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Introduction générale

Dans le contexte actuel de développement durablearticulierement face aux problemes
environnementaux et énergétiques, le bois, matémgouvelable, apparait comme une
réponse pertinente. En effet, le bois, lors de s& ®n ceuvre, permet de stocker le;Q@il

a puisé dans l'air durant sa croissance (i@ bois= 1t CQO stocké). Il permet ainsi de
participer a la lutte contre le réchauffement deplanéte et de répondre en partie aux
engagements que la France a pris au Sommet derita @le Kyoto en 1997. Un des
témoignages de cette volonté de développer l'atibe du matériau bois est I'application du
décret de la loi sur I'air (article 21-5/ déc.9&) grévoit I'utilisation d’une quantité minimale
de bois dans les constructions nouvelles. L'objdiat® par I'état francais étant d’augmenter
de 25% la part du bois dans la construction d'&iriée 2010.

Outre ces volontés politiques, et aprés quelquesraiges ou 'Homme s’en est désintéressé
au profit de nouveaux matériaux synthétiques, ls Isemble faire I'objet ces dernieres
années d’'un regain d’intérét aupres du grand puBlie cela soit sous forme d’énergie ou en
tant que matériau de construction, de mobilier ncoee associé a d’autres matieres pour
former des composites, le bois semble doté de reumbatouts permettant de séduire et
etonner ’THomme pendant encore de nombreuses arb&gses C.Haymoz, « le bois, c’est
le plus vieux matériau de I'avenir ».

Bien slr, dans une telle logique, 'ensemble dexdués de transformation de cet éco-
matériau se doit d’étre économe en énergie et caspex de I'environnement. Il parait
egalement primordial d’y apporter des amélioratienges innovations. Parmi les nombreux
procédeés de transformation du bois, certains sucgstraux et menés encore aujourd’hui de
maniere empirique. Une meilleure connaissancem&apnsion du matériau sont nécessaires
afin de mieux maitriser et optimiser les procéaékistriels, et ainsi améliorer la gestion des
ressources énergétiques indispensables dans lesdgsode transformation. Un bon exemple
est celui du séchage. Durant ces derniéres anlesespnnaissances développées a travers
divers travaux de recherche associées a l'utiisgtidicieuse de certaines propriétés du bois
ont permis de réduire considérablement les tempsédbage, en conservant une bonne
qualité du produit.

A limage du séchage, la plupart des procédés aesfiormation du bois font appel a la
chaleur et 'humidité : étuvage, rétification, délage, pressage... Effectivement, la plupart
des propriétés physico-mécaniques du bois dépenéiaitement de son état hygro-
thermique. Par exemple, un bois chaud et humidmali¢able et peut ainsi étre aisément mis
en forme. Lorsqu’il est ensuite refroidi et sécihdige cette forme. Ce procédé est utilisé
depuis bien longtemps de maniére empirique poteildacation des skis, des tonneaux, des
accoudoirs de chaises, des roues de chariots... Allfiy il est exploité industriellement,
c’est le principe du thermoformage et du cintrdge propriété rhéologique a l'origine de ce
comportement est la viscoélasticité du matériauteCaerniére est une caractéristique du
comportement des polyméres, comportement interrnédiatre celui d’'un solide élastique et
celui d'un fluide visqueux. Les polymeéres se digtiant également des autres matériaux par
leur température de transition vitreuse Tg. Celleaarque une frontiere entre deux états
fondamentaux : I'état vitreux et I'état caoutchgui. Le bois possede la particularité de
résulter d’'un mélange de trois polyméres : la ¢aedle, les hémicelluloses et les lignines.

-7 -



Introduction générale

Ainsi, contrairement aux polymeres homogenes, pobois, on ne parle pas de température
de transition vitreuse mais de température de Hg@seiment puisque la réponse du matériau
integre les réponses des différents polymeres itoiifst Cette température de
ramollissement, a laquelle le bois devient malléalpermet de donner libre cours a la
creativité dans le cintrage, mais peut égaleme@ésgnter un intérét crucial dans d’autres
procédés de transformation du bois : séchage, @g®u. et de fabrication de matériaux a
base de bois : pressage des panneaux... Le chauléaggrumes de bois humides (étuvage)
avant le déroulage permet de relaxer en partiedesraintes de croissance et assure ainsi
I'obtention d’'un placage de qualité. Une utilisatistratégique des propriétés viscoélastiques
du bois permet également d’accélérer les procéeégchage (Cf. Aguiar & Perré, 2000). En
se placant au niveau de la température de ranetisst lorsque le bois est encore humide, il
est alors possible de diminuer les contraintesdbage.

En outre, les propriétés viscoélastiques du boisert particulier la température de
ramollissement dépendent étroitement de la nattredee la structure anatomique et
biochimique du bois. La compréhension, la carasdéon et la modélisation du
comportement viscoélastique sont donc crucialesosi veut optimiser et simuler les
procédés industriels.

Ainsi les travaux présentés dans ce mémoire tedfapporter une pierre a cet édifice de la
rhéologie du bois. Il s’agit d'une action menéel&#RMAB (Laboratoire d’Etudes et de
Recherches sur le Matériau Bois) grace a une @ibocale recherche du Ministére de
'Education Nationale, de la Recherche et de lahielogie.

L’objectif majeur de ce travail est de caractérieecomportement viscoélastique du bois en
fonction de sa structure anatomique et macromaéeul L'ensemble des données et
parameétres expérimentaux collectés pourra permattterme d’établir et d’alimenter un
modele rhéologique robuste et pertinent pour leret bois.

D’origine végétale, le bois est caractérisé par onganisation complexe et une forte
variabilité dépendant des conditions de croissaicdu patrimoine génétique de I'espéce.
Face a cette variabilité et a l'influence du cogpldygro-thermique sur les porpriétés du
matériau issu de cette matiere végétale, il esvesdunécessaire de mettre en place des
dispositifs spécifiques pour étudier les proprigtiégsiques et mécaniques.

Ainsi, une part importante de ce travail a consist@ettre au point un dispositif expérimental
assurant I'analyse mécanique dynamique du boigséeatu eau dans le plan transverse. Les
essais harmoniques réalisés par cet appareil appf@¥E™ (Environmental Vibration
Analyser for Wood), permettent de mesurer les pétgs viscoélastiques du matériau en
fonction de la température, de la teneur en edu &mps de sollicitation.

Ce mémoire s’articule en cinqg parties, permettankeateur de découvrir successivement le
fonctionnement précis de ce dispositif expérimemmabvant puis d’accéder a de nombreuses
caractéristiques du comportement viscoélastiquie ¢d dégradation thermique du bois vert.

Le premier chapitre délivre les notions nécessaires et utiles a lapcéhension de I'étude.
Ces notions sont relatives a la rhéologie des patgs) aux méthodes expérimentales de
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caractérisation des propriétés viscoelastiquesragériaux et également a la structure et aux
propriétés du bois. Cette premiére partie est disgsiasion d’établir un état de I'art dans le
domaine de la rhéologie du bois.

