couche G. Cdle-ci pourrait donc étre le moteur du fort retrait longitudina
macroscopique du bois de tension.

Par I'observation de sections fines nous avons pu donner des ordres de grandeur du retrait
dansla couche G.

En revanche, I'observation au microscope éectronique a balayage ne permet pas de connditre
I'état de surface a I'@at saturé juste gorés la coupe ni de voir I'évolution du retrait en fonction
de I'humidité. L'utilisstion d'un microscope éectronique environnementa pourrait en partie
résoudre ces problémes.
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[11.OBSERVATION PAR MICROSCOPIE A FORCE ATOMIQUE

Cette partie du travail a étéréalisée en collaboration avec Michel Ramonda du Service Commun de
Microscopie en Champ Proche de I'Université Montpellier I1.

I11.1. Préparation des échantillons

La préparation des échanttillons est trés smilare a cdle des blocs massfs utilisés pour
lobservation au MEB, seule leur talle est réduite (cube denviron 500 um de coté). La
principa e difficulté réside dans e collage de I'échantillon sur le support (lame de verre).

Le collage doit ére rigide (ce qui exclut I'utilisation de scotch double Bce) e doit étre réalisé
sur I'échantillon a I'éat saturé. Divers essais ont conduit a I'utilisation de cyanoaecrylate
(Super Glue® 3) souslaforme gdl.

L'ensemble de la préparation et réalisé sous une binoculaire.
Un échantillon cubigue d'un peu moins dun mm?® est débité sous une goutte d'eaul.

Un point de colle (~ 0,1 mT) est déposé sur la lame de verre siche avec la pointe
d'une pince

Le point de colle est &aé avec la pince pour couvrir environ 1mn¥ sur une dizaine de
microns d'épai sseur

L'échantillon est retiré de la goutte d'eau, puis libéré de son eau de surface sur un
papier absorbant

L'échantillon et obsavé sous la binoculaire en attendant l'ingant ol les vaisseaux se
sont vidés de leur eau

Une fois les vaisseaux vides et avant que commence le séchage (I'échantillon doit
garder son aspect tranducide), I'échantillon est postionné sur le dépbt de colle et
mai ntenu quel ques secondes avec une légére pression.

Pour maintenir I'échantillon humide durant la prise définitive de la colle, une petite
goutte deau (diametre ~ 500 um) et déposée sur la face supérieure de I'échantillon.
Cette goutte doit rester "non mouillante’, dle mantient une humidité saurée a la
surface de I'échantillon et bouche les lumens de maniere a éviter le séchage.

Au bout dune minute, une grosse goutte est déposée sur |'échantilion collé,

Sous l'eau, les quatre faces de I'échantillon sont recoupées pour donner la forme
définitive (une forme pas trop réguliére permettra un repérage plus faclle sur
I'échantillon)

Un éa de surface find est donné a la face supérieure avec une lame jeteble de
microtome neuve, en velllant a ére bien pardléle ala surface delalame de verre.

L'échantillon (mesurant maintenant environ 500 um) de cbté et enslite rincé a l'eau
didillée pour faire partir les éventuels résdus de coupe. Le rincage effectué a la
pissette avec une certaine presson permet auss de chasser des bulles dar maintenues
prisonniéres des vaisseaux en surface. C'est auss un excelent test de I'efficacité du
collage.

111.2. Techniques d'observation et de mesure

Les observations et mesures ont éé réalistes sur un Microscope a Force Atomique (AFM)
Nanoscope I11a Dimension 3100 de Digita Instruments.
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Chapitre 3 : Etude du retrait axial du boisdetension al’ échelle pariétale

[11.2.1. Principe de fonctionnement

Le principe de fonctionnement de la microscopie a force atomique en mode contact est
présenté sur la figure 77 : une pointe en slicdum crigdlin (longueur 5 um, rayon de courbure
40 nm) solidare d'un levier (longueur 100 pum) et mise au contact de I'échantillon. On
effectue dors un baayage de la surface dans le plan (X, Y) a I'ade d'une cé&ramique piézo-
dectrique. Les déflexions du levier sont mesurées par la différence d éclarement entre les
deux photodiodes A et B.

céramigue
pitzoélectrique

X

T
Yo
figure 77 : schémade principe d'un microscope a for ce atomique

En travallant a déflexion congtante, une boucle d assarvissement relie la tenson Va-Vg ala
tenson de la cé&amique piézo-dectrique afin de modifier la digance H entre le levier e
I’échantillon, de maniére & consarver la déflexion du levier condante. Aing, dans ce mode,
une image de topographie correspond a un enregistrement H(X, Y).

[11.2.2. Conditions expérimentales
Les images de topographie sont rédisées en mode "tgpping” (contact intermittent) dans I'eau
ou a l'ar. Dans I'eall nous utilisons des leviers triangulaires de faible raideur (k~0,5N/m), dans
I'air des leviers en forme de poutre de raideur plus éevée (k~40N/m).
Cinq états ont été éudiés:

saturé dans I'eau, pour observer |'éat de surface aprés la coupe.

saturé dans l'eau aprés passage de 2 heures dans de l'eau a 80°, pour regarder
l'influence sur la topographie de la rel axation thermoactivée des contraintes.

sec al'air, pour observer le différentiel de retrait au séchage des différentes couches.

reesauré dans l'eau gores sichage, pour confirmer ou infirmer I'hypothese dun
regonflement de la couche G.
re-séché al'air pour statuer sur laréversibilité des phénomenes observés.
Les acquisitions sont faites sur des zones de 50 x 50 pm? pour I'observation d'une dizaine de
cdlules. Les mémes cdllules sont retrouvées pour les différents états.
Une difficulté expérimentae et liée a la topographie de surface qui doit ére la plus réguliere
posshle. Le piézodectrique pour le déplacement suivant z ayant une course de 6 pum, la

surface doit ére pafaitement horizontde. De plus, la zone observée doit comporter un
minimum de trous (larges lumens ou rayons sectionnés). En effet, notamment dans l'eau, la
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pointe a tendance a tomber dans les trous en provoquant une tres forte déflexion du levier qui
peut I'endommeager. A lasortie du trou, il peut auss y avoir un endommagement de la pointe.

La seconde difficulté et de retrouver les mémes cdlules pour les différents éats. Ceci
nécessite un bon repérage et beaucoup de patience.

Pour I'observation de la topographie, on rédise un profil le long d'une droite. Ces droites sont
tracées de maniere a passyr au mieux par les points de mesure dans les différents éats
dhumidité. Par rapport a l'erreur que peut produire le repérage par de tes profils il faut dire
gue nous nous intéressons plus a des tendances au retrait ou au gonflement que a des vaeurs
quantitatives.

111.3. Résultats
Sur le peuplier, quatre types d'essai ont été réalises :
1. saurépuissecal‘ar
2. sauré puis saturé apres 2 heures dans I'eau a80°C puis sec al'air
3. saurépuissec al'ar puisre-saturé puisre-seché al'ar
4. saturé puis saturé gpres 2 heures dans I'eau a 80°C puis sec a l'air puis re-saturé (figure
78).

Sur le chéaaignier et le chéne, un seul type dessa a éé rédisé : saturé puis sec a l'air puis re-
sature (figure 79 et figure 80).

On notera sur la zone observée sur le chéne la présence d'une fibre sans couche gélatineuse.

Les profils rédisés daprés les images dans l'eau avant séchage (figure 78A, figure 79A et
figure 80A) montrent qu'il existe d§ja un premier retrait de lafibre G avant le séchage.

Les profils réaises d'gpres les observations dans I'eall aprés passage de I'échantillon dans I'eau
a80°C pendant 2 heures (figure 78B) montrent un tres faible retrait supplémentaire.

Les profils rédisés gorés séchage de I'échantillon (figure 78C, figure 79B et figure 80B)
confirment la présence dun retrait plus important dans la couche G que dans les autres
couches. Ceci e notamment tres visble chez le chéne puisque sur la méme image, sont
observées des cdllules a couche G et une cellule sans couche G alarge couche S;.

Les profils rédises gprés ré-humidification dans I'eeu (figure 78D, figure 79C et figure 80C)
montrent globdement un tres net regonflement de la couche G chez le peuplier e le
chaagnier. Chez le chéne il semble difficle de conclure. Ce regonflement ne permet
généralement pas de retrouver I'éat d'origine.

Le profil rédisé apres second séchage (non présenté) montre la bonne révershilité du
phénomene.

Notons quil nest pas possble de comparer le différentid de déplacement entre les trois
egpéces préentées. En  effet, une comparaison nécessterait une exacte reproductibilité
d'épaisseur pour les échantillons et une humidité contrélée. Or la notion de sec a l'air est tres
relative...suivant les jours et les vents, I'numidité du bois peut descendre a 10 % et monter a
14 %. L'humidité de la piéce éait controlée par une climatisation mais nous ne digposons [as
de mesure de I'humidité de I'air pour chagque série d'observations.

88



Chapitre 3 : Etude du retrait axial du bois detension al’ échelle pariétale
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figure 78: mesures sur profils topographiques par AFM de trois mémes cellules de peuplier dans I'eau
(A), dans I'eau apres 2 heures a 80°C (B), sec a l'air (C), dans I'eau apres séchage (D). Distance verticale
entrelescouches S; et G pour troiscellules (curseursrouge, vert et noir).
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figure 79: mesures sur profils topographiques par AFM de trois mémes cellules de chétaignier dans I'eau (A),
sec a l'air (B), dans I'eau aprés séchage (C). Distance verticale entre les couches S; et G pour trois cellules
(curseursrouges, vertset nairs).
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Chapitre 3 : Etude du retrait axial du bois detension al’ échelle pariétale

50.0 pm

Rouge : - 81 nm
Vert: 7 nm
Noir : 146 nm

Rouge : 317 nm
Vert: - 174 nm
Noir :312 nm

Y ' -
fHJNV Illlw'h“’mwlfi‘fkjm L,_/— UN'UIN

25.0 50,0 Mm

Rouge : 429 nm
Vert : 10 nm
Noir : 345 nm

figure 80: mesures sur profils topographiques par AFM de trois mémes cellules de chéne dans|'eau (A), sec a
|'air (B), dans I'eau aprés séchage (C). Distance verticale entre les couches S2 et G pour deux cellules (curseurs
rouges et noirs) et entrelescouches S, de 2 cellules adjacentes (cur seursverts).
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[11.4. Discussion

Le premier retrait observé dans I'eau pose question. |l pourrait ére expliqué par un artefact de
coupe : durant la coupe, la lame exerce une force de compression sur le matériau. Aingd, les
paties complasantes (tels que la lamdle mitoyenne ou la Sp) sont comprimées durant le
passage de la lame dors que les parties rigides (telle que la couche G) ne le sont pas. Apres le
passage de la lame, la rdlaxation des différents é&ats de contrainte entraine le relévement des
parties souples par rapport aux parties dures comme la couche G.

Une autre explication serait la relaxation des contraintes de croissance. S la couche G et en
plus forte précontrainte de tenson que les autres couches, la coupe transverse peut étre a
l'origine de la relaxation des contraintes qui ont produit ce différentid que nous mesurons,
Ces deux explications peuvent étre vraies et les deux phénomeénes peuvent agir conjointement.
Nous observons aors la somme des deux effets.

Aprés stchage partid (sec a l'air), un difféentid de retrait beaucoup plus grand que linitid
est obsarvé ; cdui-ci et accompagné dun fort retrait de la couche G dans le plan transverse
par rapport aux autres couches. Ce fort retrait transverse permet le décollement de la couche
G. Il pourrat ains ére argumenté que cette séparation des couches permet une plus compléte
relaxation des contraintes. Aing, le retrait observé ne serait que le résultat de I'expression des
contraintes de croissance.

Les expéimentations sur la recouvrance hygro-thermique® par mise & 80°C de I'échantillon
pendant deux heures montrent que le retrait observé au séchage nest pas issu dun
complément de relaxation de contraintes.

Le gonflement de la couche G dans I'eau aprés sechage tend a confirmer I'hypothése d'un
retrait au séchage de la couche G.

[11.5. Conclusions

Les observaions en AFM ont permis de confirmer les observations réalisées au microscope
électronique a baayage. Elles ont notamment permis I'obsarvation des échantillons avant
sechage.

Pour poursuivre cette éude, il serait maintenant intéressant de pouvoir travaller en humidité
controlée et notamment de pouvoir ateindre I'éat anhydre. Des essais ont été réaises sur un
dispostif présenté par Molecular Imaging permettant de controler I'éat dhumidité et la
température de I'échantillon pendant I'essai. Ces essais n'ont pas donné les résultats souhaités.
La minimisgtion de la chambre dobservaion pour le contrdle en humidité a é&é rédiste au
détriment du systéme optique. |l n'est donc pas possible a ce jour de retrouver un méme lot de
cellules pour diverses humidités avec ce systeme.

Notons auss la limite dune méhode "contact” qui ne permet pas de travailler sur des zones
trop poreuses.

V. ESsAIS D'OBSERVATION PAR MICROTOPOGRAPHIE OPTIQUE

Etant donné le caractére trés exploratoire de cette partie, il a é&¢é préféré de la mettre en annexe
(Annexe 3).

° Les origines et le principe de la recouvrance hygrothermique sont décrit par Kibler 1987 et Gril et Thibaut
1994.
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Chapitre 3 : Etude du retrait axial du boisdetension al’ échelle pariétale

V. ELEMENTS D'IDENTIFICATION DES CINETIQUES DES RETRAITS A
L'ECHELLE PARIETALE DANSLE BOIS DE TENSION A COUCHE G.

Les expérimentations présentées dans ce paragraphe ont été rendues possibles grace a I'amabilitéet
la confiance de Henry Garreau, maitre de conférence a la Faculté de Pharmacie de Montpellier
(CRBA, UMR CNRS5473). || sagit d'essais préliminaires réalisés en fin de thése et qui mériteront
d'étre dével oppés prochainement.

Les réaultats présentés dans le chapitre 2 & propos du comportement macroscopique au
sechage (retrait, PSF et rigidité axiae) des bois de tenson a couche G and que ce que nous
venons de voir dans ce chapitre a I'échelle de la paroi, conduisent a souhater le suivi du
s&chage de ces bois a I'échdle pariéae. Méme s nous ne disposons pas aujourdhui d'outils
pour mesurer les cinétiques de perte deau (ou de teneur en eau) dans les différentes couches
de la paroi, des observations des retraits de ces couches pendant le séchage peuvent nous
donner quelques informations sur les phénoménes qui se produisent a cette échdle : reraits
des couches, déformation du réseau cellulaire et décollement des parois.

Magré lintéré certain de la microscopie éectronique a baayage pour l'observation des
sructures, cette technique présente un inconvénient mgeur pour l'observation du retrait : la
nécessité de fare les observations a I'éa anhydre et donc I'impossibilité de connditre |'éat
initid avant s&chage et de suivre le retrait. La posshbilité dutiliser un microscope éectronique
environnemental nous a permis de suivre, dans le plan transverse, les retraits au séchage d'un
cube de bois de tension de peuplier.

V.1. Préparation des échantillons
L'éude a éé rédisée sur le bois de tension de peuplier présenté en début de chapitre. Les
observations sont réaisées sur des cubes de bois de 1 mm de cbté, préparés selon la méme
technique que pour les observations en microscopie a force atomique sauf que I'échantillon et
posé sur son socle sans collage.

V.2. Observations en microscopie éectronique environnementale

Les observations ont éé rédisées sur un microscope éectronique a baayage environnementa
(Philips XL30 ESEM -Environmental Scanning Electron Microscope). Ce type de microscope
permet I'observation de I'échantillon a différentes humidités et sans méalisation prédable. Le
contréle de I'humidité dans l'enceinte se fait par le controle de la pression et de la température.
Il et en rédité difficile de donner une vaeur quantitative cb I'humidité, mais on en connait en
revanche le sens des vaiations : une baise de pression a tempéature constante ou une
augmentation de température a presson condante ont pour conségquence une baisse de
I'numidité dans I'enceinte. En début d'expéience, la température éait de 4°C et la pression de
5 Torr, enfin, latempérature de 25°C et lapresson de 2 Torr.

Quatre échantillons ont é&é observés. Pour le premier, durant les 2 ou 3 premieres minutes
dobservation, l'eal est encore présente dans les lumens des vaisseaux e des fibres. La
premiere imege (figure 81a) et acquise des le départ de l'eau libre. On observe dans un
premier temps la contraction de la couche gédatineuse (figure 81 a a ¢ ; pour ordre de
grandeur, le temps entre deux images successves et de l'ordre de 10 minutes). Durant cette
phase on observe peu de décollement de la couche G.
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figure 81 : observation
du retrait de la couche
gélatineuse lors de la
premiere  phase du
séchage. Les images a,
b et c correspondent a
trois étapes successives
sur un méme lot de
cellules. Les mesures de
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cellules et les mesures
d'épaisseur de la
couche G sont
expriméesen pm.
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figure 82 : observation du retrait lors de la seconde phase du séchage. Les images a, b et ¢ correspondent a
trois étapes successives sur un méme lot de cellules. Les mesures de distance entre deux cellules sont

expriméesen pm.

Puis [I'échantillon a brusquement "bougé', ce déplacement peut ére di a une forte
dé&formation de l'ensemble de [I'échantillon faisant sortir la zone observée du champ
dobservation. Ou bien, plus probablement, ce déplacement correspond a une trandation de
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I'ensemble de I'échantillon pouvant ére causte par le dépat dune pelicule deau libre ou
dune bulle dar sous I'échantillon.

Les observations qui suivent n'ont donc pas pl étre rédisées sur la méme zone. La figure 82
(@ a ) présente les égpes successves du retrait dun autre lot de cdlules du méme
échantillon. La couche G ne semble plus s rérécir dgnificaivement. En revanche, on
observe une forte déformation du réseau et une dérive de la zone observée sous le microscope.
Les images de la figure 82 ont &té recadrées et recentrées par le coin en haut a gauche. On
observe dors, en regardant le bord droit des trois images, les forts retraits transverses. De
nombreux décollements de la couche G sont visibles des la premiére image.