Le deuxiéme chapitreétablit un descriptif du dispositif expérimentalAWE . L'accent est
porté sur les dispositions particulieres adoptéesapport avec les spécificités du bois, d’'un
point de vue de la rigueur mécanique et de I'amalyigratoire.

Le troisieme chapitre est consacré a la description des méthodes dsmalyde traitements
des données issues du WAVEIn modéle analytique, permettant de corrigemesires des
propriétés viscoélastiques a proximité des modeesienance du dispositif, est détaillé. Le
logiciel assurant le pilotage automatique du digffest également décrit succinctement a la
fin de ce chapitre.

Le quatrieme chapitre propose une étude comparative des mesures desiépéspr
viscoélastiques effectuées a l'aide du WAVEt d'un appareil du commerce sur des
échantillons de bois. Il synthétise et exploite lpasuite 'ensemble des mesures réalisées sur
diverses essences tempérées de bois en fonctioia déection matérielle (radiale ou
tangentielle), du type de bois (bois normal, b@séhction, bois juvénile...) sur une plage de
température s’étendant de 5 a 95°C et pour desdrégs de sollicitation variant entre 5 mHz
et 10 Hz.

Le dernier chapitre est dédié a I'étude de I'activation et de la ddgt@mn thermiques des
propriétés viscoélastiques du bois au-dessus d&C180 milieu aqueux. Il décrit un second
module expérimental muni d’une chambre de condigoment pressurisé permettant les
mesures des propriétés viscoélastiques dans deltions de saturation en eau au-dela de
100°C. Ce chapitre donne le résultat des mesusdiséés entre 5°C et 135°C sur diverses
essences de bois. Une derniére partie est consataégegradation thermique du bois saturé
en eau a haute température ; cette étude est @otgdys des essais harmoniques réalisés via
le dispositif WAVE, d’une analyse microscopique et biochimique.
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CHAPITRE I : Données bibliographiques
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Introduction

Un polymere est une substance en général orgafjpguiis en partie inorganique) liquide
ou solide a température ambiante, qui est constitl®macromolécules. Un polymeére peut
étre d’origine naturelle (caoutchouc, cellulosd|agne...) ou bien étre synthétisé par voie
chimique ou enzymatique par une réaction de polgaton (PVC :Chlorure de Polyvinyle,
PS : Polystyrene, PMMA :Polyméthacrylate de méthy)e

La notion de macromolécule n’est apparue que tand@ént dans I'histoire de la chimie. Bien
qu'intuitée par Weber au début du XI¥ siécle, de nombreux chercheurs ne voient la que
des agrégats ou des micelles. C’est dans les al886s en grande partie grace aux travaux
de Staudinger, que la notion de macromolécule asdpaée. Le développement industriel de
la science macromoléculaire qui s’en est suiviéaagcéléré par la seconde guerre mondiale.
En effet, les Etats-Unis privés de leur approvisement en ressource naturelle, comme par
exemple le caoutchouc provenant d’Asie, ont dddamn immense programme de recherche
visant a trouver des substituts de synthese. Léymgoes synthétiques se sont ensuite
répandus dans de nombreux domaines industriai@ust les retrouvons, de nos jours, un peu
partout autour de nous au quotidien (des vétenatnthaussures aux emballages en passant
par de nombreuses pieces automobiles). Les polgmegprésentent donc une classe
importante des matériaux de la vie moderne.

Actuellement, face aux graves problémes écologiomastouchent notre planéte, nous
cherchons a réduire I'utilisation de ces polymeégsthétiques pour favoriser I'utilisation de
matériaux naturels renouvelables. En effet, legmpétes synthétiques qui utilisent le pétrole
comme matiere premiere, sont relativement gourmamdgnergie lors de leurs étapes de
fabrication, et posent un probleme majeur de regyekn fin de vie. Ainsi, depuis maintenant
quelques années, la communauté scientifique eintisstriels recherchent des matériaux
naturels renouvelables pouvant se substituer atégtier aux polymeres synthétiques.
Lorsqu’'un polymere est renforcé par des fibresforme ce qu’on appelle un matériau
composite. L’émergence de nouveaux produits conemedmposites bois-plastique, appelés
couramment WPC, (Wood Plastic Composite) qui dlles fibres de bois a des plastiques
(PVC recyclés par exemple) traduisent cette volooidévelle, soucieuse de I'environnement.
D’autres fibres naturelles comme les fibres de ehgnentre autres, sont utilisées depuis
plusieurs années deéja pour consolider les plastigiidisés dans des domaines industriels
majeurs, comme celui de I'automobile.

Bien sdr, le recours aux biomatériaux dépasse igackite volonté environnementale et est
tout simplement motivé par des facteurs économigeégsslatifs ou encore par des facteurs
exigés par le milieu d'utilisation du matériau. §&'de cas des matériaux bio-compatibles
utilisés dans le milieu médical, par exemple ersstiiion de tissus osseux.

Ainsi, dans ce contexte de développement durablélidation massive des matériaux
renouvelables d’origine végétale semble incontdumaa I'avenir. Le bois, polymere
hétérogéne d’origine végétale, matériau compogiieend une dimension tout a fait
intéressante dans ce contexte. Et comme le fordnsgrar H. Albertini & E. Puech-Pobert :
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« les différentes étapes de I'évolution de I'honmoné coincidé avec le processus d’évolution
des outils, depuis le premier jour, le bois a é&s@nt dans cette évolution ». Matériau de
base dans la construction depuis les origines, ds a su s’adapter aux avancees
technologiques les plus performantes. || semblesguprofilent a I'avenir de nouveaux défis

que ce matériau devra relever.

Ce chapitre bibliographique a pour principale vimmate familiariser le lecteur avec quelques
notions relatives a ce polymeére original qui edbdés, a son comportement mécanique et de
souligner les principaux faits expérimentaux auxgjiesera éventuellement fait référence par
la suite.

Au préalable, dans les deux premieres parties dehapitre introductif, le lecteur pourra
trouver des informations générales sur le prinaijee structure des polymeéres et leurs
propriétés. Une revue des moyens d'investigatioamp#iant de caractériser ces matériaux y
est proposée. Le comportement des polymeéres edilfmmrs abordé du point de vue de la
rhéologie. Celle-ci peut étre définie comme un <mscope d’événements se passant a une
échelle microscopique, voire moléculaire » poureadre les termes de L. Choplin. Nous
développerons plus en détail ces notions dansalegymphes concernés.
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1 Caractéristiques générales des matériaux polymere s

1.1 Principes de structure
Un polymére est un matériau composé de longuesnehaimoléculaires appelées
macromolécules. Celles-ci sont constituées d’unaineh principale, appelée également
squelette, sur laquelle des atomes de natures qinesiidifférentes ou des molécules peuvent
se substituer latéralement. Ces groupes d’atomasagpelés substituants. lls peuvent soit
stabiliser et rigidifier ou au contraire affaibérmacromolécule.
Les polyméres peuvent étre obtenus a partir d'wil ee méme type de monomeres. lIs
peuvent aussi étre synthétisés a partir de monentenatures différentes ou par réaction
entre des oligomeres ou des macromolécules. Orenmtbpar assemblage des unités
constitutives, des structures linéaires, ramifeaeséticulées (Figure I- 1).

Iméalre

ramifiée

peigne

%};% T Goile

g s g s o o

échelle

réseau (élastomére) réseau (thermodur)

Figure I- 1: Les principaux types d’architecture ntaomoléculaire
(extrait de Trotignon et al., 1996)

Les liaisons primaires (covalentes) sont de natbmmique. Elles assurent un lien fortement
énergétique entre les unités monomeres (40-8000KJ/hes liaisons secondaires assurent la
cohésion entre macromolécules par lintermédiaiee fdrces de cohésion physiques.
L’énergie de liaison est approximativement de ® &XZmol (Ehrenstein et Montagne, 2000).
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1.2 Transition vitreuse
La transition vitreuse est directement liee a laitité de groupes ou de séguences au sein de
la molécule et de mouvement de reptation des chai@@olymeres. A basse température, les
molécules ont une mobilité minimale. Lorsque lapénature est plus élevée, elles recoivent
un apport d’énergie thermique et vont devenir phabiles, c’est I'agitation thermique. Cette
mobilité nécessite des espaces libres supplémesitaie qui provoque une dilatation des
corps. La température de transition vitreuse astesat notée Tg.

Les atomes A etB
(e~ étant fixes, C peut

tourner sur la base

g ~

( ' d'un cbne de

~@E—LEun) i demi-angle au

\._A\ :

DU sommetr-0. 0

Fg
[

valence.

-

— ’lﬂf*’* /’NT/
J L

Figure I- 2 : Rotations possibles autour une liaisacovalente de deux carbones

étant | 'angle de
WSy

L’acte élémentaire de tout mouvement au sein d'oreEromolécule se traduit par une
rotation autour d’'une liaison simple (Figure |- 2¢s liaisons multiples et les noyaux
aromatiques étant rigides. Cette rotation conskawgle de valence. La rotation des atomes
est favorisée par une élévation de températurst elédavorisée par la rigidité du squelette.
Les mouvements liés a la transition vitreuse sestrdouvements coopératifs, ils impliquent
entre 20 et 60 meres (Kausethal, 2001).

A des températures inférieures a Tg, plusieurssitians secondaires peuvent apparaitre. Ces
transitions sont associées a des mouvements phadisies, soit de la chaine principale
(impliguant un nombre restreint de liaisons), sl@tgroupes latéraux. La transition vitreuse
est souvent notéa. Dans ce cas, les transitions secondaires soreléggf, y, d... en
fonction de l'ordre de leur apparition lors d’'urircedissement.

De nombreux parametres affectent la valeur de tapéeature de transition vitreuse.
Toutefois, il est admis que les parameétres ayamplua grande influence sont liés a la
flexibilité des chaines macromoléculaires, a |het@it a la polarité des groupes latéraux ainsi
gu’a la masse moléculaire.

= Flexibilité des chaines macromoléculaires

Elle est déterminée par la rotation autour d’uaestéin simple au niveau du squelette principal
et elle dépend de la nature des groupements atesgui constituent son squelette. Lorsque
la flexibilité des chaines diminue, la températiledransition vitreuse augmente.
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= Taille des groupes latéraux

On admet classiquement que plus la taille des g@®lgiéraux est grande, plus la température
de transition vitreuse est élevée. Cette reglenéahmoins valable que lorsque les groupes
latéraux sont rigides. En effet, pour des groujpmsifies, la mobilité des séquences latérales
apporte un supplément de volume libre d’autant phogortant que la séquence est plus

longue. Ce phénomene s’appelle plastification mgerDans ce cas Tg diminue avec

'augmentation de taille des groupes latéraux.

= Polarité des groupes latéraux

Plus la polarité des groupes latéraux est grarlds,l@ température de transition vitreuse est
élevée. En effet, il existe un lien fort entre Bégie de cohésion et Tg. Il a été observé des
fortes températures de transition vitreuse dangdbisneres ou des interactions spécifiques,
comme les ponts hydrogénes, jouent un role impbrtan

= Masse moléculaire

En 1950, Fox et Flory ont observé que la tempéeatertransition vitreuse augmente avec la
masse moléculaire moyenne. Le phénomene estdi€anicentration en bouts de chaines. En
effet, plus le nombre de bouts de chaines est dfaifdde masse moléculaire), plus le volume

libre est important, plus Tg est basse.

Il est également intéressant de remarquer que dersipux polymeres différents sont
mélangés, les propriétés du mélange ne sont patigdes a celles des matieres de départ.
Elles sont soit intermédiaires, soit réduites ocoea améliorées par rapport aux propriétés de
chacun des polyméres d’origine (Ehrenstein et Mypmea2000).

Néanmois, dans ce cas, la transition vitreuse uaeiguefois étre approchée par I'équation de

1l w w . . R
FoX:—=—++—2 ouw est la fraction de chaque composant mere.
Tg Tg, Tg,

1.3 Les moyens d’investigation
Cette structure particuliere des polymeéres leurfaenun certain nombre de propriétes,
propriétés thermiques, magnétiques, électriqguesam@ues... Le domaine transitoire est
souvent caractérisé par la variation brutale degoagsriétés (Oudet 1994).
Les procédures expérimentales permettant de ceezcté@t d'étudier les phénoménes de
transition des polyméres sont nombreuses. La pateiméthode pour cerner et déterminer
I'état de transition vitreuse est de suivre unendear physique subissant de part et d'autre de
Tg une variation. Les propriétés du matériau ssiae cours de I'excitation peuvent étre de
différente nature : physique, thermique ou thermedyique, électrique, magnétique,
mécanique... On se propose ici de décrire brievenpaeigues méthodes classiques utilisées
pour caractériser les polymeres. En effet, uneelgrgrtie de ce travail de thése étant
consacrée a I'élaboration d’un dispositif expéritagnc’est ici 'occasion de mettre I'accent
sur les outils expérimentaux utilisés dans larhtidre, tout en découvrant plus en détail la
nature des propriétés des polymeres. Cette liste meut en aucun cas exhaustive.
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1.3.1 Mesures dilatométriques

Pendant longtemps, et du fait de la simplicité demsse en ceuvre, la seule méthode de
détermination de la température de transition @baisia mesurer les variations du volume
spécifigue ou des dimensions d’'un échantillon emction de la température. Le volume
spécifique est défini comme étant le volume patéude masse. Comme le montre la Figure
I- 3, il varie de fagcon sensiblement linéaire det g d’autre de la transition vitreuse. Le
coefficient d’expansion thermique ou de dilatatitrermique a, est approximativement
constant dans chacune de ces gammes de température.

1(av]
a =—|—
v{aT ),

Tg est définie par I'extrapolation définie sur lgdre |- 3. La valeur de Tg obtenue de cette
maniere est d'autant plus élevée que la vitesseefileidissement est rapide. En d’autres
termes, le volume total associé a Tg diminue Iomsgdiminue la vitesse de refroidissement.