Pour les trois autres essals, les échantillons sont prédablement collés (méme principe que
pour les observations en AFM), mais les premieres observations montrent que I'eau Sest dga
retirée des lumens e que la couche G et d§ja partidlement décollée. 1| semble que lors de la
mise sous vide partid, un premier Sichage at eu lieu. Les réalltas ne sont donc pes
exploitables.

V.3. Réaultats et discussion

Durant la premiére phase de séchage, a I'échelle du groupe de fibres, la mesure de la distance
entre deux cdlules a deux ingants (figure 81) permet de donner un ordre didée du retrait
"macroscopique’ transverse entre les deux éats correspondants. On obtient entre les ingtants
"a' et "c", des retraits de I'ordre de 1,1 % dans la direction tangentielle (dont 0,2 % entre les
ingants "d' e "b") e de 0,7% dans la direction radide (dont 0,5 % entre les indants "d' et
"b").

Entre les éats "d' et "', des mesures sont rédisées pour quantifier les retraits transverses de
la couche G. L'épaisseur de la couche G et mesurée en 4 points pour 6 celules. En moyenne
sur les 24 mesures, on observe un retrait dans I'épaisseur de la couche de l'ordre de 20 %
(max~43 %, min~3%) sans différences sgnificaives en moyenne entre les directions radide
e tangentidle En moyenne, ce retrait sexprime pour moitié entre les ingants "d' & "b" &
pour moitié entre les ingants "b" e "c'). Ces fortes dé€formations de la couche ne
saccompagnent généralement pas de décollements a l'interface avec la couche S,.

II'y a donc dans cette premiere phase un fort retrait de la couche G sans forte déformation
macroscopique de I'échantillon. La dé&formation de la couche G e traduit globaement par un
dargissement des lumens. Ceci peut sexpliquer par 'absence de maintien par une couche
supplémentaire de type Sz dans lagudle un angle des micrdfibrilles trés indiné bloquerait les
déformations du lumen. Cette faible déformation du réseau dgnifie auss que l'eau présente
dans les couches autres que G reste liée dors que I'eau de la couche G commence a sextraire.
Dans ce cas, soit I'eau des parois géatineuses est moins liée que I'eau des autres couches, soit
ce départ premier de l'eau de la couche G et di a la proximité des lumens qui facilite le
transfert.

Durant la deuxieme phase du séchage (figure 82), le retrait globa du réseau entre les ingants
"d' e "Cc" et de l'ordre de 5% dans la direction tangentielle (dont 1,9 % entre "d' e "b") &
0,6 % dans la direction radide (dont 0,1 % entre "d' e "b"). Durant cette méme phase, le
retrait de la couche G dans I'épaisseur et nul ou trop faible pour ére mesurable. Il est difficile
de dire, &ant donnés les fortes d&formations et les décollements, sil y a du retrait tangentie
(dans le repere de la cdlule). Cette deuxieme série d'observations confirme que le retrait de la
couche G et celui des autres couches de la paroi sont décalés dans le temps.

Alors que les décollements sont tres peu nombreux sur la derniere image (figure 81c) de la
premiére phase, ceux-ci sont trés présents des la premiére image de la seconde phase figure
823). On n'a donc pas pu assister a la phase (dune dizaine de minutes) pendant laquelle se
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produit la mgeure partie du décollement. N'ayant pas pu nous positionner sur le méme lot de
cdlules avant et gorés décollement, nous ne pouvons pas connditre le retrait du réseau et cdui
des parois pendant cette phase intermédiaire.

On peut en premiere gpproche admettre que dans la premiere phase, la couche G se déforme
de facon isotrope dans les directions transverses avec une surface extérieure "bloquée’ par
I'adhérence a la couche S,. Or le retrait tangentid (dans le repére de la celule) n'est pas
compatible avec le maintien de la circonférence. La couche G se trouve donc en fin de cette
phase en contraintes de tenson radide et tangentidle (dans le repére de la fibre). Ceci sera
dautant plus vra que la rigidité transverse de la couche G sera forte, or on peut supposer que
cdle-ci se rigidifie durant son séchage. 1l et auss probable que dans cette premiére phase, il
y a auss un retrait axia de la couche G. Le retrait axia aurat lui auss pour conséquence la
mise en contrainte de la couche. Ces fortes mises en contraintes de la couche G durant le
séchage se libereraient dors par son décollement de la couche extérieure (S,).

S le décollement de la couche G et de type "phénomene de rupture + propagation de
fissure", il n'est pas surprenant quil se produise "brutdement” et que les 10 minutes d'absence
dinformation nous privent de toute la phase ou se produit |e décollement.

Il apparait que la plus grande pat du retrait transverse de la fibre G se produit avant
décollement. Sil en e de méme pour le retrait longitudind, la forte adhérence des couches
pendant cette premiere phase du retrait conforte les résultats précédents sur le réle moteur de
la couche G dans le retrait longitudinal macroscopique. Ceci et auss a rapprocher des
résultats du chapitre 2 montrant que plus il y a de fibres & couche G plus le retrait longitudina
sexprime tét dans le processus de séchage.

Les réaultats de ce paragraphe sont & mettre en relation avec les mesures du Point de
Saturation des Fibres présentées dans le chapitre 2. On peut en effet se questionner sur la
vdidité de la technique utiliste (reposant sur la mesure des vaiaions dimensonneles
macroscopiques) sur les bois de tenson a couche G quand on Sapercoit que de tres fortes
vaiations dimensonneles dans une partie de la paroi peuvent quasment ne pas affecter le
retrait macroscopique transverse.

V.4. Conclusions

Les observaions rédisées en microscopie dectronique environnementale mettent en évidence
différents phénomeénes :

Le retrait transverse gpparait d'abord dans la couche G puis dans les autres couches de la
paroi.

Le fort retrait transverse de la couche G ne semble que trés faiblement affecter le retrait
macroscopique dans les directions transverses. Ceci peut étre expliqué par la structure de la
couche G permettant |alibre déformation sur saface intérieure,

Le décollement entre la couche G et la couche S n'gpparait quen fin de la phase de retrait
delacouche G.

Ces observations confortent I'hypothése du rble mgeur de la couche G dans le retrait
longitudina du bois de tenson.

I serait maintenant nécessaire de poursuivre cette éude :

par I'observation de la phase intermédiaire qui n'a pu étre observée et la détermination
précise desingtants:

=  ousetamineleretrat delacouche G,
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» 0ou débute lefort retrait macroscopique,
* 0oU se produit le décollement de la couche G.

par des observations smilaires avec un angle plus important par rgpport a la normae
pour suivre le retrait longitudingl.

par le suivi smultané des cinétiques de retrait L & T sur des échantillons macroscopiques
de bois de tengon pour confirmer que le retrait longitudina apparait dans la premiére phase
dors quil n'y a que peu de retrait transverse puis que le retrait axia cesse pour laisser place
au retrait transverse dans une seconde phase. Des expérimentations Smilaires sont cités sur
du bois de résineux (Mothe 1988) ou du bois normd de fevillu (Chanson 1988).

VI. CONCLUSION DE L'APPROCHE EXPERIMENTALE DE
DETERMINATION DU RETRAIT AXIAL A L'ECHELLE PARIETALE

Les différentes observations ont montré un tres fort retrait de la couche G contrairement a ce
guannoncait Norberg e Meer (Norberg et Meler 1966). Pour discuter le travall de ces
auteurs, nous pouvons remarquer que magré le retrait important que nous observons (de
I'ordre de 5 %) cela correspond sur les portions (20 um) de fibre G quils observaient a des
déformations de l'ordre du micrométre. De d faibles d&ormations sont difficiles & observer
par microscopie optique notamment dans le cas de portions de fibres pour lesquelles les
limites des sections ne sont pas trés nettes. Notons auss que les fibres quils mesurent ont subi
une premiere déshydratation a I'éhanol ; or nous avons montré que le regonflement N'était pas
totd.

Il gpparait clarement que les outils disponibles ayjourdhui permettent une nouvele
invedtigation pour la mesure du retrait. En complément de ces premiers réaultats, il semble
intéressant de poursuivre cette éude, notamment en contrblant I'humidité et la température,
pour éudier les cinétiques des retraits dans les trois directions dans chague couche ou le
comportement des couches G & S, gorés rupture de leur cohésion locaement. Les premiéres
investigations en microscopie dectronique environnementale ont montré la faisabilité de ces
études, magré la mise au point nécessaire du protocole expérimental. Les techniques dAFM
environnementale pourront auss étre envisagées.

Fus globaement, il serait auss intéressant d'éudier le retrait de chague couche de la paroi et
notamment dans le bois normal, le bois de compresson, le bois juvénile ou le bois de tenson
sansfibre G.

Enfin, dors que l'approche présentée ici donne essentidlement des réaultats reatifs aux
déplacements dune couche par rgpport a une autre, il semble aujourdhui indispensable de
poursuivre par une quantification des retraits réels de ces couches.

VII. MODELISATION DU RETRAIT AU SECHAGE DU BOIS DE TENSION
A COUCHE GELATINEUSE

La fibre de bois et moddiste par déments finis comme une superpostion de couches
concentriques. Ce modde a éé réécrit dans Castem2000 dgpores un modde andytique
dévdoppé pour moddiser linfluence de l'angle des microfibrilles sur les déformations de
maturation e de séchage (Sassus 1998 ; Yamamoto 1999b ; Yamamoto et al. 2001). La
moddisaion par édéments finis pemet de moddiser I'effet de bord en bout de cdlule
sectionnée ; ceci en vue de comprendre |es observations par lasmulation.
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La représentation axisymétrique permet une moddisation de la fibre en 2 dimensons (figure
83).

Axe de symétrie cylindrique
&« ¥ cylindnig -~

- — _ -
| ! ZI
Plan de symétrie r

figure 83 : représentation 3D, moddisation 2D et maillage des couchesdela paroi celulaire

Cette représentation axisymétrique permet auss de rendre compte de la redtriction de
cisaillement puisquil ne peut pasy avoir de déplacements tangentiels.

Création du maillage

Les couches sont représentées par des rectangles en contacts deux a deux. Chaque rectangle
et maillé par des rectangles démentaires. La finesse du maillage et définie par le nombre
dééments par micron. Nous utilisons un maillage de I'ordre de un dément par micron suivant
Z e sept déments par microns suivant r. Les rectangles démentaires sont repérés par huit
points aux sommets et aux centres des faces du rectangle.

Blocages mécaniques et thermiques
Les déplacements suivant z sont bloqués sur laligne inférieure (le long du plan de symétrie).

Le bord extérieur de la cdlule (bord droit sur le maillage) est contraint a se déplacer suivant r
de maniere homogene sur toute sa longueur. Ceci permet de prendre en compte que la cdlule
et entourée par les cellules voisines et ne peut pas se déplacer librement suivant r.

Les vaidaions dhumidité sont contrblées par la procédure "thermique’ de Castem. La
dilatation hydrique et and asimilée a une dilatation thermique. Dans ces conditions, la
température est fixée uniforme dans tout le matériau.

Seuls deux éats hydriques sont considérés : éat initid : saturé et état find : anhydre.

Dans le cas dune fibre infinie, on goute comme condition que le bord supérieur de la celule
(ligne du haut sur le maillage) et contraint a se déplacer suivant z de maniere homogene sur
tout le rayon.

Définition du modéle
Chague couche est considérée comme éastique orthotrope.

Définition des propriétés des couches

Les propriétés éadtiques et de retrait de chague couche sont calculées en supposant une
digposition en padlde du réseau micrdfibrillare cdlulosque et de la matrice. L'angle que
fait le réseau avec I'axe de la cdlule et défini pour chaque couche,
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La matrice e le réseau micrdfibrillare sont représentables par deux matériaux poreux
superposés: le vide dans le réseau microfibrillare et occupé par la matrice et vice versa
(figure 84). On suppose que la superposition des deux matériaux est telle que leur déformation
et la méme et égde a la déformation de la couche et que la contrainte de la couche est la
somme des contraintes de lamatrice et du réseau microfibrillaire :

e=eM=el (43) et s=s'+gMm (44)

fl a|

-»Hﬁj«- -»Hﬁﬂ«-

é=am: sM=0

Matériaux pris séparément

ef:af sf0 Superposition des deux matériaux

€'=e¢=e; sM+sf=s

figure 84 : Schématisation du principe de super position des deux constituants de la couche (Sassus 1998).

Cette hypothése représente |'assemblage de deux composants en pardléle dans toutes les
directions. Le principe de superposition des déformations et des contraintes permet d écrire
comme loi de comportement pour la couche :

s =X .Cl(e-a”) + X".CM(e-a™) = C(e-a) (45) avecX"laproportiondenetx +x™=1
Ces auss une loi de comportement dadtique avec déformations induites. La rigidité et la
déformation potentielle sont :

C=xX.C'+x"C" (@46 ¢ a=ClxCa'+x"CMa™] (47)
La matiére ligneuse aind condruite par superposition est isotrope transverse dans le repére lié
au réseau microfibrillaire (rtl).
(i) Propriétés élastiques
Dans un premier temps, les matrices des complaisances et des rigidités de la matrice e du
réseau cdllulosique sont calculées.

L'association en pardldle de la matrice et du réseau permet ensuite une déermination des
propriétés de la couche par addition des rigidités des deux composants pondérées par leurs
proportions relatives. On obtient, dans le repére du réseau (rtl) : C = x.C" + x™.C™

On effectue ensuite une rotation de la matrice des rigidités de chague couche du repére
(propre a chaque couche) vers le repere de la fibre (RTL) daprés I'angle des microfibrilles
dans la couche. Pour la couche LM, l'angle aéatoire des microfibrilles est rédise par
superposition de 3 couches pondérées a ¥, Y2 et ¥ dans lesqudles I'angle des microfibrilles
est respectivement de 0°, 45° et 90°.
(i) Propriétés de retrait

Les produits retrait-rigidité dans les trois directions sont d'abord cadculés dans rtl pour le
réseaul et pour lamatrice: Crya’ et C™ya™.

Puis le produit retrat-rigidité dans les trois directions est calculé pour chague couche en
tenant compte des proportions de matrice et de réseau dans rtl puis par rotation selon I'angle
des microfibrilles dans RTL.
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Chapitre 3 : Etude du retrait axial du boisdetension al’ échelle pariétale

Le réalltat et ensuite multiplié par la complaisance dans la direction correspondante pour
donner les coefficients de retrait de la couche dans RTL.

- -1 ~f f m ~m m
arrL=CrrL  [X Cruaray +X C'rya ru]rm

VI1.2. Paramétres d'entrée

Les différentes couches sont décrites par leur épaisseur, l'orientation des microfibrilles, la
proportion des déments condtitutifs (matrice et fibres) et leurs propriétés. Les vaeurs utilisées
sont reportées dans les tableau 14 et tableau 15.

(48)

LM S; S, G
Epaisseur pour le peuplier (um) 0,25** 0,25** 0,5** 3,5**
Epaisseur pour le hétre (um) 0,5** 0,5** 1,6** 3,5**
% cellulose 10 %* 53 %* 53 %* 100 %

Angle des microfibrilles aléatoire 67°* D(QO*k* 0°

tableau 14 : caractéristiques des couches de la paroi (* d'aprés Watanabe et Norimoto 2000, ** d'apreés
des observations personnelles, *** d'apreésTrénard 1981)

E, E; N N Gt Gt ar at a
Matrice 4* 4* 0,3* 0,3* 1,54 1,54 0,07 0,07 0,07
Cellulose 134,0* | 27,2* | 0,04* | 0,1* 13* 4,4* 0 0 0
Cellulose dans G | 134,0* | 27,2* | 0,04* | 0,1* 13* 4,4* | 0.3** [ 0.3* [ 2?0
tableau 15 : caractéristiques des composants de la paroi (* d'aprés Watanabe e Norimoto 2000,

** d'aprés des observations per sonnelles).

L'utilisation de vaeurs issues de la moddisation des trachéides est discutable. Ces données
permettent dans un premier temps une estimation avec un bon ordre de grandeur. Par la suite,
on pourra essayer de déerminer des vaeurs plus proches de la rédité de la cdlule du bois de
tenson.

VI11.3. Ajustement des parametres pour une conformité a |'expérience (effet de
bord sur une section de fibre)

Avant de smuler une section de fibre, nous nous intéressons a la dépendance de la longueur
de la section sur le différentid de retrait observé. Le différentid et défini comme la distance

Dz (figure 85) entre le point le plus haut de la surface et le point le plus bas (sur la couche G).

S Uy ey 0,8 7
DZI
-y . - 0,7 1
EL 0,6
T B
| 0,5 1
TTTTT1 M 0,4 T T T T T T T )
< A 0 20 40 60 80
g Y W A .
G S, S; LM longueur de la demi-section (um)

figure 86 : influence de la longueur de la demi

figure 85 : mesure du différentiel de retrait Dz
section sur ledifférentiel deretrait calculé

sur laparoi simulée
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Les smulations montrent que pour des demi-sections supérieures a 20 um, le différentid de
retrait ne dépend quasiment plus de lalongueur de lafibre (figure 86).

Pour avoir une premiére esimation du retrait que l'on peut atendre dans la couche G, nous
nous intéressons a une fibre "infinie" dans le but de retrouver des vaeurs macroscopiques du
retrait. S l'on suppose que le rerat longitudind macroscopique  dun  échantillon
exclusvement compose de fibres a couche G ne peut pas excéder 1,5 % et que dans la fibre in
situ la couche G reste adhérente a la couche $ (cf. observations expé&imentaes), avec le jeu
de paramétres présenté précedemment, la vadeur maximade de retrait longitudind pour la
couche G est de 2 %.

En prenant cette valeur de 2% de retrait longitudind dans la couche G, la moddisation dune
portion de fibre de 40 um de demi-section (correspondant a la dimenson de 80 pum des
sections observées expérimentalement) montre un différentie de retrait de 0,5 um (figure 87).
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figure 87 : déformation de séchage en surface d'une fibre modélisée par ééments finis (le cadre bleu
marine défini le contour des couche avant défor mation).

Or les observations rédisées sur le peuplier montrent un différentiel de retrait de l'ordre de
2um. Afin dexpliquer cette différence, nous introduisons dans le modde le décollement
progressif des couches G e S, (figure 88). Dans ces conditions, un différentid de retrait de
2 um et ateint pour un décollement de 30 um sur la demi-section de 40 pm
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— =

Axe de symétrie de la cellule

S

figure 88 : déformation de séchage d'une fibre modélisée par éléments finis avec décollement des couches
G et S, (lecadrebleu marine définit le contour des couches avant déformation).

VI1.4."Cinétiques" de décollement de la couche G

Le modde and propose, nous pemet davoir une idée de la "brutaité' gpparente du
décollement pour interpréter les observations rédistes en microscopie  environnementae,
Nous appelons décollement gpparent, la largeur de la fissure visble dans le plan transverse en
fonction de sa profondeur. En réutilisant les paramétres précédemment decrits, on se rend
compte que la fissure vishle dans le plan transverse dteint trés rgpidement sa dimension
définitive (figure 89) d'ou Iimpresson de "brutdité'. I nous manque cependant les cinéiques
de cette fissuration. Pour les évauer, il sera envisageable de reprendre le modele en y
introduisant des critéres d'énergie de rupture.

o o o
N w I
4

e
i

largeur transverse de la fissure (um)

o
<)

o
[

2 3
profondeur de la fissure (um)

figure 89 : largeur apparente (transver se) delafissureen fonction de sa profondeur.

On peut auss regarder la contribution des retraits longitudind et transverse de la couche G
dans I'ouverture gpparente de la fissure (figure 90).
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figure 90 : effet desretraits transverse et axial de la couche G sur |'ouverture de la fissure en fonction de
sa profondeur.

On s rend compte d'gprés cette moddisation que le retrait axid de la couche contribue, bien
que de facon mineure, au décollement apparent de la couche.

VII.5. Limites de I'approche élastique linéaire

Ce modde et limité par son approche dagtique linéaire. En rédité, les composants de la paroi
cdlulaire peuvent avoir un comportement non linéaire sous l'effet combiné des changements
de contraintes et dhumidité (effets mécanosorptifs).

Les déformations dans la paroi ont en fait troisorigines:: e = ¥ + " + e
e? : déformation dastique (liée & une contrainte)
- e": déformation hydrique de séchage (liée & ladilatation hydrique)
e : dé&ormation andastique (liée au comportement viscodlastique et mécanosorptif)

eanel — evisco + ems

Cette déformaion anélagtique agit de maniere opposte aux déformations dadtiques et
hydriques. Aing, le retrait réd de la fibre G et probablement plus fort que les 2% que nous
donne le réaultat de lamoddisation dagtique.

S on suppose maintenant quil se produit un décollement de la couche G au cours du séchage,
la cinétique de séchage pourrait se décomposer en deux temps : avant et aoprés décollement.
Pendant une premiere phase, le fort retrait de la couche G, trés adhérente, induit de fortes
déformations dans les autres couches. Ceci dautant plus que durant cette phase ou I'humidité
est importante dans la paroi cdlulaire, la matrice composée de lignines et dhémicdluloses a
une rigidité asxz fable (Cousins 1976 ; Cousins 1978). Puis le fort retrait transverse de la
couche G entraine son décollement de la couche S. La rigidification des couches lignifiées au
cours du séchage va tendre a blogquer ces déformations. Cette hypothése et illustrée par la
figure 70 ou l'on voit le gradient de déformation de la couche S, aors que la couche G et
dga tres décollée. Dans ce cas nous sommes en présence dune déformation plagtique. Les
bases de notre cacul a partir dune déformation macroscopique ne sont donc plus valables. Le
retrait de la couche G serait dans ce cas ausd, plus important que celui que nous avons pu
moddiser.
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Suite aux observations en microscopie éectronique environnementale, il sera nécessaire de
reprendre la moddisation du retrait longitudind de la fibre de bois de tenson en tenant
compte notamment de la cinétique de sechage e éventudlement de la rigidification probable
de lacouche G.

VI1.6. Conclusion

La moddisation de la fibre comme une superposition de couches concentriques aux propriétés
dadtiques ne permet que partidlement de rendre compte des phénomeénes observés. |l apparait
tout de méme par ce modde que la structure et les propriétés de la couche géatineuse doivent
ére reconsdérées. Il et notamment nécessaire dintroduire un coefficient de retrait non nul
pour la celulose dans les directions transverse et longitudinde. A moins que I'on ne conddére
auss la couche G comme un arangement de microfibrilles de celulose crigdline dans une
matrice de cdlulose amorphe dont il faudrait déerminer la proportion, I'arrangement et les
propriétés.

Il est important de souligner que la vdidité dune moddisaion résde dans la pertinence des
paramétres dentrée. Pour ce modée, ont é&é utilises des paraméires de propriétés
cdassquement utilisés pour les bois de résineux. Les propriétés des couches sont caculées
d'aprés une loi de mélange des condtituants dont les propriétés ont éé estimées hors contexte
cdlulare. On peut dors se poser la question de la vdidité dune telle agpproche, notamment
dans le cas de la couche G pour lagudle la gructure est tres ma connue. 1l apparait aors
comme une priorité de mettre au point des outils permettant de mesurer les propriéés
mécaniques des couches de laparoi cdlulaire.

VIII. CONCLUSION

Les observations dun retrait important de la couche G vont a I'encontre des résultats de
Norberg et Meier (1966). Aing, le retrait de la couche G, loin dére négligesble, pourrait ére
le moteur du fort retrait macroscopique observé dans le bois de tension.

Cependant, ce que nous obsarvons et difficile a expliquer au regad de ce que nous
connaissons de la microstructure de la couche G. La connaissance de cette couche comme
éant essntidlement composée de cdlulose crigtdline avec un trés fable angle des
microfibrilles ne permet pas de comprendre les observations avec un modde tel que ceux du
type de Barber (Barber 1968).

Alors que la gructure de la fibre géaineuse dans la direction transverse et sUjette a
controverses (Norberg et Meler 1966 ; Cote et al. 1969 ; Faruya et al. 1970), ces observations
posent le probleme de l'arangement longitudind des microfibrilles de cdlulose La
coexisence dun fort retrait axiad et de forts retraits transverses dans la couche G
comparativement aux couches S; et S, nécesste de prendre en compte une organisation
complexe de cette couche. Les retraits observés supposent I'existence de zones ou la cellulose
est tres sensble aux variations dhumidité. Dans le cas du hétre ou du peuplier, il semblerait
que ces zones (amorphes ou désordonnées (Fengel et Wegener 1984 ; Yamamoto et al. 2000))
soient intercaées dans les zones de cdlulose crigaline (supposée insengble aux variations
dhumidité) auss bien dans la direction axiale que dans la direction transverse.

L'utilisation dun modde nous a permis dappréhender certans phénoménes de maniére
qualitative, mais nous nous rendons compte que la vdidité de la moddisaion est limitée par
le manque dinformations sur le comportement mécanique des couches moddisées. 1l semble
donc important de mettre au point des outils permettant daccéder au comportement
mécanique des couches de laparoi cdlulaire.
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CHAPITRE 4 : ESTIMATION DE LA RIGIDITE AXIALE A L’ECHELLE PARIETALE

Dans I'gpproche multi-échelle de déermination des propriétés mécaniques dans le bois, le
moddisateur se trouve face a un manque de données expe&rimentales a I'échelle des couches
de laparoi.

Entre la mesure des propriétés des composants isolés (lignines (Cousins 1976), hémicdlulose
(Cousins 1978) et cdlulose Sakurada et al. 1962) et la mesure des propriétés de la cellule ou
de portions de double-paroi Bergander et Salmén 2000b, g, aucune éude ne Sintéresse a ce
jour aux propriétés a l'échelle des couches de la paroi cdlulaire. L'obtention de mesures a
cette échelle permettrait a la fois une melleure compréhension sur I'interaction des ééments
condtitutifs entre eux (ex: interaction matrice / réseau microfibrillaire) et sur les interactions a
I'interface entre couches (ex : trandtionentre S, et S,).

Dans cette optique, deux éudes ont é&é développées pour I'obtention des propriétés dastiques
et viscodastiques des couches de laparoi cdlulaire

Les potentidités de la microscopie acoudtique ont éé explorées et un nouveau microscope a
€été congu pour répondre spécifiquement aux contraintes des matériaux tel que le bois.

Un nouveau mode dutilisation de la microscopie a force atomique a éé développé permettant,
aterme, une cartographie desrigidités dans la paroi al'échelle nanométrique.

. MISE AU POINT D'UN MICROSCOPE ACOUSTIQUE EN TRANSMISSION

Divers types d'imagerie, tels que les microscopies photonique ou éectronique, permettent de
rendre compte de la sructure géométrique 2D ou 3D a I'échdle du tissu ou de la cdlule.
Couplées a des techniques de coloration, danalyse chimique par microsondes ou de marquage
immunocytologique, €les permettent auss davoir des informations sur la compostion
chimique des tissus ou des déments de parois observés.

La microscopie acoustique permet d' obtenir des informations sur le comportement dagtique a
I’échelle locde pour des matériaux a forte rigidité (métaux, céramiques, composites...). Les
goplications a des maériaux plus complaisants e moins homogénes comme les tisus
dorigine biologique sont plus rares (Bereiter-Hahn 1995) et n'ont pas éé développées pour
une caractérisation mécanique quantitative. Les récents progres en terme de micro-
déplacements, dacquisition et de traitement du sgna on permit denvisager le développement
dun microscope acoudtique spécidement dédié a I'dude des matériaux biologiques et
particulierement du bois.

Dans ce paragraphe, sont d'abord présentés les principes de la microscopie acoudtique et les
résultats obtenus sur le bois par I'utilisation des microscopes existants. Face aux limites des
outils exigants, un nouveau microscope a &é mis au point. Le travail de conception est décrit
depuis le cahier des charges jusgua la vaidation et les premiers réaultats sur le bois sont
présenteés.

|.1. Principe de la microscopie acoustique

Il sagit de sonder la réponse dun matériau a la sollicitation mécanique produite par une onde
acoudtique (onde ultrasonore). Diverses informations peuvent étre extraites suites a cette
sollicitation telles que la vitesse de I'onde dans le maériau, la part de I'onde réfléchie, la part
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de I'onde transmise et son aténuation. Ces informations sont directement liées aux propriétés
du matériau.

L’onde ultrasonore est produite par converson d'un signad éectrique en signd acoudtique au
moyen d'un transducteur piézo-éectrique (cristd d'oxyde de zinc par exemple) (Atta 1983).
Ce crigd vibre a la fréguence du signa éectrique auqud il e soumis (de 1 MHz a 2 GH2).
L'intéré des tres hautes fréguences est lié au critere de Rayleigh qui dit que la résolution
latérale est de I’ordre de la moitié de la longueur d’onde. Plus la fréquence est devée plus la
longueur d’ onde et courte et donc meilleure est la résolution™.

L'onde n'est pas générée en continu, mais par courtes impulsions pour obtenir des échos
temporellement séparés. Ces impulsons ultrasonores se propagent le long dune "ligne a
retard’ en sgphir de synthese (Alumine oxydée, choise pour ses propriétés acoustiques) au
bout de lagudle et usné un dioptre concave (gppeé "lentille’) qui focdise les ondes
acoustiques en un point sur I'échantillon.

Entre la lentille et |'objet, la propageation est éablie par immerson de I'objet dans un fluide
couplant (générdement de I'eau, mais auss du mercure, de I’acoal...) car les ultrasons hautes
fréquences sont trés atténués dans I'air. Le rdéle du liquide de couplage est cepitd, de lui
dépendent, la résolution, la pénétration, et la nature des matériaux qui pourront ére observeés.
A chague liquide est associée une impédance acougtique et un coefficient d absorption (Attal
et Quate 1976 ; Cros et al. 1997). Le coefficient d'absorption du liquide influe sur la quantité
de sgnd récupéé e son impédance acoudtique déermine le coefficient de réflexion entre la
lentille et le liquide, et entre le liquide et le matériau.

Le fasceau incident dultrasons, focaise par la lentille dans le plan objet, repat de
I" échantillon par réflexion et par tranamisson (figure 91).

v Signal éectrique

Transducteur
piezo-€l ectrique

Saphir i

: |- Lentille~.
_.':-'_. :‘"."d-': - T \:...
fT N STRéfexion”.
Echantillon —F—" o
. Transmission® N\ "N\.-'“'Liquidede couplage
figure 91 : : schéma de principe du microscope acoustique

Les ondes réfléchies e transmises donnent chacune des informations différentes et leur
capture nécessite deux types d' appareils distincts.

Les coefficients de réflexion e de trangmisson sont directement reliés aux impédances
acoustiques du matériau et donc a ses propriétés mécaniques.

10 arésolution latérale du microscope est donnée par larelation: g = 0.61 oy I _C :cestlavitessedel’onde
sing f

dans le milieu considéré (dans I'eau, ¢ = 1500 ms™), f la fréquence de I’ onde et g le demi-angle d ouverture

de la lentille du microscope. A titre d'ordre de grandeur, pour une ouverture g =50° en utilisant |I'eau comme

liquide de couplage on obtient a 15 MHz une résolution latérale de 80 um et a 600 MHz une résolution latérale
de2pum.
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En réflexion, I'onde réfléchie par I'échantillon et collectée par la lentille et se propage, via la
ligne a retard vers le transducteur qui reconvertit I'onde acoustique en un sgnd éectrique
condituant le signd de réflexion mesuré. L'acquisition de ce sgnd lors dun baayage xy,
effectué par déplacement mécanique de I'échantillon par rapport au capteur, permet d'obtenir
une image acoudique. On digingue en réflexion deux types dimageries : le premier, le plus
important, et "l'imagerie de surface’. Les sructures visuaisées sont Situées sur le passage des
ondes se propageant a la surface ou au voisnage immédiat de la surface de I'échantillon. Le
second es "l'imagerie de volume' qui exploite davantage la transparence des matériaux aux
ultrasons car dle fat intervenir uniquement les ondes se propageant dans le volume. Elle
permet lavisudisation de structures situées plus en profondeur dans I'échantillon.

Pour un decriptif détaillé du principe e des posshilités de la microscopie acoustique en
réflexion, on pourra se reporter aux mémoires de DEA La microscopie acoustique:
possibilités d'applications a la caractérisation des bois? (Clair 1998a, b). Nous nous
attardons plusici sur le principe en mode transmisson.

En trangmisson, gores avoir traverse la lentille au niveau du plan focd, I'onde trangmise est
récupérée par une lentille identique a la premiére (figure 92), positionnée symétriquement par
rapport au point foca avant d' ére acheminée par la ligne & retard pour ateindre un nouveau
transducteur qui tranforme I'impulson acousique en impulson dectrique (Broomhead
1978). A chague point de I'échantillon éudié, correspond une aténuation et une vitesse. En
bdayant toute la surface a éudier, on peut condituer une image acoudtique en faisant
correspondre un niveau de gris a une atténuation ou une vitesse (Okawai et al. 1990).

Transducteur Transducteur
Piézoélectrique , : |Piézoélectrique
! échantillon )
A § L B
o el |
| |
! entille | I
-—| ' Lentill .
. i

. Liquide de couplage

figure 92 : schéma de par cour s des ondes acoustiques entre les deux transducteur s en mode transmission.

Les temps de vol & I'aténuation des ondes acoudtiques, en réflexion et en transmisson entre
deux cepteurs hautes fréquences focalisées, permettent la mesure de I'épaisseur e de la
vitesse des ondes longitudinaes. Pour cela plusieurs mesures sont nécessaires. Une mesure en
réflexion du capteur A vers le capteur A donne le temps ddler-retour tra (figure 93) de
propagetion de I'onde acoudtique dans le liquide de couplage, de méme avec le capteur B pour
trs. Une mesure en transmisson de A vers B (ou de B vers A) a travers I'échantillon donne le
temps t. ech € sans échantillon donne tr. couplant. Dans le bois, cette derniere mesure pourra se
faire atravers un lumen. L'épaisseur et la vitesse longitudinale sont données par les rdations :

Epai Sseur = VL.coupI ant X (tT.coupIant - 0.5x (tRA + tRB))

V| ech = Epaisseur / (t; 0.5X (tgp * trp))

.ech”
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Echantillon

o S

Transducteur Transducteur
Piézoélectrique  Piézoélectrique
A o= i B
’7; ! Lentille Lentille

| :

- Liquide de couplage -

figure 93 : représentation schématique destemps de vol mesurés pour une mesure d'épaisseur et de vitesse

La vitese de I'onde longitudinde donne une information sur les propriéés dagtiques de la
zone étudiée et I'atténuation sur les propriétés viscod astiques.

|.2. Résultats en microscopie acoustique en réflexion et limites

Une seule éude a éé faite sur le bois par microscopie acoustique en réflexion Bucur et al.
1995). L’expé&imentation, rédiste a la fréqguence de 200 MHz e focdiste a
gpproximativement 10 microns audessous de la surface de |'échantillon, a permis d obtenir
des images de surfaces de 5x5 mm? &50x50 pm? avec une résolution de 6 pum.

On voit bien sur ces images acoudiques, les trangitions bois initid / bois find. A une échdle
plusfine, on retrouve les différents types de cdllules et leur répartition dans le plan ligneux.