85,0

84,5 A

v x 100 cm?/g

84,0 -

état vitreux

Ty

83.5

T T T T 1
283 293 303 313
température [K]

Figure I- 3 : Evolution du volume spécifique du P\2en fonction de la température
(extrait de Kausch & al., 2001 d’apres Kovacs 1958)

1.3.2 Analyse thermique (ATD, DSC)
La mesure de la capacité calorifique représentexaellent indicateur des transitions d’un
polymére. En effet, on observe un changement beusigula capacité calorifique, lors d’'un

changement de température, au niveau de Tg.

L’Analyse Thermique Différentielle (ATD) a été image en 1899 par Roberts-Austen. En
ATD, on mesure I'écarAT de température entre un échantillon et un maté@earéférence
inerte placés dans un four dont la température antgra vitesse constante programmeée. On
entend par échantillon inerte un échantillon dépouteffets thermiques dans le domaine de
température considéré. On suit alors I'évolutionAdeen fonction de la température. Une
transition se traduit par un déplacement de lalmuproportionnel a 'augmentation de la
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capacité calorifigue de I'échantillon. En effet,dapacité calorifique des polymeéres est plus
élevée au-dessus de la température de transitimuse. La quantité de chaleur nécessaire
pour suivre 'augmentationde température de I'éthan est donc plus importante.

L’ATD donne essentiellement des informations qadiles sur les phénomeénes thermiques :
température de réaction, sens du phénomene, itteakitive du phénomene.

La technique de Calorimétrie Différentielle & Balgg (DSC) consiste a mesurer la différence
entre les puissances a fournir a I'’échantillon eha@ référence de maniere a les maintenir a la
méme température pendant un balayage en tempégatutesse de chauffage constante. La
puissance normalisée par la vitesse de balayageareia masse de I'échantillon a les
dimensions d’'une chaleur spécifique massique ajéegtralement présentée comme telle.

On peut mesurer indifféremment a chaque instaﬂul)kethermiqueC:j—tI (J.sY) ou la puissance
thermique (W) envoyés pour maintenir I'identitétdmpérature entre les deux échantillons.
dH dT
_= m JR—

dt CP dt
La transition est généralement en forme de « $ Bg&st souvent définie comme l'inflexion
de la courbe Cp(T) ot (T (Figure I- 4).
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Figure I- 4 : Courbe théorique de DSC (Tg : tempéuae de transition vitreuse, Tc :
température de cristallisation, Tf : température €lesion)

Comme le montre la courbe théorique de la Figuré, lees méthodes peuvent également
mettre en évidence d'autres phénoménes tels qiiangement d’état. L'ensemble de ces
phénomeénes se traduit par un pic soit exothermi&pieendothermique.

La valeur de Tg obtenue de cette maniére est diaytbus élevée que la vitesse de
refroidissement est rapide. Ainsi, que cela soitrdes mesures dilatométriques ou pour les
mesures thermiques, une valeur précise de Tg wanasens si la vitesse et la technique de
mesure ne sont pas indiquées.
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1.3.3 Spectroscopie IR (Infrarouge) et RMN (Résonance Muggique Nucléaire)

Ces méthodes consistent a exciter des échantélaestaines fréquences (ondes infrarouges
ou hertziennes selon le type de spectroscopie)éaidier le comportement des molécules et
des atomes le constituant.

La spectroscopie RMN est basée sur les propriétgmétiques des noyaux atomiques. Tous
les noyaux atomiques possédent une charge enorotgbpelée spin nucléaire. Sous I'action
d'un champ magnétique externe uniforme, le noyamajue peut prendre différentes
orientations correspondant a différents niveauxnefgie. Lorsqu’'un champ alternatif est
superposé au champ statique, il y a absorptioredy@m s’il y a résonance. Et il y a résonance
si la frequence appliguée correspond a la fréquemopre du noyau. Le signal (énergie
absorbée en fonction de la fréquence) se traduis $orme d’un pic. Il differe de part et
d’autre de la transition vitreuse. A I'état liqujdes fluctuations dans le milieu sont rapides, le
signal est étroit. En dessous de Tg, les intenastentre les chaines sont fortes, le signal est
large. La modification de mobilité au passage ppsd caractérise donc par une modification
de la largeur des pics.

En spectroscopie IR, les radiations sont absorpéaedes molécules en tant qu'énergie de
vibration moléculaire. Ces absorptions sont quies, la frequence des oscillations dépend
des masses des atomes et de la force du lien.

Ces méthodes permettent de déterminer les propisétécturales des polymeres, d’identifier
les groupements fonctionnels et de suivre leurudiol et leurs mouvements au sein de la
macromolécule, en fonction des sollicitations queuyent lui étre appliquées. Plus
concretement, il s’agit de suivre I'évolution dessp(nombre, localisation, et forme des pics)
en fonction des sollicitations (mécaniques, thetrag]..) imposées a I'échantillon.

Ces méthodes spectroscopiques sont trés puissktesconvénient réside essentiellement
dans leur colt et également dans le fait qu’eleepermettent pas d’acceéder directement aux
valeurs des propriétés viscoélastiques.

1.3.4 Analyse diélectrique (DETA)

Les matériaux polyméres sont naturellement degdid#ues. Il n’y a que des polyméres trés
spéciaux qui soient conducteurs de I'électricit@nialyse Thermique Diélectrique (DETA)
est une méthode relativement courante pour explesephénoménes moléculaires telles que
les relaxations. Dans cette méthode oscillatoirecliamp électriqgue de faible voltage est
appligué a I'échantillon. Celui-ci se comporte &d&s comme une résistance et comme un
condensateur en modifiant le champ électrique.drestante diélectrique complex&) peut
étre déterminée en mesurant les variations d’angditet de phase du courant électrique de
retour. La constante diélectrique complexe pet @itrisée en la permittivité diélectrique)(

qui représente I'énergie électrique stockée et amtetir de perte diélectrique™) qui
représente I'énergie dissipée dans le matériausddraduit par la zone ou I'absorption
d’énergie est maximale. Les essais d'oscillatiolextdques sont trés proches des essais
meécaniques harmoniques que nous allons détailles d&a point suivant. D’ailleurs, on
retrouve le méme principe d’équivalence temps-teatpge, notion centrale de ce travail a
laquelle nous avons consacré le paragraphe 2.3.
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1.3.5 Expériences mécaniques

Une des manifestations les plus spectaculaires dehsition vitreuse est la variation des
propriétés mécaniques. On dispose actuellemented’trds grande gamme d’essais
mécaniques qui dépendent de la fréquence de satilici. L'ouvrage de Read & Dean (1978)
propose une revue intéressante des méthodes méearlep plus courantes, ainsi que du
matériel existant pour les mettre en ceuvre.

On recense de nombreuses méthodes allant de teoffrate Hertz aux hypersons (f > 500
MHz) en passant par les fréquences acoustiqueshlesicet ultrasonores (Figure I- 5). I

n'existe pas de méthode «idéale », de plus la gamenfréquence est limitée a quelques
décades pour chaque appareil.