La suite de ce paragraphe est extraite del'article dans: Annalsof Forest Science: "Utilisation dela
mi cr oscopi e acoustique pour |'étude des propriétéslocalesdu bois: étude préliminaire de paramétres
expérimentaux” (Clar et al. 2000a). La numérotation des images y est déconnectée des autres
paragraphes.

Pour cette éude, I'appareillage utilise permet la capture des ondes réfléchies (microscope
acoudtique en mode réflexion). Dans ce mode, on obtient une image acoustique par balayage
aivant le plan xy padlde a la surface de I'échantillon a une distance z donnée. Ce type
dimagerie nécesste des maériaux d'épasseur supéieure a la  longueur d'onde
d investigation.

Lorsgue le faisceau acoudtique se focdise a une profondeur donnée dans | échantillon, I'onde
réfléchie suit le méme chemin que I'onde incidente avant d étre récupérée par le transducteur
piézo-dectrique. Un systeme éectronique permet de ne sdectionner que les ondes s éant
propagées durant un temps donc une distance correspondant ala profondeur choisie.

L’onde réfléchie et I’onde incidente sont ensuite comparées pour donner I'image en @ point.
La zone choise est dessinée point par point par déplacement de I'échantillon sur une table xy
motorisée (précison du positionnement 20,1 pum).

Pour obtenir des images de la surface de I'échantillon, on focdise l'onde acoustique au
voisnage de cdle-ci. L’intérét maeur est qu'il Ny a que trés peu de pertes du signd liées a la
génération d'ondes de surface, la quasi-totdité du sgnd est réfléchi. L’onde e sensble a
toutes structures ou défauts situés a moins d'une longueur d'onde acougtique sous la surface
(Briggs 1992).
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La microscopie acoudtique en réflexion a éé utiliste pour I'éude quantitative des propriétés
éadiques de matériaux isotropes de forte rigidité (Saure et al. 1989). Lorsqu'on défocdise
légérement le capteur, le signd de sortie V' regu par le transducteur varie en fonction de cette
défocdisation. La courbe résultante, dénommeée signature acoustique ou V(z), présente des
pseudo-oscillations dues aux interférences entre les ondes spéculaires et les ondes de surface.
L'andyse de cette dgnature permet dedtimer directement les condantes éagtiques du
matérial. Lors des essais rédisés sur les bois, la porosité gene la bonne propagation de I'onde
de surface. La sgnature obtenue ne comprend que peu darches et et de faible amplitude.

Cdle-ci ne pearmet pas de déterminer de maniére figble les vitesses des ondes longitudinaes et
de surface.

[.2.1. Matériel végétal et parametres explorés

Les essas ont éé conduits sur des échantillons de bois préevés sur du cyprés (Cupressus
arizonica E. L. Greene), du peuplier (Populus sp.), du hére (Fagus sylvatica L.), du buis
(Buxus sempervirens L.), du wapa (Eperua falcata Amsh.) et du chéne vert (Quercusilex L.).
Ces essences ont été choisies en raison de la diversté de leur plan ligneux (images 1, 2, 3 e 7)
gt dain dobtenir une large gamme de densité. Les obsarvations sont faites dans le plan
transverse (plan RT). Le type e le mode de préparation de I'échantillon, la fréquence de I'onde

ultrasonore et la nature du liquide de couplage ont éé les parameétres expérimentaux explorés
selon lestableau 16 et tableau 17.

Fréguence 15MHz 130 MHz 600 MHz 1GHz
Résolution 80 um 9um 2um 12um
R S
R T I B St . P
Hi e [ R Ittt =
= ZE RIS
;E-"- : _-'?T- : Ve :;:'-i'..f.'ﬂi-!i' &
Image e B .
acoustique g o= = s ‘;f;f-%k&? 11!
S e L R L :
E 2 ﬁ: . | SRS LAl e ‘
prés5x5 mme Hére 1x1 mn? Hétre 200x200 um? | Cyprés 100x100 pm?
(image 9) (image 10) (image 11) (image 12)
L
T 14
Echelle 1 A !
d’ observation ] ' i ik

Plan S B P T
tangentiel £ Plan radial \

tableau 16 : récapitulatif de la résolution en bnction de la fréquence en correspondance avec |'échelle
d'observation (imagesen réflexion).
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Eau Ethanol (KOH)qq (KDag Mercure
Atténuation moyenne forte faible faible tresfaible
Adaptation d'impédance bonne bonne bonne bonne mauvaise
Agressivité nulle nulle forte nulleoufable [nulle
Etat hydrique du bois saturé anhydre saturé saturé au choix
Facilité d'utilisation tresfacile fecile moyenne moyenne tresdifficile

tableau 17 : récapitulatif des caractéristiques des liquides de couplage @Attal et Quate 1976 ; Cros et al.

1997).

Diverses techniques de préparation déchantillons ont &€ mises en ocawvre pour optimiser la
qualité des images acoudtiques :

iv.

Echantillons de bois massf dont la surface a éé rafraichie au microtome (coupe a
température ambiante et coupe en congdation -40°C).

Coupe 60 um entre lame et lamdle.
Coupe 60 um collée alaglycérine sur lame de verre sans lamélle.

Coupes 3 a 9um agures incluson dans une résne (Technovit 7100 Kulzer,
méthacrylate de méthyle, éthylene glycol diméthacrylate) édée sur une lame de verre.

Coupes 3 a 9um éadée sur une lame de verre aorés incluson (n-butyl méhacrylate,
méhacrylate de méhyle, DTT, benzoin éhyle éher (sous photo-activation )) puis
dérésinée avant observation.

[.2.2. Résultats obtenuset choix des parametres:

Avec des échantillons de bois massf, la qudité de l'image acoustique et médiocre
(image 4). Ceci semble provenir dun niveau de bruit dlevé di a des réflexions multiples de
I’ onde acoudtique dans I’ échantillon.

Les coupes entre lame et lamdles sont inexplorables en microscopie acoudtique. En
effet, la lamelle présente entre le liquide de couplage e I'échantillon fait "écran" a I’onde
acoudtique qui Sy refléchit en quas-totaité.

Pour les coupes de 60 um collées a la glycérine, il e, en praique trés difficle
d assurer un collage totd, homogéne et sans bulle d'air ni sur-épaisseur de colle, I'éat de
surface reste | e probléme magjeur pour obtenir une image de bonne qualité.

Les coupes de 3 a 9um agores incluson dans une résine supposent un protocole
expérimenta beaucoup plus lourd, mais les images obtenues sont satisfaisantes (image 5).
On retrouve bien la dructure géométrique du plan ligneux (images 6 et7) avec une
résolution de l'ordre de 2,5um. Toutefois, le dgnad renvoyé par la résine peut ére
confondu avec des zones de la paoi de méme rigidité (image8) d'ou une confusion
possible lors de I’ interprétation.

Dans le cas de l'utilisation de coupes de 5um dérésinées, I'absence de résine dans les
lumens permet de faire apparditre le contragte entre la paroi cdlulaire, de rigidité non nulle,
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et le lumen qui gpparait en noir (image 13). L’interprétation est aind rendue plus aisee.
Mais, cette résine semble ma adaptée pour certains bois (le hétre a éé trés bien imprégné
dors que le cyprés et le peuplier ont &é peu voire pas imprégnés a une profondeur de
quelques dizaines de microns au-dessous de la surface) et ceci nuit a la qualité des coupes.
De plus, cette technique ne permet pas une adhésion de bonne quaité de la coupe sur la
lame. Ces deux problémes ont une influence directe sur la quaité des images acoudtiques.
Enfin, I'obsarvation au microscope optique montre que I'échantillon nest que
partiellement dérésiné,

L'utilisation de coupes minces (5 um) aprés incluson dans la résine apparait clairement
comme la meilleure solution dans |'état actuel de nos investigations pour les observations
afort grossissement.

La fréquence de 15 MHz ( résolution latérale de 80 um) permet de recueillir des informations
a I'échdle du cerne comme par exemple I'dternance bois initid bois find (image 9) ou des
zones de bois de réaction.

A 130 MHz (résolution latérale de 9 um), la longueur d'onde et de 11 um. Elle pemet la
caractérisation d’ une plage de celules (image 10).

A 600 MHz, la résolution latérde et de 2 um. Certains déails de la paroi gpparaissent, en
paticulier lalamelle mitoyenne (image 11).

A 1 GHz, la résolution théorique est de 1,2 um. Cependant, I’atténuation éant proportionnelle
au caré de la fréquence™, le rapport signa sur bruit Sapproche de 1. De ce fait les images
obtenues sont de mauvaise qudité (image 12). Par allleurs la recherche du plan focd est tres
dédlicate dans la mesure ou la profondeur de champ est tresfaible, de |’ ordre du pm.

L'eau e le liquide de couplage qui offre le meilleur rgpport qudité / facilité dutilisation a
600 MHz. Pour des plus basses fréquences (15 MHz par exemple), I'éhanol et une bonne
solution adors que pour les fréquences plus devées I'utilisstion de solutions diodure de
potassum et le meilleur choix.

1 Pour exemple I'aténuation visqueuse (qui est la plus sgnificaive dans le liquide de
couplage en microscopie acoustique) est donnée par lardation: a = 2w2h /3 r vp2avec h la
viscosité en N.sm®, \ la vitesee de I'onde dans le milieu, r ladensté et w=2 p f la
pulsstion ou f est lafréquence. Aing, a 1 f2 (Briggs 1992).
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1. Plan ligneux de cyprés (microscopie optique d'une coupe de 5 um éaée sur une lame gores
induson dans une résine, 960x960um?) 2. Plan ligneux de hétre (microscopie optique dune
coupe de 5 pm é&dée sur une lame aprés inclusion dans une résing, 960x960um?) 3. Plan
ligneux de wapa (microscopie optique dune coupe de 5 um édée sur une lame agprés
induson dans une résine, 960x960uM?) 4. Image acoustique (120x120pm?) dun échantillon
de cyprés massif dans|’eau a 600 MHz (coupe a- 40°C).

(LC = limite de cerne ; R = rayon ligneux ; V = vaisseaux ; PRV = pli de résine dans les
Val SseaUX ;
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5. Image acoustique (200x200mm?) d'une coupe trés mince (5um) de cyprés éaée sur une
lame aprés incluson dans une résine a base de méthacrylate. Observation dans I'eau a 600
MHz. 6. Image acoustique (1000x1000 um?) d'une coupe trés mince (3 um) de peuplier &aée
aur lame agprés incluson dans une résine a base de méhacrylate. Observation dans l'eau &
600MHz. 7. Image optique (960x960pm?)dune coupe trés mince de peuplier &aée sur une
lame gorés incluson dans une résne a base de méhacrylae. 8. Image acoudtique
(50x50um?) d'une coupe trés mince (5um) de cyprés éaée sur une lame aprés inclusion dans
une résine a base de méhacrylate. Observation a 600 MHz

(L =lumen; LC = limite de cerne ;LM = lamdle moyenne ; L (r) = lumen contenant de la
résne ; P = paroi ; PRV = pli de résine dans les vaisseaux ; PS = paroi secondaire ; V =
ValSseaLX).
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9. Image acoustique (5x5mm?) dun échantillon de cyprés massif. Observation dans I'dcool &
15 MHz. 10. Image acoustique (1x1mm?) dun échantillon de hétre massif. Observation dans
l'dcool & 130 MHz. 11. Image acoustique (200x200pm?) dun échantillon de hére massif.
Observation dans I'eau @ 600 MHz 12 Image acoustique (100x100pm?) d'une coupe mince de
cyprés. Observation dans une solution diodure de potassum a 1GHz.

(LC = limite de cerne ; RLF = rayon ligneux fin (1-2 séri€); RLP = rayon ligneux plurisrié
(>2); V =vaiseau ; P=paroi ; L =lumen)
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13 Image acoustique(150x150pm?) d'une coupe trés mince (5um) de hétre &aée sur une lame
gores incluson puis dérésnée. Observation dans I'eau & 600MHz. 14 Image acoudique
(200x200um?) d'une coupe trés mince de cyprés éaée sur une lame aprés inclusion dans la
résne a base de méhacrylate. Observation dans I'eau a 600 MHz. 15 Image acoustique
(50x50um?) d'une coupe trés mince (5um) éaée sur lame gprés indusion dans une résine a
base de méthacrylate. Observation 4600 MHz 16 Dé&ail image 15 (25x25um?)

(F =fibre; L =lumen; LM = lamdle moyenne ; MIC = méa inter cdlulare ; P = paroi ;
PS = paroi secondaire; RLP =rayon ligneux pluris&ié (> 2); V = vaisseal)

117



.2.3. Conclusion

Pour les coupes minces les images acoudtiques obtenues a fort grossissement permettent
I’observation de certains édéments de la paroi. Elles montrent clarement la plus forte rigidité
des parois secondaires comparativement a celle des lamdles mitoyennes qui gpparaissent plus
sombres (images 14, 15 e 16). Ces réaultats sont conformes aux résultats de la littérature
(Harrington et al. 1998).

Cea illusre bien les posshilitts dapplication de la microscopie acoudsique pour la
carectérisation des rigidités mécaniques locdes du bois. Pour quantifier ces rigidités, il
faudrait éaonner les niveaux de gris en Sappuyant sur les données de la littérature et en
utilisant des matériaux de référence qui auraient des rigidités proches des vaeurs maximaes
e minimaes atendues dans le bois. Ces matériaux de référence devraient ére inclus et
coupés avec le bois ce qui pose quelques problemes expérimentaux.

Le microscope acoudtique en réflexion ayant é&é essentidlement utilise pour des matériaux a
forte rigidité, quelques amdiorations doivent ére apportées pour I'éude des tissus d origine
biologique tels que le bois. Notamment la cdibration du pouvoir réflecteur, I'amédioration des
cgpteurs et linddlaion dun syséme damplification du sgnd plus puissant e plus sdectif
vis-a-vis du bruit permettraient dutiliser des capteurs de plus haute fréquence (1 a 2GHz) et
donc une résolution plusfine (1,2 20,6 pm).

La mellleure voie damdioration consste a utiliser les progres importants en matiere de nano-
mécanique, déectronique et dinformatique de traitement du signd ou du pilotage pour
fabriquer un nouveau microscope acoustique en  trangmisson detiné aux  matériaux
biologiques, en gppréciant notamment la phase du signd (ou le retard) liée a la vitese de
propagation dans le matériau.

Pluseurs travaux rédisss il y a une vingtane dannées (Lemons e Quate 1974 ; Attad «
Lamarque 1981) avaient montré l'intérét de cette gpproche en terme de qudité dimage magré
les moyens de I'époque.

|.3. Conception et réalisation d'un microscope acoustique en transmission

Ce travail sest déroulé en étroite collaboration avec |'éguipe acoustique du LAIN (Université
Montpellier 2) sousladirection de Gilles Despaux. 11 a été largement soutenu par |es compétencesde
Claude Fraisou, qui a réalisé ses stages de 2™ et 3™ année d'lUP "Génie Mécanique et
Productique" sur le sujet. Ce paragraphe est en partie extrait del'article paru danslesactesdu 3rd
Plant Biomechanics Conference (Freiburg) : " Transmission acoustic microscopy: a tool for wood

microstructure studies" (Clar et al. 2000b).

Ayat vu les limites des outils digoonibles (microscope acoudtique en réflexion), un nouveau
microscope est congu pour répondre aux exigences des matériaux biologiques tel que le bois.
Les éudes en réflexion ayant montré la nécessté de travaller en haute fréguence et les
difficultés liées a I'aténuation et a la perte des ondes de surface, ce nouveau microscope est
congu pour travaller en trangmisson, mais pourra auss ére utilis® en réflexion avec un des
deux capteurs au choix.

Les éapes de la conception mécanique du systeme, le principe de I'éectronique associée et les
tests de validation de la mesure sont présentés en annexe (Annexe 4).

|.4. Préparation des échantillons

Etant donné la forte atténuation des ondes acoustiques dans le bois, les mesures en
transmission doivent étre réaisées sur des coupes fines. L'épaisseur doit ére optimisée pour
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lassr passer suffisamment de sgna acoudique (minimiser I'épaisseur) tout en ayant un
maximum de contragte entre les zones soit des différences de temps de vol suffisamment
grandes donc une épaisseur suffisamment importante. Cette épaisseur optimum semble se
Stuer autour d'une quinzaine de microns. Les coupes sont donc réalisées sur un microtome a
glissiere classque équipé de lames jetables.

La coupe est ensuite déposée sur le mylar et collée sur les bords. Dés les premiers essais, nous
avons pu observer que I'épaisseur de mylar traversée éait une géne pour la recherche de la
focde e perturbait la quaité des images. Il a donc é&é décidé de faire un trou (1 mm de

diametre) dans le mylar avant de coller la coupe. L'onde acoustique ne traverse donc plus que
lebois.

.5. Premiersrésultats sur le bois

Des premiers essais ont éé rédisés sur du bois norma de hétre. Des coupes de 12 pm
d épaisseur ont é@¢é éudiées en transmisson a 600 MHz Le microscope permet I’ obtention de
3 types dimages. Sur I'image de temps de val (figure 94-b), les niveaux de gris sont
inversement proportionnels aux vitesses de propagation des ondes longitudindes dans les
différentes couches de la paroi cdlulare. L'image de phase (figure 94-¢) et auss une image
de vitesse (a une rotation de phase prés) mais dont la précison et bien supérieure (cf. essais
aur la grille). Ces vitesses sont directement reliées aux caractéristiques mecaniques des
couches de la paroi. Ces images permettent davoir des premiers résultats quditatifs dans
I attente de mesures quantitatives a court terme. Nous observons dga une vitesse des ondes
longitudindes supérieure dans la couche S, par rgpport a la lamdle mitoyenne. Ce qui
correspond a une plus forte rigidité de la S,. L’'image d atténuation (igure 94-a) nous donne
une information sur les propriétés viscodadtiques du matériau. Cette information restera dans
un premier temps quditative. Les niveax de gris sont inversement proportionnds aux
aténuations des ondes dans les couches de la paroi. 1l gpparait que la lamelle mitoyenne est
plus aténuante que la couche S;.