Méthodes expérimentales

Méthodes

Méthodes vibratoires Méthodes quasi-statiques
ultrasonores

Essais harmoniques hors résonance

Forced non-resonance technique

Essais harmoniques a la résonance

Forced resonance technique .
Fluage, relaxation

Ultrasons Sons audibles

1 MHz 1 kHz 1||-|Z Fréquence 1h 1 jour 1lan

< : : | | |

0 5

10° 10 10 10

Temps (sec)

Figure I- 5 : Répartition des méthodes d’investigat mécaniques en fonction de la
fréquence

Read & Duncan (1981) présentent le résultat de rasgealisées sur le PMMA et le PVC a
I'aide de la combinaison de plusieurs techniqguggsmentales (Figure |- 6). Les mesures
s'étendent ainsi sur une plage de fréquence allarit0’ & 10 Hz. L'inconvénient majeur de
réaliser des mesures a l'aide de différents apaesipérimentaux est I'erreur inhérente a
chaque méthode.
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Figure I- 6 : lllustration schématique des différdn dispositifs expérimentaux utilisés par
Read & Duncan, 1981

1.3.5.1 Essais quasi-statiques

Ces méthodes consistent a enregistrer des couebesntrainte ou de déformation au cours
du temps. Les essais les plus courants sont lesrierpes de fluage et de relaxation. Au
cours des essais de fluage, on impose une comtreamstante a un échantillon et on suit sa
déformation au cours du temps. De la méme manliésegssais de relaxation consistent a
imposer une déformation constante et a suivre ligwm de la contrainte au cours du temps.
Ces meéthodes restent certes dans le cadre desigeehntransitoires. Toutefois, on a
I'habitude d’y traiter seulement les essais dedg&uat de relaxation pour des temps longs
excédant la minute.

La zone de transition se traduit par une spectmeuti&croissance de la rigidité du matériau
qui s’exprime soit par une forte augmentation dddformation soit par une forte diminution
de la contrainte (respectivement pour le fluaga etlaxation).

Les variantes recensées dans ces difféerentes nestlsedsituent surtout au niveau du matériel
choisi pour appliquer la force (poids suspendus,thoues électromagnétiques ou
hydrauliques...), au niveau des appareils de meseida dorce et du déplacement (LVDT,
capteurs capacitifs, capteurs extensométriquesegadg contrainte, ...), et également au
niveau du mode déformation (compression, torsiofiexion).

L’inconvénient de ces méthodes réside dans legtagtles résultats prennent en compte, sans
pouvoir s’en affranchir, la relaxation de contramtiées a la fabrication ou a la formation du
matériau (contraintes internes ou reésiduelles). &ins le cas des essais actives
thermiquement, on ne peut découpler les effetenhps et de la température.
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1.3.5.2 Essais harmoniques

Lorsqu’on sollicite le matériau par une contraioyelique, aux températures proches de Tg,
la déformation est en retard sur la contraintes@draduit par 'augmentation de la capacité
d’amortissement du matériau.

Les essais harmoniques consistent a appliquer écliantillon dewibrations forcées pour
une fréquence donnée (forced non-resonance techmiguCeux-ci se différencient par la
gamme de fréequence qu’ils utilisent. lls ont beapcévolué au cours du siecle dernier et
représentent un puissant outil de caractérisation.

A tres basse fréequencpisqu’a quelques Hetz), les pendules de torsiaredlexion ont
beaucoup été utilisés. L’expérience du double-plende flexion a été mise au point par
Plenard en 1958 et a été exploitée par de nombeaugurs sur des métaux, des
composites et le bois. Cette méthode est bien éeagt suivi du frottement interne et de
la rigidité d’un matériau a des fréquences voisitedHertz, moins précise pour évaluer
des grandeurs absolues (Guerrin 1990).

A basse fréquenddréquences allant jusqu’a quelques dizaines de dizutilise souvent
une excitation par flexion alternée. Historiquememt peut trouver I'appareil de Forster
(Elastomat), d’Oberst, de Bruel et Kjaer dans lédi#prouvette est excitée par un
procédé magnétique. Plus récemment, sont apparus swarché des appareils « préts a
'emploi ». Il s’agit d'appareils commerciaux depgy DMA (Dynamic Mechanical
Analyser) ou DMS (Dynamic Mechanical Spectromet@n).trouve souvent les appareils
Seiko DMS6100, Tritec 2000 DMA, TA Instruments DM28D...pour n’en citer que
quelques-uns. Ce type d’instrument est capablepttaper divers modes de déformation
(flexion, traction, compression, cisaillement...) germet de suivre I'évolution des
propriétés viscoélastiques (rigidité et capacit@nmbrtissement) en fonction de la
contrainte, de la fréquence, et de la températGes appareils « préts a I'emploi »
performants et extrémement pratiques pour les rassen routine présentent tout de
méme un inconvénient majeur lié a leur caractébeite noire ». En effet, seules les
propriétés viscoélastiques sont livrées, or nousrsaque celles-ci sont calculées a partir
des mesures de forces et de déplacements. L'aogestapes qui permettent de passer de
'une a l'autre de ces données n’est pas autdxeas reviendrons plus en détail sur cette
méthode harmonique et sur les problemes évoquéswas de ce dernier point dans la
suite de ce manuscrit, puisqu’elle constitue le amoyde cette these. L’appareil
expérimental concu fonctionne en effet en flexiomaimique a basse et trées basse
fréequence. Les appareils du commerce sont sowdamiés pour des frequences allant
jusqu’a 200 Hz, mais nous savons qu’au-dela de B0l¢$ fréquences de résonance du
systéme peuvent perturber les mesures. Le carady@@mique de I'ensemble mobile
n'est plus négligeable. Au-dela de quelques dizadeeHertz, il est donc plus raisonnable
de faire appel a des essais dynamiques.
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1.3.5.3 Essais dynamiques

Nous entendons ici, par essais dynamiques, lesoaeshqui tiennent compte de l'inertie de
I'éprouvette (et donc des fréquences de résonance).

Dans la région des fréquences audibles, d’envifbid2 a quelques 20 kHz, les propriétés
viscoélastiques des matériaux sont souvent détégmipar des méthodes qui utilisent les
fréequences de résonanceibrations forcées sur un mode de résonan@diofrequency
resonance methgd Ces méthodes sont souvent employées pour desiawet utilisés dans
la fabrication des instruments de musique. Il ¢'atg mettre en vibrations forcées une
éprouvette au voisinage d’'un mode de résonance.

II'y a classiqguement trois types de vibration séf dans ces méthodes de résonance : les
vibrations en flexion, les vibrations en torsionles vibrations longitudinales. Pour chaque
type de vibration, les mesures peuvent étre rédigians des configurations différentes,
représentées sur la Figure |- 7. Pour éviter l&stsefi’encastrement, I'échantillon peut étre
suspendu par deux fils symétriques au niveau desdsceorrespondant au mode de
résonance. On parle ainsi par exemple de « freeffesural method » (vibration de flexion
libre-libre). Pour les vibrations longitudinalessdaguilles sont préférées aux fils.

Clomped —free Free—lrea
Flexure

Torsion

Displ

Longrtudimal

Figure I- 7 : Les différents types de vibrations @& supports possibles pour les
« audiofrequency resonance method » d’aprés (Reab&an, 1981)

Les modes d’excitation sont également variés. Bnation encastrée, on utilise souvent un
pot vibrant électromagnétique.
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» « Clamped-free flexural method » ou « Fixed-frexdiral method »

C’est une méthode couramment utilisée pour calaetéde bois destiné au luthier.
L’échantillon est sollicité par un pot vibrant, lemuvements de I'échantillon sont détectés
par un accéléromeétre. Les conditionneurs permettentéder a I'accélération, la vitesse, ou

le déplacement.

N Traitement du
signal :
E’, E”, tand

Oscilloscope

A 4

Accélération Conditionneur

Pot
vibrant

Générateur
de fonction

Amplificateur

Figure I- 8 : Dispositif expérimental “fixed-freelexural vibration method”

Nous ouvrons ici une parenthese afin de présenterlas Figure |- 9 quelques pics de
résonance mesurés au LERMAB (Bettinelli 2004) pdifférents types de bois a l'aide du
dispositif expérimental présenté sur la Figure .I-ll8apparait clairement que la capacité
d’amortissement varie sensiblement d’'un bois atl&auDe nombreux travaux traitent de ce
sujet, nous pouvons citer au passage quelqueemnéis intéressantes (Obatayaal, 1998,
2001, 2003).
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Figure I- 9 : Exemple de pics de résonance mesysésir plusieurs types de bois

La formule d’Euler-Bernouilli appliquée a des vitioas transversales de faibles amplitudes

pour une poutre libre-encastrée, nous permet aerditer le module d’Young en fonction du

mode de résonance.

_4sm2pl?
m;*h?

p masse volumique (kg

| longueur de la poutre de I'encastrement a I'erité libre (m)

h épaisseur de la poutre (m)

f, fréquence de résonancé' (hode) (Hz)

m; (constante sans dimension) = 4.73 (résultant dgulcades pdles du coefficient

d’amplification mécanique pour le premier mode ésonance).

Le caractere fini de I'amplitude a la résonanceliéstt I'amortissement. La fréquence de

résonance et I'acuité de la courbe autour de lanagsce permettent de déterminer la capacité

d’amortissement du matériau.

Ecs f,2 avec

» « Free-free flexural method » (Figure I- 10)

Comme nous l'avons vu précédemment, ce dispositibiste a suspendre I'échantillon par
des fils au niveau de la position des nceuds carelemt au mode de résonance. Des
vibrations latérales sont provoquées a une extéadet!'’échantillon par I'impact donné par
un marteau. Les mouvements de I'échantillon soriealiés a l'autre extrémité par un
microphone.
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Echantillon
E:;: _--. e = z .M. 4-'-.-. Y = g

Microphone?

Filtre
passe-bande

Analyse
FFT

Marteau

Figure I- 10 : Dispositif expérimental “free-freeléxural vibration method”

L’inconvénient de ces méthodes est qu’elles regam@nune fréquence unique : la fréquence
de résonance (et éventuellement les fréequencesuties harmoniques). Elles limitent donc la
fenétre d’étude du matériau.

La plupart des appareils décrits dans les partiésédentes peut également étre utilisée en
régime d’oscillations libres. Le principe est dadavibrer I'éprouvette, de couper I'excitation
et d’enregistrer la décroissance de I'amplituddogriction du temps. Généralement, on utilise
ces méthodes pour de faibles amortissements emamirda précaution de minimiser
I'influence du frottement di a l'air ou au gaz aarii On peut également exciter par choc
(longitudinal, transversal ou oblique) et tenirpféuvette au centre. On utilise un capteur
accélérométrique (piézo-électrique) solidaire diixkaion pour la mesure de I'amplitude.

Dans les méthodes dynamiques, nous recensons é&galées méthodes qui utilisent la
propagation d’ondes

Une méthode couramment utilisée pour la caractéisades matériaux repose sur la
propagation desndes ultrasonoresOn produit un ébranlement dans le milieu viscstédae

et 'on mesure les caractéristigues de propagdtemps de propagation et amortissement).
De ces deux caractéristigues on déduit les modatesplexes régissant I'équation du
mouvement de la forme. L’excitation peut se fair@cg a des impulsions de tension a travers
un transducteur piézoélectrique.

Elles sont trés peu utilisées pour suivre les fnotiets internes, mais surtout pour la
détermination des rigidités. Ces méthodes de padjfmagsont particulierement intéressantes
pour les matériaux anisotropes, car elles pernmtetlencaractériser le matériau selon la
direction matérielle.
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2 Rhéologie des polymeéres

Les bases établies dans le paragraphe précédenipranettent d’accéder plus aisément au
domaine de notre étude : la rhéologie. Au niveaumeétogique, rhéologie vient du grec
« rhéo » qui veut dire écoulement. Au sens littétadologie se traduit comme la science de
I'écoulement des matiéres. Historiqguement, ellstsappliquée aux fluides puis aux solides.
Aujourd’hui, son domaine d'étude s’est élargi, atrhéologie représente la science du
comportement des matériaux. Elle consiste plus ggéwnt a étudier les déformations des
corps sous l'effet des contraintes qui leurs sppliguées, compte tenu de leur variation en
fonction du temps. Une part importante de cetteiplise consiste a élaborer des lois ou
modeles de comportement des matériaux.

2.1 Lois de comportement
Les propriétés des matériaux polymeres sont beauplus sensibles que celles des métaux
aux influences extérieures, telles quetéapérature la durée lintensité et le type de
chargement. Leur module d’élasticité est en généfélieur de deux ordres de grandeur
environ a celui des métaux.
Le comportement spécifigue des matériaux polymesedié au fait que les macromolécules
ne réagissent pas toujours instantanément a legihn d’'une sollicitation. Les différentes
chaines moléculaires constitutives tentent de tépés contraintes imposées en se
réarrangeant physiquement jusqu’a atteindre ungigrosl’eéquilibre. Hormis les parametres
spécifiqgues au matériau et les conditions extégurn sait qukhistoire thermomécanique
influe souvent de maniére significative sur le conbgment mécanique d’'un matériau.
Trois composantes de déformation peuvent étre @sfipour décrire la réponse mécanique
des matériaux polymeéres a I'action d’une sollicitatextérieure :
= déformation élastiqgue instantan@éversible, spontanée) ;
» déformation visqueuse dépendant du teimpéversible) ;
» déformation viscoélastique dépendant du te(mpgersible en fonction du temps).