Ces premiers réaultats permettent d'espérer a court terme une mesure quantitative des
propriétés éastiques des couches de la paroi cdlulairein situ.
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Y | i

figure 94 : Images acoustiques en transmission d'une coupe de bois de hétre (40 x 30 um?)

La progression du projet est a ce jour retardée par la nécessté de disposer de nouveaux
capteurs spécifiquement dédiés au microscope en transmisson (faible angle douverture). La
conception de ces capteurs au sein de l'équipe patenare s heurte a des difficultés
technologiques, notamment pour la rédisation du dioptre et son dignement avec la contre-
électrode piézo-éectrique. Il est important de souligner ici la difficulté de produire de tes
capteurs haute-fréguence, depuis le dépdt de la couche piézodectrique (de quelques microns
d'épaisseur par 300 um de diamétre) sur une extrémité du sgphir jusgqua l'usnage du dioptre
(diamétre 300 um, profondeur 100 um) a l'autre extrémité et son polissage. De la qudité des
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capteurs dépend la quantité de sgnd qui pourra éire émis et récupéré, ans que la résolution.
Notamment, plus la puissance et devée & les pertes fables, plus on peut travailler sur des
coupes €paisses, ce qui augmente les contrastes et minimise ' erreur sur les mesures.

En revanche, les avancées en terme de traitement du sgnd andogique et surtout numerique
ont éé paticulierement intéressante & permettent denvisager une précison de mesure qui
dépasse les atentes initides.

|.6. Conclusion
L'utilisation de la microscopie acoustique en vue de caractériser les propriétés mécaniques a
I'échelle microscopique du bois présente un intérét évident pour la compréhenson des
propriétés mécanophys ques macroscopi ques.

Pour les coupes minces les images acoustiques en réflexion obtenues a fort grossssement
permettent I'observation de certains déments de la paroi. Elles montrent clairement la plus
forte rigidité des parois secondaires comparativement a cdle des lamdles mitoyennes qui
gpparaissent plus sombres. Cela illustre bien les possbilités d'gpplication de la microscopie
acoudtique pour la caractérisation des rigidités mécaniques locales du bois. Pour quantifier ces
rigidités nous avons donc &€ amenés a développer un nouveal microscope en trangmission
travaillant en trés haute fréquence.

Gréce aux récents progres en matiere de micro-mécanique et plus paticulierement dans le
pilotage logicid de ces assrvissements il a é&é possble de concevoir une mécanique
nintervenant pas de maniére prépondérante dans I'erreur de mesure. D'autre part, les avancées
importantes dans le domaine du traitement du sgnd numérique, de I'@ectronique andogique
et numérique associées a une grande puissance de calcul ont rendu possible le traitement d'une
grande quantité dinformations pour la rédisation dimages de phase, de temps de vol &
damplitudes directement liés aux propriétés éastiques et visco-éasgtiques des matériaux. Ce
nouveau microscope est opérationnel depuis peu de temps. Des vaidations sont en cours de
réalisation et |es premiéeres images obtenues sont tres prometteuses.
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[1. MICROSCOPIE A MODULATION DE FORCE

Cette partie du travail a été réalisée en collaboration avec Richard Arinero et Gérard Léveque du
Laboratoire d'Analyse des I nterfaces et de Nanophysique et Michel Ramonda du Service Commun de
Microscopie en Champ Proche de I'Université Montpellier I1.

Lesrésultats de ce paragraphe ont fait I'objet d'une présentation au Forum des Microscopies a Sonde
Locale (Arinero et al. 2001).

Les microscopies a sonde locde sont apparues au début des années 1980 avec le
développement par Binnig et Rohrer du microscope par effet tunne (STM) (Binnig et al.
1982).

Depuis, de nombreuses autres microscopies sont apparues : la microscopie de force atomique
(AFM) @imnig et al. 1986) et les nombreuses techniques dérivées, microscopie de force de
friction, microscopie de force magnétique, etc.

Ces microscopies ont pris une importance de plus en plus grande en science des matériaux.
Cet essor e di a la capacité de ces techniques a imager des surfaces depuis I'échelle
micrométrique jusqua l'échedle moléculare ou aomique. Mas leur succes et surtout lié a
leur capacité & mesurer et imager a I'échelle nanométrique des popriétés qui ne peuvent I'ére
par dautres techniques. Aing, la microscopie de force atomique permet de mettre en évidence
de nombreuses propriétés locales tdles que les propriétés éagtiques et viscodadtiques, les
propriétés d'adhésion, la composition chimique ou les charges é ectrogtatiques.

Dans cette éude, le levier du microscope AFM et utilis8 comme un résonateur dont les
conditions de résonance sont fonction de son interaction avec le milieu éudié. Elle permet de
rédiser une cartographie des propriétés éastiques de surface et permettra a terme une
déermination quantitative des modules d'Young, gréce a une moddisation baste sur la
mécanique du contact et sur un modée éastique non-adhésf issu de lathéorie de Hertz.

Cette méthode est bien adaptée a I'é&ude de la paroi cdlulaire du bois, dont les dimensions des
couches a analyser sont en bon accord avec les résolutions accessibles.

Cette éude peut fare penser aux travaux de nanoindentation dans la paroi cdlulaire du bois
rédises par Wimmer (Wimmer et Lucas 1997 ; Wimmer et al. 1997). Pourtant, ici il ne sagit
pas dun dindentation avec mesures de charge et déplacement mais dune mesure
"vibratoire' par smple contact. Nous cherchons au contrare & minimiser l'indentation pour
saffranchir de tous les problemes dinterprétation que pose la pénétration d'une pointe dans un
matériall composte fibreux orienté.

[1.1. Méthode de la mesure

[1.1.1. Principe

L'apparell utilise et un AFM commercid (Digitd Instruments Nanoscope 3100). Nous
travaillons en mode contact, c'est a dire que la pointe solidaire du levier et mise au contact de
I'échantillon (figure 95). Le levier utilise e chois pour sa fable radeur (k = 0,67 N/m,
fréquence libre 70kHz). Sa géomérie est décrite par sa longueur (130 um), sa largeur
(35 um) et son épaisseur (1 um). La pointe mesure environ 15 pm et le rayon de courbure a
I'extrémité et de I'ordre de 15 nm. Le levier et la pointe sont en slicium crigalin.
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La force dinteraction entre la pointe e l'échantillon et répulsve et entraine une flexion
datique du levier. On détecte cette flexion gréce a un faisceau laser qui vient se réfléchir sur
le dos du levier avant dére recu par des photodiodes. La différence déclarement des
photodiodes est linéairement corréée a la flexion. Tout d'abord, ce dispostif permet de fare
des images de topographie de la surface. Pour cdla, on impose au syseme de maintenir la
flexion congante. Cest a dire que lorsgue la pointe rencontre un accident di au rdidf, le tube
piezodectrique, réguste la podtion du levier par rgpport a I'échantillon &fin de garder la
flexion congante (boucle de contre-réaction). Les mouvements du piézodectrique sont
enregistrés durant le balayage sur toute la surface dinvedtigetion pour donner un relevé
topographique.

Padldement, un dSgnd péiodique sSnusoidd et gopliqué sur  un  porte-échantillon
méallique, isolé de la masse du bati. Le levier é&ant relié a la masse, il se crée entre le levier
et le porte-échanttillon une différence de potentid et l'ensemble s comporte comme un
condensateur dont les armatures, le levier et le porte-échantillon, sont sfparés par un milieu
didectrique : I'échantillon. La force qui Sexerce sur le levier est de nature éectrostatique (on
parle de pression dectrogatique). Le levier ostille a la fréguence imposée (plusieurs centaines
de kilohertz) avec une amplitude tres faible (inférieure au nm).

La fréquence doscillation du levier é&ant tres supérieure a cdle de la boucle de contre-
réaction, |'information topographique peut ére s&parée des variations locaes de propriéés et
les deux types dinformations peuvent étre collectés smultanément.

L'oscillation du levier est traitée de deux fagons. D'abord, on rédise un baayage en fréguence
et on enregidtre le spectre de résonance au contact. En considérant que le contact peut ére
assmilé a un ressort, la fréquence de résonance est reliée a la raideur du contact via le
principe fondamenta de la dynamique. L'utilisation de la théorie du contact de Hertz permet
dors, par un cacul numérique inspiré du modéde de Yamanaka (Y amanaka et Nakano 1998),
une edimation du module dYoung du point sur lequd a é&é rédisée l'acquistion. Le
deuxiéme aspect de notre éude concerne la rédisation dune cartographie des propriétés de
surface. A partir des spectres rédises sur les zones de rigidités différentes du matériau, on
choigit une fréquence pour laquele la variation damplitude est optimde & permet de générer
du contraste. Les images "déadticité' correspondent donc a un enregistrement de I'amplitude
doscillation du levier sur une zone de I'échantillon a une fréquence donnée.

Le déveoppement de cette technique expé&imentde and que la moddisation numérique
nécessaire a l'obtention du module d'Y oung font I'objet du travail de these de Richard Arinero.
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figure 95 : schéma de principe du microscope a force atomique

[1.1.2. Théorie (d'aprésYamanaka et Nakano 1998)
Rappelons brievement lathéorie de la vibration du levier au contact de I’ échantillon.
d22 Eh2d 4z
@tz "2 dxe

L’ équation de mouvement du levier est la suivante : =0 (49

E et le module dYoung du levier, r est la densté e h I'épaisseur du levier. X et la
coordonnée suivant la direction longitudinde du levier et z(x) représente la déflexion (figure
96).

x=0 X=L

figure 96 : schématisation delaflexion du levier

Conddérons maintenant les conditions aux limites:

_ _ dz _
pour x=0, z(0)=0 et X 0

Ewh 3d3z
12 dx3

=sz (50)

pour x=L (L longueur du levier ),

Ou w et lalargeur du levier et s est la raideur de contact (C'est a dire le gradient de force di a
I"interaction pointe- échantillon).

La patie gauche de I'équation 50 et la force de cisallement du levier et la partie droite
correspond alaforce de réaction correspondant al’interaction pointe-échantillon.
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Larésolution de I’ équation 49 al’ aide de I’ équation 50 permet d’ aboutir al’ équation:

s:@\ a 3(1+cos a cosh a) (51)
3/cosa gnh a - 9n a cosh a
LA/4 3
- p?r L« ¢ / _ BEwh
avec a 8 Ehz fvz e k= 113

a et appeé condante fréquentielle, k est la congtante de raideur du levier et f la fréquence de
résonance au contact.

La figue 97 donne une représentetion de f pour les premiers modes de vibration
(harmoniques) en fonction du ragpport entre la raideur du levier k et la raideur de contact s.
Ces réaultats sont obtenus par résolution numérique de I’ équation (51).
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figure 97 : fréguence de vibration de la fondamentale et des harmoniques 1, 2 et 3 en fonction de la
raideur du contact.

Lamesure du module d’ dadticité de I’ échantillon peut en théorie se faire de la fagon suivante:

Premierement, la fréguence de résonance au contact f et mesurée, permettant aind de
déterminer a et donc de calculer laraideur de contact s.

Par la suite, a partir de la théorie du contact de Hertz, on peut obtenir le module d dadticité
effectif du contact:

E- =53/2(2/3)3/2|: “32R-V2 (5D)

avec R rayon de courbure de la pointe et F laforce normale.

Le module effectif E éant d'autre part relié aux modules d'Young e aux coefficients de
Poisson de la pointe & de I"échantillon, on peut, connaissant Byointe= 169 GPa, Npointe= 0,217 et

124



Chapitre 4 : Estimation delarigidité axiale al’ échelle pariétale

Nech, Femonter au module d'Young de I’ échantillon ayant obtenu E & partir de I’équation (4),
gréce al'équation (53).

-1
*=4ﬁ'n %ointe_l_l'ngch 9
E §g Epointe Eech ﬂ (53)

Cette moddlisation présente ses limites mais donne d§a un bon ordre de grandeur des
modules des matériaux observés. Une moddisation par déments finis du contact pointe
échantillon est en cours en vue de quantifier I'erreur réalisée par cette gpproche.

[1.1.3. Matériel végétal et préparation des échantillons

Les essais ont éé réalisés sur du bois de chéne dans une zone comportant des fibres a paroi
gédineuse. Le chéne a é¢é chois car les parois des cdlules y sont épaisses et la couche G a
tendance a remplir totalement E lumen. Aingd, les risques, pour la pointe, de "tomber" dans un
trou (lumen) sont minimisés. Cette précaution est importante pour conserver |'é&at de la pointe
qui se détériore rgpidement lorsque la topographie de I'échantillon est trop accidentée. La
détérioration de la pointe a un impact important sur la mesure puisque cela modifie sa surface
de contact avec le matériau.

Les échantillons avaient la particulaité davoir a la fois, une épaisse couche G, une large
couche S; et unelarge couche S; permettart de bien les différencier.

La principde difficulté pour la préparation des échantillons réside dans le collage de
I'échantillon sur le support (disque dinox de 1 mm d'épaisseur et de 1,5 cm de diamétre).

Le collage devant ére rigide, I'utilisstion du scotch double face est exclue. 1l et donc utilise
de la colle cyanoacrylate (Super Glue® 3) sous laforme gdl.

L'ensemble de la préparation est réalisé sous une binoculaire.
Un échantillon cubigque dun peu moins dun mm? est débité.
Un point de colle (~ 0,1 mn) est déposé sur lalame de verre avec la pointe d'une pince

Le point de colle est éaé avec la pince pour couvrir environ 1 mn? sur une dizaine de
microns d'épai sseur

L'échantillon est positionné sur le dépdt de colle e maintenu quelques secondes avec une
|égere pression.

Les quatre faces de I'échantillon sont recoupées pour donner la forme définitive (une
forme pas trop réguliere permettra un repérage plus facile sur I'échantillon)

Un éat de surface find et donné a la face supérieure avec une lame jetable de microtome
neuve, en veillant a ére bien pardlde ala surface de lalame de verre.

L'éat de surface find doit ére impeccable ; en cas de défaut de planété a la surface de
I'échantillon, le relief modifierait la surface de contact entre pointe e échantillon et donc
fausserait la mesure de rigidité qui tient compte de l'are de contact (Cest ce que nous
observons dansle "pli" de la couche G sur la cdlule en haut & gauche figure 103).

Des obsarvations ont éé rédisées &fin dévauer la profondeur de pénétration de la colle.
Deux échantillons de ~100 um dépaisseur sont collés sur une goutte de colle, I'un avant
éaement de la goutte, l'autre gpres. Les échantillons sont ensuite fendus perpendiculairement
alasurface de collage pour observer la pénétration dela colle al'intérieur de I'échantillon.
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Pénétration de la colle

figure 98 : évaluation de la profondeur de pénétration de la colle en fonction du type de collage : sans (A)
ou avec (B) étalement dela goutte de colle (barre d'échelle = 100 um).
Alors que la pénétration de colle est vishle sur I'échantillon collé sans é&adement, cdle ¢ n'est
pas visble avec la seconde préparation. Dans le premier type de préparation, la profondeur de
pénétration peut ére évauée a une cinquantaine de microns, dans le second, a moins dune
dizaine.

[1.2. Résultats— discussion

Les courbes damplitude de résonance en fonction de la fréguence ont é&é enregistrées en 12
points de la paroi dune fibre (4 mints sur lacouche G, 4 surla S, 2 surla§ et 2 sur la
lamelle mitoyenne). Les pics de résonances sont présentés sur la figure 99.
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figure 99 : spectresderésonance sur lesdi fférentes couchesdela paroi cellulaire

On remarque une bonne homogénéité des fréguences de résonance au sein d'une couche d'une
cdlule avec une dérive vers des vadeurs plus hautes de fréguence quand on part des couches
externes vers les couches internes (LM vers G). Ceci donne dans un premier temps une
information quditetive sur les rigidités : la couche G éant la plus rigide e la lamdle
mitoyenne la moins rigide avec entre les deux, la couche S plus rigide que la couche §. Ceci
et conforme a ce que I'on atend vu la proportion de cdlulose et de I'angle des microfibrilles
dans ces différentes couches.

Connaissant le rayon de courbure de la pointe e les caractéristiques géométriques et
mécaniques du levier, on peut faire correspondre a une fréquence de résonance une rigidité
pour la couche observée s 1'on connait la force appliquée.
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La force appliquée et la somme de trois composantes ; deux termes congtants : la force de
flexion du levier (puisguon travalle a "flexion congante' non nulle) & la force dadhésion
(cpillarité) e un terme snusoidd : la force dectrodtaique issue de la tenson snusoidde
appliquée au porte-échantillon.

La force de capillarité est générdement supposée grande devant la force de flexion du levier.
Elle est gpproximativement de l'ordre de grandeur du rayon de courbure de la pointe quon
suppose de 20 nm pendant I'expérience.

La force éectrodaique dépend de I'épaisseur de I'échantillon (que nous avons mesuré par
focalisation optique égale a 540 um) et de la corstante didectrique du matériau traverse.

Plusieurs éudes ont porté sur les propriétés didectriques du bois, nous retiendrons notamment
les travaux de Norimoto (Norimoto 1976 ; Norimoto et al. 1978) et la synthese de
Torgovnicov (Torgovnikov 1993) dans lesquelles nous retrouvons les résultats suivants :

Congtantes diéectriques de la cdlulose (//): e; = 6,4 2 1000 kHz et 6,8 a 100 kHz.
Congtantes didectriques de lalignine er = 3,96 21000 kHz et 4,06 a 100 kHz.