La déformation purement élastique est associéeeddéformation instantanée des distances
interatomiques et a une distorsion des angles ldas@entre les liaisons chimiques fortes. Le
comportement visqueux résulte de la mobilité réddiés chaines les unes par rapport aux
autres. Pour les déformations viscoélastiquesmielecules ou les groupes ont besoin d’'un
certain temps pour atteindre, par l'intermédiaireindréarrangement moléculaire, une
déformation correspondant a la contrainte appliguée

Le comportement typique d’'usolide élastiques’apparente a celui d’un ressort. Lorsqu’on
supprime la force qui lui était appliquée, il reviéx sa position de départ : on dit qu’il y a
élasticité. L’élasticité linéaire se traduit par lai de Hooke: la contraintec] est
proportionnelle a la déformation)( En une dimension, la loi de Hooke s’écrit commi¢ :s
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o=E¢

E est le module d’Young ou module d’élasticité ekprime en Pa.
La loi de Hooke peut également étre écrite en teteneomplaisance (J).

e=Jo

En conséquence, la complaisance élastique J estlia du module d’élasticité E.

En comparaison au solide élastique,flude visqueux newtoniersoumis a des contraintes
de cisaillementt) obéit a la loi de Newton :
=0
dt
oun est le coefficient de viscosité (Pa.s).

Tous les matériaux présentent, a des degrés didess,propriétéssiscoélastiques Leur
comportement s’apparente a la fois au comportemhersolide élastique parfait et du liquide
visqueux newtonien. La transition vitreuse marquee drontiere entre ces deux états
fondamentaux : I'état caoutchoutique dans lequpblgmere peut s’écouler en réponse a une
sollicitation (liquide visqueux) et I'état vitreugour lequel le polymére tend a étre dur et
cassant (Figure |- 11).

Log E
A

Domaine

vitreux Zone de

transition

Domaine
caoutchoutique

S

» Température

Figure I- 11 : Les domaines d’état des matériauxseoélastiques
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La prédiction des réponses d’'un matériau soumisn@& eontrainte ou une déformation
constante est donnée par les équations des lamismportement (Figure I- 12). Les fonctions
de fluage et de relaxation sont les fonctions dsdkss en viscoélasticité linéaire.

0]

cause
Oo

» |
élastique '
' visqueux }\
,0"‘ |
1 i
fluage recouvrance

Figure I- 12 : Comportement des matériaux soumisiae contrainte de fluage

Fluage :
La fonction de fluage f(t) est la déformation super le matériau, lorsqu’on impose a ce

dernier une contrainte d’amplitude unité a I'instanitial t = 0, contrainte qui est maintenue

constante au cours du temps (Figure |- t8)= . 1
o f
A A
) /_
> 1 > 1

Figure I- 13 : lllustration d’'un essai de fluage
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Relaxation :
La fonction de relaxation g(t) est la contraintsuléant de I'application d’'une déformation
d’amplitude unité a l'instant initial t = 0, défoation qui est maintenue constante au cours du

temps (Figure |- 14)s, = 1

€ g
A A
€o
p t p t

Figure I- 14 : lllustration d’'un essai de relaxatio

Les équations des lois de comportement permettenprddire la réponse d’'un matériau
soumis a une sollicitation quelconque (et non pfoscément constante) pour un
comportement linéaire. Elles reposent sur le prinaile superposition de Boltzmann qui
stipule que l'effet d’'une sollicitation composéd & somme des effets des sollicitations
considérées individuellement, et sur la définities fonctions de fluage et de relaxation
(Figure I- 15).

L’histoire deg(t) peut étre décomposée en une série de fonafansplitudes infinitésimales
de(t’) #(t-t") et d’échelons finis correspondant a des sAst

ou 7(t) est la fonction d’Heaviside.

Figure I- 15 : Principe de Boltzmann
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Supposons que I'on soumette le matériau a partit ded a une contrainte(t) fonction
quelconque du temps. On peut alors montrer, ersanil le principe de superposition de
Boltzmann et la définition de la fonction de fluagee la déformation s’écrit :

£(t) = o(t) f (0) +j f(t-t)o(t)dt

La réponse en contrainte s’écrit :
t

o(t) =£()g(0) + [ g(t ~t)e(t)dt
0

La connaissance de la fonction de fluage ou derlation de relaxation d’'un matériau permet
d’accéder a I'histoire du matériau viscoélastique.

2.2 Modeles rhéologiques

Le comportement mécanique de tout matériau peetndtrdélisé soit de maniere structurale,
soit de maniére analogique. La modélisation stratdu permet de comprendre les
mécanismes responsables de la déformation liesnatlae moléculaire d’'un matériau. Par
contre, la modeélisation analogique permet uniquéntEn simuler le comportement du
matériau a I'échelle macroscopique, sans relatipli@te avec les phénomeénes a I'échelle
microscopique. Les instruments les plus classigleeta modélisation rhéologique sont les
modeles analogiques.

Le comportement viscoélastique linéaire est reptésen général par la construction d’'un
modele constitué d’'un assemblage de ressorts stodfsseurs. Il s’agit donc d’'un modele
analogue et symbolique : tout matériau sera reptésgar une association de ressorts et
d’amortisseurs en série et en paralléle plus onsnoomplexe. L'équation rhéologique du
matériau est obtenue en utilisant les équationslogi&ues des constituants élémentaires
(ressort : solide élastique parfait ; amortissdiguide visqueux newtonien, Figure |- 16) et
en respectant les lois d’association en série phedlléle des différents éléments.

o o)

Figure I- 16 : Représentation rhéologique d’'un sdk élastique et d'un liquide newtonien
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2.2.1 Modele de Kelvin

Il est constitué par I'association en parallélendhessort, de module d’élasticité E, et d’'un
amortisseur de coefficient de viscosité On appelle cette combinaison modéle de Kelvin

(également nommé modele de Voigt ou de Kelvin-\joiljtest particulierement bien adapté
pour représenter le comportement d’'un solide.

o Soient €, et & les déformations,o; et o> les contraintes,
respectivement dans le ressort et dans 'amortisseu
o, =Eg¢g
L o, =pd
E U n dt
D’aprés les lois d’association en paralléle, laod&fation et la
contrainte totales s'écrivent :

£E=¢& =6,
o og=0,+0,

si bien que 77%+ Ec=0

Il s’agit de I'équation rhéologique du solide de \Ke-Voigt. En résolvant I'équation
différentielle, on obtient I'expression de la faoct fluage :

fO=g-e)

avecr =%, qui posséde les dimensions d’'un temps et quimgstlé temps de retard.

2.2.2 Modeéle de Maxwell

La réponse viscoélastique d’'un matériau a unecsalion mécanique
peut aussi étre représentée par un modele compséessort et d’'un
amortisseur montés en série. Cette représentagiqpledt réservée aux
fluides.

En suivant le méme raisonnement que pour |'élémentkdivin et
d’apres les lois d’association en série, on obtient

1 t
ft)==+—
()E,7

Q«—+—"/\/\, > Q
M
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2.2.3 Modeles généralisés

La réponse viscoélastique d’'un polymeére est en Haducoup plus complexe que celle
obtenue avec les deux modéles précédents. En effeit,implique que toutes les chaines
doivent se réarranger de la méme maniére et en rEmEs, ce qui ne correspond pas a la
réalité. Pour essayer de pallier cette insuffisamies modéles plus sophistiqués ont été
proposeés, en combinant un plus grand nombre d'@ltnsemples.