Norimoto en déduit par un modde, la congtante didlectrique de la paroi cdlulare (S)
pardlele e perpendiculaire aux microfibrilles (e, = 5.3 et e. = 4,8) et donne pour un angle
des micrdfibrilles de 13° une condante didectrique pour la matiere ligneuse de 5,2 suivant L
et 4,7 uivantRou T.

Ces réaultats nous permettent de donner de bons ordres de grandeur des congtantes
diélectriques autour de la fréquence de travall (650kHz) suivant L dans les différentes
couches: G:e=6,4; S:e=52; S:e=4,6; LM :e =4,0. dans les lumens, la congtante
didectriquedelar est e, = 1,0.

La force é&ant appliquée sur toute la
longueur du levier (100 um), il pase ar
dessus de 8 a 10 cellules. On ne sintéresse
donc pas a la congtante diélectrique de telle
ou tdle couche mas a la congante
didectrigue moyenne ou macroscopique de
'échantillon.

Les déments éant en padlde on peut

fare la moyenne pondérée des congtantes

didectriques (Norimoto et al. 1978) : .
[Eana

€ macro = Xc€G t X9 € + Xg €51 +
Xl €rstt Xjumen €r air

avec xs = 0,47 ; xe = 0,34 ; xq =0,14 ; x_m C-—~p
= 0,05 et Xumen = 0’01' (calculé dapres une  figure 100 : A droite : dessin a I'échelle du levier sur
image de la zone observée). une portion d'échantillon. A gauche : zoom sur la

o _ portion entouré avec en dessous une schématisation
Aing, €r macro = 5,6. des constantes diélectriques des différentes couches.
Le cdcul de la force dectrogatique (de I'ordre de 0,1 nN) montre que cele-c es findement
négligeable devant les forces Satiques.
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Dans ces conditions, le cacul rédise nous donne les modules de rigidité des différentes
couches: LM ~ 15 GPa; S1 ~ 50 GPa; S2 ~ 60 GPa ; G ~ 90 GPa. Méme s I'on attendait
des vaeurs plus faibles pour S (20 GPa) et plus fortes pour G (celulose cristdline ~ 134 GPa
et cdlulose amorphe ~ 110 GPa), ces résultats sont dans le bon ordre de grandeur de ce qui est
attendu d'aprés lamoddisation (Harrington et al. 1998 ; Watanabe et Norimoto 2000).

Ces vdeurs sont tout de méme a considérer avec précaution, il semblerait en effet, d'aprés
I'étude des courbes de force a I'approche de la pointe sur I'échantillon, que dans le cas du bais,
les forces de capillarité soient faibles (probablement lié a la nature trés hydrophile de la
paroi). Dans ce cas, laforce de flexion ne sarrait plus négligegble.

Ces réaultats n'ont pas pu ére confirmé par des mesures sur des échantillons éaons car nous
sommes encore ayjourdhui a la recherche de matériaux homogénes pour lesquels les
propriétés nanoscopiques seraient comparables aux propriétés mesurées macroscopiquement.
Ces matériaux doivent ére a la fois, homogene (excluant la plupat des polyméres),
didectiques (excluant les méaux) et de rigidités comparables a cdle de la matiére ligneuse et
notamment de rigidité inférieure a la rigidité de la pointe (Slicium). Des collaborations sont
en cours avec le Laboratoire des Verres de I'Université Montpellier 2.

Aprés obtention des spectres de résonance des différentes couches (figure 99), deux
fréquences ont é@é choises pour fare des images de I'amplitude de vibraion du levier (le
principe dacquistion des images et schémaise sur la figure 101). Afin doptimiser les
contrastes, la premiere fréguence choisie correspond a la fréguence de résonance de la couche
de plus fable rigidité (620 kHz) figure 102). Sur cette image, les zones les moains rigides ont
plus sombres et les zones plus rigides sont plus claires. Une seconde image est rédisée a la
fréquence de résonance de la couche la plus rigide (690 kHz) figure 103). Les contrastes sont
aorsinversés par rapport ala premiereimage.

Ces images montrent un fort contraste entre les couches de la paroi cdlulaire. Chague couche
est donc caracté&isée par une rigidité propre. On peut noter cependant que sur deux cellules
adjacentes, les modules d'une méme couche peuvent étre tres différents. Aing, sur les deux
images, on trouve une rigidité comparable entre la couche $ de la cdlule du bas et la couche
S; de la cdlule du haut. De méme, la couche S de la cdlule du haut semble ére de rigidité
plus devée que la S, de la cdlule du bas. Il est important de préciser que les spectres en
fréquence ayant permis une quantification des rigidités ont tous &é rédisés sur la ligne
horizontale en pointillé représentée sur la figure 102.

Zone2

Zone ]\ l /Zone 3

170

Amplitude
Niveau de gris (NG)

Zone 1
NG=50

Zonel
NG=130

v

600 625 675 700

Image & 600 kHz
Fréquence (kHz)

Image & 700 kHz

figure 101 : principed'acquisition d'uneimage d'amplitude pour une fréguence donnée.
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Chapitre 4 : Estimation delarigidité axiale al’ échelle pariétale

figure 102 : Image topographique (300 nm en z) et image d'élasticité des couches de la paroi cellulaire de
chénea 620 kHz (barred'échelle= 1 pm)

figure 103 : Image topographique (300 nm en z) et image d'éasticité des couches de la paroi cdlulaire de
chénea 690 kHz (barred'échelle=1 pm)

[1.3. Conclusion

Cette éude permet de montrer la posshbilité dutiliser la microscopie a modulation de force
pour éudier les propriétés physicomécaniques a I'échelle des couches de la paroi cdlulare.
Néanmoins, la quantification des paramétres du comportement mécanique repose encore sur
des hypothéses smplificatrices (contact de Hertz sur matériau isotrope homogéne) dont les
limites devront étre anaysées.
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Une moddisation par dément fini de ce contact permettra dans un premier temps de vadider la
méthode ou tout au moins de mettre en évidence les limites de I'outil. Dans un futur proche, il
et auss prévu une moddisation plus spécifigue au maériau bois prenant en compte la
dructure en couches de la cdlule. En effet, autant sur les couches épaisses telles que les
couches G ou S, on peut estimer que les dimensions de la surface de contact (~ 40 nm) sont
petites devant les dimensons de la zone obsarvée, autant pour la lamelle mitoyenne ou dans
certains cas la couche Sy, il est important de pouvoir estimer I'effet de bord lié a l'interaction
avec les couches adjacentes. Par rgpport a l'anisotropie des couches, il est important de
préciser que nous avons utilisé pour la dé&ermination quantitative des modules un coefficient
de Poisson éga a 0,3. Or, nous svons que S cette vaeur est générdement un bon ordre de
grandeur pour un matériau isotrope, ele peut ére trés différente dans un matériau orthotrope.
Enfin, peut é&re faudrat-il auss se pencher, a une échdle plus fing sur linteraction de la
pointe sur une surface composite en regardant I'effet dune sollicitation locde sur le réseau
microfibrillaire orienté.

[Il.CONCLUSION DE L'APPROCHE DE DETERMINATION DES RIGIDITES
AXIALES

Ces deux éudes montrent que lI'on peut aujourdhui croire en la posshilité de mesurer les
propriétés dastiques (a court terme) et viscodastiques (& moyen terme) a I'échelle de la paroi
cdlulare

Les réaultats présentés en microscopie acoustique en réflexion nous ont amené a la conclusion
guun nouvel outil devait ére développé pour répondre aux exigences du matériau bois. Un
nouveau microscope acoudtique fonctionnant en transmisson a donc éé rédisé pour une
observation du bois a I'échdle micrométrique. Les premiéres vdidations de l'outil permettent
dére optimiste pur la détermination dici peu des propriétés mécaniques du bois dans I'eau a
cette échdle. L'acquisition des temps de vol des ondes acougtiques dans la paroi permettra
d'accéder aux propriétés éastiques et la mesure de I'aténuation de ces ondes nous informera
Sur ses propriétés viscodadtiques. L'utilisation dans un premier temps de capteur fonctionnant
a 600 MHz nous apporte une résolution latérale de 2 um, une des avancées prochaines sera
I'utilistion de capteur fonctionnant ardda du Gigahetz pour dteindre une résolution
inférieure au micrometre.

En padlde, I'utilisation de la microscopie a force aomique e la mise au point du mode
contact vibrant ont permis de progresser en vue de la dé&ermination des propriétés mécaniques
de la paroi a I'é&at sec a I'échele nanomérique. Une modéisation smple du contact pointe-
échantillon a permis une premiere gpproche des rigidités des couches de la paroi. De gros
efforts restent cependant a faire pour la compréhension et la moddisation du contact en vue
de la quantification des propriétés dastiques et viscodlastiques.
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Conclusion générale

CONCLUSION GENERALE

Les observaions macroscopiques des propriétés physiques (retrait au sechage, PSF) et
mécaniques (contraintes de croissance, module éastique) du bois de chéaignier ont fait
gpparditre que, pour les bois a fables contraintes de croissance, les propriétés dans la
direction longitudinde peuvent trouver leur explication par l'inclinaison des microfibrilles
dans la couche $. Plus les contraintes de croissance sont faibles (et a fortiori quand eles sont
négaives), plus l'angle des microfibrilles es indiné et plus le module dadique axid et
fable, plus le retrait axid et fort et le retrait transverse faible Ceci correspond au schéma
habituel proposé pour les résineux dans les modéles classiques.

En revanche, dans les bois a forte contrainte de tension, les propriétés ne peuvent plus ére
expliquées par les mémes tendances. On observe une rupture dans le comportement du bois :
forte disperson du module dagtique a I'&at saturé, forte augmentation du module a I'éat sec,
augmentation du Point de Saturation des Fibres, augmentation du retrait tangentiel et forte
augmentation du retrait longituding.

Des observations anatomiques ont montré que ces ruptures correspondaient a I'gpparition de
fibres comportant une couche gédatineuse ; ces fibres semblant ére le moteur de ces variations
de propriétés. Une caractérisation de ces celules a une échdle plus fine a é&é mise en place.
Cette caractérisation visait a éudier le comportement au séchage des cdlules a couche
géatineuse (couche G).

La mise au point de nouveaux protocoles dobservation en microscopie éectronique a
bdayage avec notamment ['utilisstion de la Séréoscopie e I'utilisation de techniques
nouvelles tdles que la microscopie a force aomique ou la microscopie  éectronique
environnementale ont permis daccéder a des informations sur le comportement du bois a
I'échdle pariéde. 1l appardt que la couche G, en plus de son fort retrait transverse, a un
retrait axia important malgré ce que l'on connait de sa dructure (cdlulose tres crigdline
orientée suivant I'axe de la cdlule). Le retrait dans cette couche apparait assez tét dans le
processus de séchage (au moins dans la direction transverse mais probablement auss dans la
direction longitudinde). La couche G e adhérente a la couche S, pendant la mgeure partie
de son séchage, le décollement souvent observé entre ces deux couches pouvant n'étre qu'un
effet de bord au voisnage de la surface libre observée. Aing, le retrait axid de la couche G
serait le moteur du fort retrait macroscopique des bois de tenson.

Ces observations nous amenent a reconsidérer l'organisation de cette couche et supposent la
présence de zones de forte hygroscopicité a la fois dans les directions transverse et axiae.
Pour une meilleure @mpréhension du réle de la couche G dans le retrait axial macroscopique,
une gpproche smple de moddisaion par ééments finis a &é utiliste. La moddisation rend
bien compte quditativement des phénomenes (notamment de l'effet de bord) mas reste
tributaire, pour dler plus loin, des lois de comportement mécanique de chague couche
modéisée.

Faute de données fiables dans la littérature, il a é&é décidé de mettre au point des outils pour
une déermination des propriétés éagtiques et viscodastiques des couches de la paroi. A cet
effet, deux techniques complémentaires ont &€ mises au point. La conception et la rédisaion
dun microscope acoudstique en transmisson dont les dernieres vdidations sont en cours,
permettront, dans un futur proche, par déermination des vitesses de propagation des ondes
acoustiques dans les couches et de leur aténuation, une caractérisation quantitative a I'échelle
micromérique des propriéés du bois a I'éat saturé. L'utilisation de la microscopie atomique
et les mises au point specifiques pour son utilisation en mode contact vibrant permettent dga
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(sous I'hypothése tres contraignante dassmiler la couche locdement a un corps isotrope
pafatement dadtique), une edimation des modules dadiques a I'échdle nanométrique des
différentes couches de laparoi al'éat sec et notamment de la couche géatineuse.

Les diverses pistes de recherche énoncées méritent d'étre gpprofondies.

Dans le cadre de I'approche microstructure-propriété sur le chaagnier présentée au chapitre
2, il sera intéressant de prolonger I'éude pour une caractérisation anatomique plus fine des
éprouvettes éudiées. Sur les coupes rédisées, des observations a plus fort grossissement
permettraient des mesures des épaisseurs des parois e de la couche G pour peut-étre
diginguer des stades de "maturation” de cette couche et apprécier sa contribution dans le
comportement macroscopique. Une observation plus fine des éprouvettes a vaeur de DRLM
négaive permettrait de conclure sur la présence de sngularités anatomiques des éprouvettes
de "bois de compression’.

De maniére plus générde, il semble important de poursuivre les investigations sur la relaion
présence de bois de tension — propriétés macroscopiques et sur la caractérisation des bois de
tension. Gci pourrait passer par une éude plus sysématique du bois de tenson des feuillus et
notamment de la couche gdatineuse (quand dle est présente) pour répondre aux questions
telles que : le comportement atypique de la couche G est-il identique chez toutes les especes
ou edt-il spécifique a certaines ? On sait que l'on distingue diverses organisations de la fibre a
couche G (présence ou pas des couches S et S), ces organisations ont-dles une influence sur
les propriétés macroscopiques, la couche G de ces cdlules at-dle le méme comportement
que celes que nous avons observées ? Dans un méme type de fibre, peut-on digtinguer
différents degrés de maturation de la couche G, qudles en sont les conséguences sur le
comportement macroscopique ?

Dans la suite des éudes menées sur le comportement de la couche géatineuse au séchage, il
sya intéressant de compléter les observations rédisées en microscopie  éectronique
environnementae pour quantifier les retraits de la couche G e du réseau cdlulaire, mesurer
les cinétiques de ces retraits et identifier l'ingant de décollement entre la couche G e la
couche S,. Cette technique, utiliste sous pluseurs angles de vue, couplée aux techniques de
mesures topographiques par AFM pourra étre développée pour une mesure quantitative du
retrait axid de la couche G en lien avec sa cingique. Enfin, une éude sur un plus grand
nombre despéces et sur des couches G dans des éas de maturaion différents permettra
didentifier des comportements différents de cette couche au retrait (notamment longitudind)
qui pourraient nous aider dans la compréhension de sa structure.

La mise au point du microscope acoustique en transmisson éant dans sa phase terminae,
l'outil pourra prochainement ére utilis® pour une caractérisation des propriétés mécaniques
dans la paroi. Cet outil permettra notamment de caractériser la variabilité des propriétés
mécanique de la couche G suivant les essences ou suivant I'é&at de maturation. Dans ce
dernier cas, ce sera un outil dune grande complémentarité avec les colorations classques qui
laissent entrevoir des différences au sein de la couche. Par I'acoudtique, le comportement des
couches pourra étre éudié a I'éa saturé. Les observations a I'éat sec pourront se faire par
microscopie a modulation de force (AFM). La confrontation de ces deux types d'expériences
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Conclusion générale

pourra donner une idée des réarrangements que I'on peut supposer dans la couche G pendant
son séchage. L'utilisation de la technique AFM, associée a une régulation en température et
humidité permettra dobserver I'évolution de ces propriétés. Elle permettra auss par le
controle de la température d'éudier les changements de comportement du bois et notamment
la détermination des zones de trangition vitreuse dans la paroi.

Pour la compréhenson de la gructure de la couche G, de nouveaux outils sont auss a
explorer pour localiser les zones crigdlines par rgpport aux zones amorphes. L'utilisation de
marqueurs fluorescents specifiques des zones crigdlines (ou amorphe) de la cdlulose
permettrait d'accéder, via la microscopie confocae, a une cartographie de répartition des
différents éats de la cdlulose dans la couche G. Peut ére faudrait-il chercher auss sil exige
des marqueurs immunocytochimiques permettant une telle caractérisation. Enfin, ['utilisstion
de pointes plus fines en AFM pourrait permettre de distinguer dans la couche G des zones de
rigidités différentes que I'on pourrait associer a différentes organisations de la cellulose.
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Annexe 1 : Protocole de coloration al'Azur |1

ANNEXE 1 : PROTOCOLE DE COLORATION A L'AZURI |

Javel 1 minute permet la décoloration, I'dimination des résdus
ang que l'oxydation des parois.

Acide acétique 1 minute neutrdise l'action de la javel pour ne pas "ddaver"
la coloration.

Alcool a100° 30 secondes | ringcage des coupes, permet égdement de rincer le
panier afin de ne pas modifier le pH du colorant
suite au bain d'acide acétique.

Azurell : 10 minutes  |colorant de la matiere ligneuse (le pH est gqusté a

250 mg dAzure Il 4,5 avec de’HCI N lors de la préparation).

(sous forme de poudre)

-100 ml d'éhanol

Alcool a4100° 1 minute rincage de I'excés de colorant.

Alcool a100° 1 minute rincage de I'exces de colorant.

N-butyl acetate 1 minute solvant organique, permet une bonne solubilisation
du liquide de montage.

Eukitt Liquide de|L'eukitt e un liquide de montage synthétique,

montage. adapté en raison de sa neutrdité pour conserver les

colorations fragiles. 1l est pafatement tranducide
et seche rapidement.
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ANNEXE 2 : TRAITEMENT DESIMAGESD'ANATOMIE

Le traitement desimages est rédisé sur le logicid d'andyse dimage Optimes.

Sur chaque échantillon il a éé réalisé une coupe par extrémité, notées"a' e "b".
Lesimages des coupes "d" subissent les procédures A et B.
Lesimages des coupes "b" subissent les procédures C et D.

Afin dobtenir les résultats des mesures directement dans I'unité de longueur des coupes (Um),
une cdibration spatide et rédiste et enregistrée dapres la photo dune graduation de
référence dans les conditions de prise de vue des coupes anatomiques (méme grossi ssement).

Procédure A
Le ROI* est donné par I'image entiére.

Sauillage automatique par recherche du minimum autour de la moyenne sur 'hisogramme
des niveaux de gris de toute I'image. Le seuillage se fait entre la vaeur trouvée et 255 (zones
sombres).

Définition des paramétres de recherche automatique de contour daire :

Longueur minimum de la ligne de contour : 2000 um (pour n'extraire que le contour
total de la coupe).

Ignorer lestrous.
Détection et tracé des aires (seul e contour total de la coupe est extrait).
Le contour tracé devient le nouveau ROI.

Nouveau sauillage automatique dans le nouveau ROI. Seuls les niveaux de gris des pixels
stués a l'intérieur de la coupe sont pris en compte. Ceci permet de saffranchir de I'erreur due
aux "niveaux de blanc' en extérieur de coupe. Aingd, le seuil ne dérive pas en fonction de la
talle de limage. De plus, cette méhode permet une meilleure dynamique sur la région qui
nous intéresse, nous permettant un seuillage plusfin.

Le niveau de seuil est enregistré pour étre réutilise dans la procédure B.
Nouvele définition des paramétres de recherche automatique de contour daire :

Longueur minimum de la ligne de contour : 2 um (permet dextraire un pixd isolé
afin dextraire un maximum de zones).

Prendre en compte les trous.

Détection et tracé des aires (le contour totd de la coupe ains que tous les contours des
lumens intérieurs a la coupe sont tracés). Lorsqu'une aire contient une ou plusieurs aires, ele
et parent. Lorsgu'une aire est contenue par une ou plusieurs aires, elle est enfant.

12 ROI : Region Of Interest : partie de |'image qui sera prise en compte pour le traitement.
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Annexe 2 : Traitement desimages d'anatomie

Cdculsaur lesaires:
nombre d'aires détectées.
Surface totale de chaque aire détectée (en unité de calibration (um?)).

Surface dricte (surface "enfants exclues') de chague are déectée (en unité de
cdibration (Umg)).

Nombre d'enfants de chaque aire détectée.
Ces réaultats sont ensuite envoyés dans la Feuille 1 d'un classeur Excel.

Procédure B

Les ROl sont créés manuellement de maniere a entourer les zones comportant du bois de
tendgon.

Sur ces RO, la détection et le tracé des aires sont réalise d'apres le seuil préenregistré dans la
procédure A. Les mémes caculs sont rédises et les résultats sont envoyés dans la feuille 2 du
méme classeur Excd.

Procédure C et D

Les procédures C et D sont identiques respectivement aux procédures A et B, a I'exception de
la degtination des résultats qui se dirigent respectivement vers les feuilles 3 & 4 du méme
classeur.

Le classeur est ensuite sauvé sous le nom de I'échantillon (Chat-01 a Chat-96).

Traitement des données

Le traitement des données est rédise sur Excd. La procédure permet de traiter les 96 fichiers
successvement de maniére automatique.

Ouverture du fichier.
Changement de nom desfeuilles:
Feuill = Total coupe A
Feuil2 = Zones G coupe A
Feuil3 = Totd coupe B
Feuil4 = Zones G coupe B
Feuil5 = Réaultats
Dans"Tota coupe A" e "Totd coupe B" :
Laplus grande "surface totale"' détectée est la surface totae de la coupe.
La"surface gtricte” correspondante donne la quantité de matiére ligneuse.
La différence donne la surface occupé par les lumens.

Dans"Zones G coupe A" et "Zones G coupe B", pour chacune des aires :
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Les ares ayant plus de deux enfants sont extraites ; eles correspondent aux ROI
définis par le manipulateur (le seuil inférieur a 2 enfants permet de ne pas prendre
en compte certains lumens au sein desquels la présence dune "poussiere’ aurait
crée un enfant).

La somme des "surfaces totales' de ces aires extraites donne la surface totae de bois
detendon.

La somme des "surfaces grictes’ de ces ares extraites donne la quantité de matiere
ligneuse des zones "tendues’.

Pour une coupe donnée, la différence entre la surface totale de la coupe et la surface totde de
bois de tenson donne la surface totale de bois normd. Il en est de méme pour la surface de
matiére ligneuse des zones de bois norma qui est la différence entre la mdiere ligneuse totde
et lamatiére ligneuse des zones de bois de tension.

Les pourcentages des différents condtituants sont ensuite cadculés par rgpport a la surface
totale de la coupe et par rapport ala surface totale de matiere ligneuse.

L 'ensemble de ces données est rassemblé dans la feuille "Résultats'.

Coupe A % de Surf. Tot. |% de Mat. Lign.
Surface totale BT+BN-+lumen 12950811.2
Total Bois Tension | 2203666,76 17,0%
Bois Normal | 107471444 83.0%
matiere ligneuse Total 8809520,87 68,0%
Bois Tension | 2107054,59 16,3% 23,9%
Bois Normal | 6702466,28 51,8% 76.1%
lumen 4141290,34 32,0%|
Coupe B % de Surf. Tot. |% de Mat. Lign.
Surface totale BT+BN+lumen 12682177.3
Total Bois Tension | 3467578,21 27,3%
Bois Normal | 9214599.07 72.7%|
matiere ligneuse Total 9160555,4 72,2%
Bois Tension | 3111578,45 24,5% 34,0%
Bois Normal | 6048976,94 47, 7% 66.0%
lumen 3521621,88 27,8%|
Moyenne CoupeA & Coupe B % de Surf. Tot. |% de Mat. Lign.
Surface totale BT+BN-+lumen 12816494 .2
Total Bois Tension | 2835622,48 22,1%
Bois Normal | 9980871.76 77.9%
matiere ligneuse Total 8985038,13 70,1%
Bois Tension | 2609316,52 20,4% 29,0%
Bois Normal | 6375721,61 49,7% 71,.0%
lumen 3831456.,11 29,9%

figure 104 : présentation desrésultats pour un échantillon.

La feuille "Résultats’ et ensuite renommée au nom de I'échantillon puis copiée vers un autre
classeur rassemblant les résultats de I'ensemble des échantillons.

Dans le classeur récepitulatif, une feuille reprend l'ensemble des vaeurs de proportions sur
une ligne par échantillon pour pouvoir étre comparées avec les mesures de propriétés
physiques.
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Annexe 3 : Essais d'observation par microtopographie optique

ANNEXE 3 : ESSAISD'OBSERVATION PAR MICROTOPOGRAPHIE OPTIQUE

L'avantage premier de cette méhode est qudle est sans contect. Elle permettrait donc la
mesure de topographie de surface pour des échantillons a forte porosité (bois norma de
feuillus, bois de résineux).

|. PREPARATION DES ECHANTILLONS
La préparation des échantillons est identique a celle pour les observations en AFM.

II. TECHNIQUES D'OBSERVATION ET DE MESURE

Le principe repose sur le contrdle de l'aberration chromatique (chromatisme axiad) dans une
lentille de microscope. Lorsque de la lumiére blanche et focdisée par une lentille, le point

focd et différent pour chague longueur donde car l'indice de réfraction varie avec la
longueur d'onde (figure 105).

espace de mesure

Objectif
achromatisme
axial non corrigé

[P PURRES S
Source de
lumiére
blanche Continuum d’images monochromatiques

du point source S

figure 105 : principedel'aberration chromatique

Une source de lumiere blanche est décomposée au moyen de l'objectif & chromatisme axid
éendu en une Siie dimages ponctuelles monochromatiques dans l'espace de mesure.
Lorsgu'un objet intercepte I'espace de mesure au point M (figure 106), une seule des images
ponctuelles monochromatiques est dors focdiste en M. Par gpplication de la propriété de
confocdité, seule la longueur donde | v sera transmise avec un maximum defficacité a
travers le filtre spatid, les autres longueurs d'onde étant défocdisées au point M. Une anadyse
spectrae permet ensuite de faire correspondre une dtitude a une longueur donde. Par
balayage, il est dors possible de congruire une image de topographie.
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figure 106 : principe du microtopographe optique

Le capteur utilisé pour ces essais et cdui ayant la plus forte résolution : 0,003 um suivant z
avec un spot de 0,8um de diamétre. Il opere a une distance de travall de 1mm & sa
profondeur de champ est de 80 um (données cata ogue).

[1l.RESULTATS
Des essais ont été réalisés a sec sur du chéne et du peuplier (figure 107).
) w20 30 40 S0um i 4 | = 28 A9 SORgp pm

a0

figure 107 : topographie de surface d'un échantillon de chéne (A) e de peuplier (B) observés en
microphotographie optique.

Des mesures dans l'eau sur d'autres matériaux biologiques (cellules nerveuses) ont montré une
faisabilité avec une mise au point plus compléte.

Ces essais montrent que I'on retrouve les profils observés en AFM. Magré une résolution plus
fable, cette méhode éant beaucoup plus smple de mise au point, ele pourrat ére utilisée
pour de grandes séries d'essais.
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Annexe 4 : Conception et réalisation d'un microscope acoustique en transmission

ANNEXE 4 : CONCEPTION ET REALISATION D'UN MICROSCOPE ACOUSTIQUEEN
TRANSMISSION

Ce travail s'est déroulé en étroite collaboration avec I'équipe acoustique du LAIN (Université
Montpellier 2) sousla direction de Gilles Despaux. |1 a étélargement soutenu par lescompetencesde
Claude Fraisou, qui a réalisé ses stages de 2™ et 3™ année d'lUP "Génie Mécanique et
Productique" sur le sujet. Ce paragraphe est en partie extrait del'article paru danslesactesdu 3rd
Plant Biomechanics Conference (Freiburg) : "Transmission acoustic microscopy: a tool for wood

microstructure studies* (Clar et al. 2000b).

Ayant vu les limites des outils digponibles (microscope acoustique en réflexion), un nouveau
microscope est congu pour répondre aux exigences des maériaux biologiques te que le bois.
Les éudes en réflexion ayant montré la nécessté de travaller en haute fréquence et les
difficultés liées a I'aténuation et a la perte des ondes de surface, ce nouveau microscope est
congu pour travaller en trangmisson, mas pourra auss ére utilis® en réflexion avec un des
deux capteurs au choix. Sont présenté ici, les égpes de la conception mécanique du systéme,
le principe de I'éectronique associée et |es tests de vaidation de lamesure.

. MECANIQUE DU SYSTEME
Le cahier des charges est asxz clair : le systéme doit permettre Iimagerie par baayage dun
échantillon entre deux capteurs acoustiques séparés denviron 400 um. L'erreur sur la
coaxidité des capteurs doit ére inféieure au micron et I'échantillon doit é&re dans le plan
focd e parfatement perpendiculaire a I'axe des capteurs. Une prévisudisation de I'échantillon
par un systéme optique et un repogtionnement motorisé de I'échantillon entre les capteurs
doivent permettre une bonne identification de la zone observée en acoustique.

|.1. Principe cinématique

Le point crucid dans la conception dun microscope acoudique en transmisson et
l'dignement des capteurs (suivant I'axe z). La tolérance d'dignement et de 0,5pum. Une tele
précison est impossble par usnage. De ce fait, il faut effectuer un réglage dans le plan xy.
Cdui-ci serarédisé al'aide de platines de trandation (X1 €t Y3).

En plus de l'dignement, il faut que les capteurs acoudtiques soient a la bonne distance focde
(environ 200 um) l'un de l'autre suivant I'axe z. La tolérance &ant de 1 pum, nous utiliserons,
ausd, une platine de trandation (Z;) (figure 108).
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figure 108: schéma cinématique del'alignement des capteur sacoustiques
Lors dune acquistion, I'échantillon doit ére dans le plan foca des capteurs acougtiques. La

distance entre les deux capteurs éant de I'ordre de 200 um (igure 109), I'échantillon (5 a D
pum d'épaisseur) et maintenu sur un fin film de mylar tendu entre deux anneaux (figure 110).

chantillon E

Anneau femell\
fnneau méle

Lentille B
mylar /)Iu"

Lentille A

|plan Focal

représentation schématique de la

figure 109 :
distanceinter-capteurs
figure 110 : Double anneau pour le maintien de

|'échantillon

142



Annexe 4 : Conception et réalisation d'un microscope acoustique en transmission

Pour assurer une rigidité minimum aux anneaux, I'épaisseur de I'anneau femdle est de 2 mm.
Cette épaisseur de I'anneau empéche le retrait de I'échantillon dansle plan xy (figure 111).

Anneau femeIIe Anneau male
Capteur Capteur
Acousthue Acousthue
Echantillon E

figure 111 : plan en coupe a|'échelle del'échantillon entreles deux capteurs

Une seconde platine de trandation Z, placée sous I'ensemble cinématique défini dans la figure
108 permet, gprées écatement des capteurs, de déplacer Il'ensemble pour introduire
I'échartillon (figure 112).

Cette disposition des platines permet de découpler la recherche de la distance entre lertille du
postionnement au point focd de I'échantillon. Aing, la recherche de la distance inter-lettille
peut se rédiser sans échantillon (avec Z3), puis la recherche du point focd peut se fare en
réflexion depuis le capteur A (avec Z), enfin, le second capteur revient se podtionner a la
bonne distance (avec Zj). Cette configuration permet auss l'acquistion de dgnature
acoudique V(2) (en réflexion) puisquon peut défocdiser I'échantillon pendant une
acquigtion.

figure 112 schéma cinématique del'alignement des capteur sacoustiques et deleurstrandation suivant z.

Deux autres platines de trandation (X2, Yz) sont utilistes pour les déplacements de
l'échantillon dans le plan xy. X, et Y, permettent de grands déplacements pour retirer
I'échantillon ou aler I'observer avec e systéme optique.

L'acquidition des images acoudiques se fait par baayage de la surface de I'échantillon (plan
xy). Le bdayage en ligne = fat suivant x e le changement de ligne suivant y. Le baayage
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suivant x doit se faire a grande vitesse e sans vibration, en revanche, il ne nécessite pas une
grande course. Nous utilisons pour cela une platine a bobine mobile X3 (figure 113)

Echantillon E

figure 113 ; schéma cinématique de trandlation xy de|'échantillon

Xi, Yi, Zi: platines de translations
dans les directions X, Y et Z
E :échantillon
A, B : capteurs émetteur et récepteur

figure 114 : schéma cinématique du microscope acoustique en transmission
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Annexe 4 : Conception et réalisation d'un microscope acoustique en transmission

Tous les déplacements nécessares éant définis nous avons le schéma cinémaique (figure
114) du microscope. Cdui-ci décrit les mouvements e la postion de chague dément par
rapport aux autres. C'est autour de ce schéma que va se faire la conception du microscope.

|.2. Platines de déplacement

Plusieurs sociétés proposent des platiines de déplacement dont la précison est de l'ordre du
dixieme de micron. Mas la nécessté diutiliser un vibreur en X3 pour le baayage nous a
conduit a nous fournir chez Physk Instrumente, qui est la seule société a proposer un systeme
andogue : une platine a bobine mobile (platine VV-106).

Les déplacements X1 et Y; éant dédiés a I'dignement, leur utilisstion n'a lieu que lorsgue 1'on
change de capteur et pour un régustement fin a chague utilisstion. Aind une motorisation na
pas éé jugée nécessare (notamment a la vue du surcolt) et il a é&é chois des platines de
trandation (M-014) manuelles a double vis micrométrique (course 25 mm).
Le déplacement Z; ne nécesste pas non plus une grande course mais doit permettre un
repostionnement automatique. Le méme type de plaine (M-014) est ici utilise mais motorisée
(repositionnement 20,1 pum).
Pour les déplacements de X, et 2%, ont éé utilistes des platines de type M-405 (50 mm de
course, repodtionnement a 0,1 um) et pour Y, une platine M-410 (100 mm de course,
repogtionnement 20,1 um)

1.3. Systeme optique

Au dessus e padlde a I'axe des lentilles, un systéme optique permet de choisir la zone qui
sera observée par acoustique (figure 115). Cet ensemble est composé dune lentille optique
10X, d'un ultrazoom 6.5X, d'un éclairage coaxiad et dune caméra CCD 1/3" monochrome.

II. CONCEPTION

I1.1. Représentation du schéma cinématique

Le schéma cinématique nous donne les postions relatives des composantes de trandations,
dont nous connaissons auss les caractéristiques dimensonndles. 1l est dors possble de fare
une représentation, sur le logicidl de CAO ProEngineer, du schéma cinématique en
remplacant les glisseres par les platines de déplacements correspondantes (figure 115).
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figure 115 : représentation réaliste du schéma cinématique

Pour des questions d'encombrement et de commodité d'utilisation, les platines X%, Y2, Zi, X1
e X3 sont postionnées de maniere a avoir les moteurs, e les vis micromériques vers
I'extérieur. Z, et positionné symétriquement &z, .

[1.2. Assemblage

Les différents ééments sont assemblés en tenant compte des contraintes dutilisation :
retenons notamment, la nécessité de pouvoir retirer les capteurs par l'arriére (puisque les 25
mm de course de Z; ne permettent pas un écartement suffisant pour retirer les capteurs). De
plus, les capteurs pouvant ére retirés pour ére nettoyés, leur retrait doit permettre un
repogtionnement le plus précis possble pour minimiser le réglage ddignement gprés
repodtionnement. Enfin, pour assurer la coaxidité des capteurs, les ensembles X Y1 et Z;
sont mis en postion par un gopui plan avec une orientation (réaisée par un gppui linéaire) et
une butée (rédisée par pion pour faire un gppui ponctuel) cette piece fait la jonction avec 2

(figure 116).
Ensemble Xi1Y1 :ID Ensemble Z1
‘\ @‘d

q | Platine 22

Appui linéaire,

Appui plan Appui ponctuel base

figure 116 : basedejonction entrelesensembles X,Y; et Z; et laplatine Z,.
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Annexe 4 : Conception et réalisation d'un microscope acoustique en transmission

Le centre de gravité de chagque ensemble a é&é cadculé sur ProEngineer pour son
positionnement sur sa base afin de minimiser les porte-a-faux.

Au find, l'ensemble capteurs et l'ensemble échantillon (figure 117) sont solidarises
perpendicularement sur un socle (figure 118). Le socle et équipé sur sa face inférieure de
plots antivibratoires.

figure 117 : ensemble échantillon et ensemble capteurs

figure 118 : microscope acoustique en transmission.
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11.3. Reéglage de |'assiette de I'échantillon

Pour assurer une pafaite perpendicularité de I'échantillon avec I'axe des capteurs, il est
important de pouvoir influer sur son orientation. Ce réglage dassette se trouvant sur la
platine vibrante, il doit ére le plus |éger et le moins encombrant possible.

Ce sygeme devra permettre de régler I'inclinaison g autour de I'axe X € l'inclinaison j autour
de l'axey. Ces deux réglages doivent ére indépendants.

y

/ Echantillon E

7

q

figure 119 : rotation del'échantillon pour leréglage d'assiette

L'ensemble échantillon (qui comprend I'échantillon lui-méme, le mylar et les anneaux) sera
placé dans un "porte-échantillon” (figure 120).

S o
Appui plan / | :I W / Pincement de
LR | I'anneau femelle

Trou de passage pour
la vis de fixation

Trou pour le centreur

figure 120 : porte échantillon

Le systéme de réglage d'assette doit donc ére fixé a la plaine vibrante et générer une rotation
g autour de l'axe X € une autre rotation | autour de l'axe y. L'espace autour de I'échantillon
éant réduit lors de la rédisation dune image, il n'est pas possble que I'axe de la rotation
autour de y pase par I'échantillon Iui-méme. Ce qui ne pose pas de gobléme pour x (igure
121)

figure 121 : description des mouvements pour leréglage d'assiette

148



Annexe 4 : Conception et réalisation d'un microscope acoustique en transmission

L'idée retenue et dutiliser la déformation éagtique dune tige dauminium. Pour g nous
utiliseronsla rotation de la tige dans son point d'encrage, et pour j saflexion.

figure 122 ; schéma cinématique et prototype du systéme deréglage d'assiette
Les mouvements de rotetion et de flexion sont transmis par des systémes vis-écroul.

figure 123 : photo du microscope acoustique en transmission
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I11. ELECTRONIQUE DE L'INSTRUMENTATION

Generateur de Transducteur
fonctions Capteur (N pjezzoelectrique
acoustique \ /4 ™
Echantillon Liquide de
Amplificateur

couplage

Y
Commande
moteur X

Amplificateur 7
aible brui A

Systémm<
commulaW

4

Systeme de
synchronisation

A

Conversion v
Analogique/ Numerique

4 G.éch/sec < PC

v yy

Traitement
numerique du
signal

figure 124 ; Schéma synoptique du microscope a transmission.

Le montage mis au point utilise un synthétiseur de fréguences permettant une définition tres
précise de la fréquence de travail. La durée du train donde est déterminée avec précision ; il
peut contenir de quelques a pluseurs périodes doscillation en fonction du mode de
fonctionnement souhaité. Un systeme de commutation permet de choisr le capteur émetteur
et le ceopteur récepteur, autorisant and l'utilisation du microscope en réflexion ou en
transmisson. Un amplificateur tres faible bruit, associé a un aténuateur suivi damplificateurs
sont utilises pour mettre en forme le sgnd a l'entrée du convertisseur Anaogique/Numérique
a 4 Giga-échantillons par seconde (figure 124). En padlde, un tratement de sgnd
andogique mesure I'énergie de I'écho réceptionné dans la fenétre d'observation. Ceci permet
davoir un gpercu de I'image finde sans cdculs lourds &fin de régler de fagon optimde les
différents paramétres. Le systéme de synchronisation génére les dignaux  éectriques
nécessaires a la synchronisation des tirs acoustiques avec les déplacements des moteurs et le
syséme dacquistion e de traitement numeérique du signd pour la reconditution de limage.
Un tratement numéique du sSgnd a posteriori extrae, des informations brutes, les
parametres pertinents tels que I'épaisseur, la vitesse de propagation des ondes acoudtiques
longitudinaes et leur atténuation pour chague point de matériau.

V. VALIDATION DE LA MESURE : ESSAIS SUR GRILLE DE
MICROSCOPE ELECTRONIQUE
L'objectif initid, pour déerminer les proprietés éagtiques et visco-éadiques du materiau a
examiner, e la mesure de la vitesse e de l'attenuation des ondes acoustiques longitudinales.
Pour accéder a Ve (figure 93), il et indispenssble de mesurer I'épaisseur soit par une
methode annexe, Soit al'aide du microscope en transmission.
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Annexe 4 : Conception et réalisation d'un microscope acoustique en transmission

A patir des temps de vol en réflexion, tra €t kg, €& du temps de parcours en transmisson
dans le couplant treoupiant, I'épaisseur de I'échantillon peut-étre calculée. La durée, ten, de la
transmisson de I'écho dans le matériau et le dernier paramétre & mesurer pour |’ obtention de
Viech. L€ rapport des puissances dectriques entre I'émisson et la réception nous permet
égdement de quantifier | atténuation des ondes ultrasonores dans I’ échantillon.

Pour cette mesure de Ve, il faut donc determiner les temps de parcours des ondes
acoustiques de part et dautre de |'échantillon avec un fonctionnement en réflexion.

La figure 125 présente un écho avec son module et sa phase caculés par traitement numeérique

du sgnd. La phase est une mesure différentidle (& 2p pres) du temps de val, l'erreur y est
donc beaucoup plusfaible. La mesure ext éfectué pour lavaeur maximae du module,

oo

Echo : données brutes
alaréception =

Module | =

Phase

Instant de mesure Temps

figure 125: Module et phased'un echo (tir acoustique).

La figure 126-b et cdle du temps de vol du sSgnd transmis dans une grille en cuivre pour
microscope  €lectronique. Les zones noires correspondent & un manque de matiére
(uniguement du couplant) et les autres niveaux de gris a la grille dle-méme. L’erreur de
mesure sur le temps de vol et de I'ordre d'une période d' échantillonnage soit 250 ps. La
phase permet d’amdiorer la précison de cette mesure d'un facteur 28. En effet la phase et
caculée avec une précison de 2°, ce qui réduit I'erreur temporelle a 9 ps. Une mesure
d’ épaisseur avec une résolution au 10°™° de um devient alors possible.
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a. Image d'atténuation b. Image de temps

de vol ' c. Image de phase

figure 126: Images acoustiques en transmission d'une grille de cuivre (200 x 150 pm?)

Une légére variation de phase (figure 126-c), indéectable par la mesure du temps de vadl,
goparait sur la poutre au centre de limage. Cette variation indique : soit un défaut
dhomogénéité de I'épaisseur de la grille (non confirmé par les mesures en réflexion); soit une
légere vibration du systéme lors de la prise de mesure; soit encore une vaiation de la vitesse
longitudinae. La mesure de I'épaisseur moyenne de la poutre dans la zone centrae pour une
surface de 20 x 20 pum? est de 13,2 um (vaidé par des mesures optiques).

La figure 126-a permet de confirmer une atténuation & peu prés congante des ondes
acoudtiques le long du barreau.
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figureb2 : relation entre DRLM et proportion de fibres a couche gélatineuse sur la coupe (%FG/tot) et sur la
matiére ligneuse (%FG/ML) en comptabilisant (& gauche) ou pas (a droite) les éprouvettes sans fibres a couche
G. 65
figureb3: relation entre DRLM et proportion de fibres a couche gélatineuse dans la matiére ligneuse pour
I'ensembl e des éprouvettes contenant des fibres a couche G (a gauche) et pour |es éprouvettes contenant des
fibres a couche G a I'exclusion des éprouvettes prélevées en périphérie del'arbre (a droite). 66
figureb4 : relation entre PSF suivant L et proportion de fibres a couche gélatineuse sur la coupe (%FG/tot) et
sur la matiére ligneuse (%FG/ML) en comptabilisant (a gauche) ou pas (a droite) les éprouvettes sans fibres a
couche G. 66
figure55 : relation entreretrait longitudinal et proportion de fibres a couche gélatineuse sur la coupe (%FG/tot)
et sur la matiére ligneuse (%FG/ML) en comptabilisant (a gauche) ou pas (a droite) les éprouvettes sansfibres a
couche G. 67
figureb6 : relation entre modul e spécifique a |'état saturé et proportion de fibres a couche gélatineuse sur la
coupe (%FG/tot) et sur la matiére ligneuse (%FG/ML) en comptabilisant (a gauche) ou pas (a droite) les
éprouvettes sans fibres a couche G. 67
figure57 : relation entre module spécifique a |'état sec a l'air et proportion de fibres a couche gélatineuse sur la
coupe (%FG/tot) et sur la matiére ligneuse (%FG/ML) en comptabilisant (& gauche) ou pas (a droite) les

éprouvettes sans fibres a couche G. 67
figure 58 : gain en rigidité (module sec / modul e saturé) en fonction de la proportion de couche G 68
figureb9 : schématisation d'une éprouvette comprenant deux types de tissus et du vide. 68
figure 60 : Retour ala verticale d'un peuplier apresinclinaison de son container. Formation de bois de tension
sur la face supérieure. 74
figure 61 : Observation au microscope électronique a balayage d'un échantillon de bois de tension de peuplier
(barred'échelle : 20 pm) 75
figure 62 : Mesures de contraintes de croissance sur hétre en forét, pour 8 positions en périphériedutronc. | :
arbre a faible niveau de contraintes de croissance ; |1 : arbre avec une zone (Z) a trés forte contrainte de
tension. 75
figure 63 : Observation au microscope électronique a balayage d'un échantillon de hétre (barre d'échelle:

20 pm) 76
figure 64 : observation au microscope électronique a balayage d'un échantillon massif de peuplier (barre
d'échelle: 100 um) 77
figure 65 : observation au microscope électronique a balayage d'une coupe mince (40 um) de peuplier (barre
d'échelle: 100 um) 77
figure 66 : observation au microscope électronique a balayage d'un échantillon massif de hétre dont I'état de
surface a été réalisé avant déshydratation (barre d'échelle: 20 um). 78
figure 67 : observation au microscope électronique & balayage d'un échantillon massif de hétre dont |'état de
surface a été réalisé aprés déshydratation (barre d'échelle : 20 um). 79
figure 68 : observations au microscope électronique a balayage d'échantillons massifs jumeaux de hétre dont
|'état de surface a étéréalisé avant (A) et aprés (B) déshydratation (barred'échelle : 20 um). 79
figure 69 : observation en microscopie électronique en balayage d'une méme cellule de peuplier pour deux
angles d'observation : normal a la surface (A) et 70° par rapport a la normale (B). 80
figure 70 : observation en microscopie électronique en balayage d'une méme cellule de hétre pour deux angles
d'observation : normal a la surface (A) et 70° par rapport a la normale (B). 81
figure 71 : schéma de principe pour le calcul de profils topographiques. 82
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figure 72 : profilstopographiques pour le hétre (A) et le peuplier (B) (Cl = couche intercellulaire comprenant
LM, P et S;). 82
figure 73 : observations au microscope électronique a balayage des deux faces d'une coupe mince de peuplier.
Certaines cellules sur la tranche (fléche) permettent d'identifier toutes les autres. Les mesures sont réalisées sur

desimagestellesque la F (barre d'échelle = 20 um) 83
figure 74 : schéma explicatif des différentiels de retraits mesurés. A gauche, I'échantillon saturé (tel qu'il n'a pas
pu étre observé) et a droite I'échantillon sec. 84
figure 75 : différentiel deretrait dela couche G par rapport a la coucheintercellulaire pour 14 cellules. 84
figure 76 : retrait total de la couche G mesuré pour 14 cellules pour 4 hypothéses de retrait macroscopique._ 85
figure 77 : schéma de principe d'un microscope a force atomique 87

figure 78: mesures sur profils topographiques par AFM de trois mémes cellules de peuplier dans|'eau (A), dans
I'eau aprées 2 heures a 80°C (B), sec al'air (C), dans|'eau aprés séchage (D). Distance verticale entreles
couches S; et G pour trois cellules (curseursrouge, vert et noir). 89
figure 79: mesures sur profils topographiques par AFM de trois mémes cellules de chataignier dans|'eau (A),
sec al'air (B), dans|'eau aprés séchage (C). Distance verticale entre les couches S; et G pour trois cellules
(curseursrouges, verts et noirs). 90
figure 80: mesures sur profils topographiques par AFM de trois mémes cellules de chéne dans|'eau (A), sec a
I'air (B), dans|'eau apreés séchage (C). Distance verticale entre les couches S2 et G pour deux cellules (curseurs
rouges et noirs) et entre les couches S, de 2 cellules adjacentes (curseurs verts). 91
figure 81 : observation du retrait de la couche gélatineuse lors de la premiére phase du séchage. Lesimages a, b
et ¢ correspondent a trois étapes successives sur un méme lot de cellules. Les mesures de distance entre deux
cellules et les mesures d'épaisseur de la couche G sont exprimées en um. 94
figure 82 : observation du retrait lors de la seconde phase du séchage. Lesimages a, b et ¢ correspondent a trois
étapes successives sur un méme lot de cellules. Les mesures de distance entre deux cellules sont exprimées en

pm. 95
figure 83 : représentation 3D, modélisation 2D et maillage des couches de la paroi cellulaire 99
figure 84 : Schématisation du principe de super position des deux constituants de la couche (Sassus 1998). _ 100
figure 85 : mesure du différentiel de retrait Dz sur la paroi simulée 101
figure 86 : influence de la longueur dela demi section sur le différentiel deretrait calculé 101
figure 87 : déformation de séchage en surface d'une fibre modélisée par élémentsfinis (le cadre bleu marine
défini le contour des couche avant déformation). 102
figure 88 : déformation de séchage d'une fibre modélisée par ééments finis avec décollement des couches G et
S, (le cadre bleu marine définit le contour des couches avant déformation). 103
figure 89 : largeur apparente (transverse) de |a fissure en fonction de sa profondeur. 103
figure 90 : effet desretraitstransverse et axial de la couche G sur |'ouverture de la fissure en fonction de sa
profondeur. 104
figure 91 : : schéma de principe du microscope acoustique 108

figure 92 : schéma de parcours des ondes acoustiques entre les deux transducteurs en mode transmission, 109
figure 93 : représentation schématique des temps de vol mesurés pour une mesure d'épaisseur et devitesse 110

figure 94 : Images acoustiques en transmission d'une coupe de bois de hétre (40 x 30 pun®) 119
figure 95 : schéma de principe du microscope a force atomique 123
figure 96 : schématisation delaflexion du levier 123
figure 97 : fréquence de vibration de la fondamental e et des harmoniques 1, 2 et 3 en fonction de la raideur du
contact. 124
figure 98 : évaluation de la profondeur de pénétration de la colle en fonction du type de collage : sans (A) ou
avec (B) étalement de la goutte de colle (barre d'échelle = 100 um). 126
figure 99 : spectres de résonance sur les différentes couches de la paroi cellulaire 126
figure 100 : Adroite: dessin al'échelle du levier sur une portion d'échantillon. A gauche : zoom sur la portion
entour é avec en dessous une schématisation des constantes diél ectriques des différentes couches. 127
figure 101 : principe d'acquisition d'une image d'amplitude pour une fréquence donnée. 128
figure 102 : Image topographique (300 nm en z) etimage d'élasticité des couches de la paroi cellulaire de chéne
a620 kHz (barred'échelle= 1 um) 129
figure 103 : Image topographique (300 nm en z) et image d'élasticité des couches de la paroi cellulaire de chéne
a690 kHz (barred'échelle= 1 um) 129
figure 104 : présentation des résultats pour un échantillon. 138
figure 105 : principe del'aberration chromatique 139
figure 106 : principe du microtopographe optique 140
figure 107 : topographie de surface d'un échantillon de chéne (A) et de peuplier (B) observés en
microphotographie optique. 140
figure 108: schéma cinématique de I'alignement des capteurs acoustiques 142

155



figure 109 : représentation schématique de la distance inter-capteurs 142

figure 110 : Double anneau pour le maintien de |'échantillon 142
figure 111 : plan en coupe a |'échelle de|'échantillon entre les deux capteurs 143
figure 112 schéma cinématique de I'alignement des capteurs acoustiques et de leurstranslation suivant z. 143
figure 113 : schéma cinématique de translation xy de |'échantillon 144
figure 114 : schéma cinématique du microscope acoustique en transmission 144
figure 115 : représentation réaliste du schéma cinématique 146
figure 116 : base de jonction entreles ensembles X, Y; et Z; et la platine Z. 146
figure 117 : ensemble échantillon et ensemble capteurs 147
figure 118 : microscope acoustique en transmission. 147
figure 119 : rotation de|'échantillon pour le réglage d'assiette 148
figure 120 : porte échantillon 148
figure 121 : description des mouvements pour le réglage d'assiette 148
figure 122 : schéma cinématique et prototype du systéme de réglage d'assiette 149
figure 123 : photo du microscope acoustique en transmission 149
figure 124 : Schéma synoptique du microscope a transmission, 150
figure 125: Module et phase d'un echo (tir acoustique). 151
figure 126: Images acoustiques en transmission d'une grille de cuivre (200 x 150 pun?) 151
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