Toutes les associations de ressorts et damortsseamssi complexes soient-elles,
correspondent a un comportement viscoélastiquaiti|méA partir des lois d’association en
série et paralléle, on peut établir 'équation thgmue de chaque modele et en déduire les
fonctions de fluage et de relaxation dans chaqgagaticulier.

Kelvin

La généralisation du modele de Kelvin consistereassemblage en série d’'un nombre donné
d’éléments de Kelvin.

En n'utilisant que deux éléments de Kelvin et enplagant un de ces deux éléments par un
élément de Maxwell, on obtient le modeéle de Burdgaen adapté pour simuler le
comportement d’une polymere thermoplastique (Figui&).

El D fll El

E Ln, f(t)=ZEi(1—e_“) E, D P!

o [] Ny n3

Figure I- 17 : Modéle de Kelvin généralisé (a gaushet modeéle de Burger (a droite)

Maxwell-Wiechert

La généralisation du modéle de Maxwell consista enise en paralléle d’'un nombre donné
d’éléments de Maxwell.

En n'utilisant que deux éléments de Maxwell et enplacant 'un de ces deux éléments par
un ressort simple, on obtient le modele de Zenen hdapté pour simuler le comportement
d’une polymére fortement réticulé (Figure I- 18).
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//

E, E, E, E,

N, nth nnLH N,
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Figure I- 18 : Modele de Maxwell-Wiechert (a gauchet modéle de Zener (a droite)

2.2.4 Modéele parabolique

Il existe un autre type de modele qui fait intefiveme loi puissance. Le modéle parabolique
élémentaire est représenté par I'idéogramme suivant

P

En terme de complaisance, il est défini pal(t) = J,.(L+ (l) ")
T

avecO< p<1

En posant p = 0, on obtient un ressort, p = 1,liireot un modéle de Maxwell.

Les modeles rhéologiques sont constitués par labo@ison de ressorts et d’éléments
paraboliques.

A ces modeles exponentiels et puissance, il fauitej des modeles logarithmiques qui ont
éte développés dans le cadre de la viscoélastiaitdinéaire.

2.3 Influence de la température, activation thermiq  ue

Les propriétés mécaniques des polymeres ont unélelalependance: a la durée de
sollicitation d’'une part et a la température d’aypart (Kausclet al, 2001). H. Leaderman
(1941) fut le premier a suggérer que dans un naatéiscoélastique il existe une équivalence
entre le temps de sollicitation et la températtr.effet, il a constaté que le comportement
d’'un matériau viscoélastique a température élewaer ges temps de sollicitation courts est
équivalent a celui du méme matériau a basse tetopéranais pour des temps plus longs. On
parle de principe @quivalence temps-températum deprincipe de superposition temps-
température

Aux basses fréquences et aux températures élelE&esnouvements moléculaires qui
contribuent a la transition sont libres, tandis agx fréquences élevées et aux basses
températures ils sont figés.
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La méthode la plus simple pour mettre en évideagarincipe de cette équivalence entre le
temps et la température consiste a construire @ ppelle desourbes maitressesA
partir de mesures de module apparent dans undssalaxation kt,eo) dans des conditions
isothermes, on peut alors tracer I'évolution du nieden fonction du temps pour différentes
températures (Figure |- 19).

107 -

Module de relaxation (Pa)

10° |

L

-
oo

Il { 1 {
102 107 10° 100 102
Temps (h)

Figure I- 19 : Variation de | en fonction du temps a différentes températuresipdu
polyisobuténe (extrait de Oudet, 1994, d’apres @het Tobolsky, 1955).

En choisissant une température de référence (Tiopeat alors construire une courbe entiere
par translations et superpositions successivesodg les segments de courbe obtenus a
différentes températures. On appelle la courbd aorsstituée la courbe maitresse (Figure I-

20 et Figure |- 21).

Pour chaque translation le long de I'axe du tenipa degment de courbe, on peut mesurer
I'écart de temps pour une température donnée Tapgort a la température de référence To ;

on appelle cette valeur le facteur de translatiop .
t
Eo(To,t) = Eo(T,—)

T,y
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Figure I- 20 : Construction d'une courbe maitressepartir des données précédentes pour
une température de référence To = 25°C (Oudet 1994)
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Figure I- 21 : Courbe maitresse obtenue a partir des données prék#ntes. En encart,
variation du facteur de translation en fonction dela température (Oudet 1994)
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Toutefois, la relation n’est pas tout a fait cotegccar il faut tenir compte des variations du
volume de I'échantillon avec la température et’udllence de cette derniere sur I'enthalpie
libre du systéme. On obtient alors :

ﬁk EO(T,L) ou p(T) et p(To) représentent respectivement les masses
p(Mm) T ar,

volumiques pour une température donnée T et ungémture de référencey.TCette
correction est classiquement effectuée pour legnperes amorphes. Cette expression dérive
de la théorie cinétique et sa validité pour un matécomposite tel que le bois est discutable.

Eo(To,t) =

Plusieurs lois peuvent étre utilisées pour reptésecette relation entre le temps et la
température. On distingue souventdied’Arrhénius de laloi WLF.

La loi d’Arrhénius porte le nom de celui qui 'aacé, Svante August Arrhénius. Elle peut
s’écrire de la maniére suivante :

din(f) _dIn(@a;) _-AH,

£ 4

ou AH, est I'énergie d’activation apparente, quantiténdigie nécessaire pour initier la
réaction (exprimée en kJ.m9)| f la fréquence.

AHa( 1 1}
Ina,, =——*

RI(T, T

En 1955, L.M.Williamns, R.F.Landel, et J.D.Ferrybpant un article (Williamset al, 1955)
qui montre que, si la température de référencguetitieusement choisie, il est possible
d’obtenir une courbe de forme identique pour umdraombre de polymeres donnant la
variation dea;, en fonction de T-To. Cette relation est connuessieunom déquation

W.L.F.

_ Cf(T _To)

loga, ; =
T 4T T,

ou clo,czosont deux constantes qui dépendent de la tempérdéuréférence et de la nature
du polymere.

En ajustant To de maniere a superposer le mieusilpedes différentes courbes, WLF se
sont rendus compte qu’il existait un écart procheb@K entre To et Tg pour les différents
systemes. lIs ont alors jugé plus opportun de peeild comme température de référence.

_C(T-Ty)
C,+T-T,
ou G et G sont deux constantes corrélées au volume libfaige comme suit :

Cl = L
2.3031,

(Doolittle).

log arr, =

avec § fraction de volume libre a Tg et ou la constantesBde l'ordre de 1
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f . : : :
C, =—2 aveco; coefficient d’expansion volumétrique du volumerdip
f

Par exemple, pour le polyisobutene, nous avongdiesirs suivantes :
C1=17.44K', C,=51.6K
fy=0.0250;= 4.8 10° K*

William, Landel et Ferry ont alors constaté quesdag cas, les deux constanteset G
varient peu avec la nature du polymere et qu'en enog ces deux constantes sont
respectivement égales a 17.4 et 51.6. Des expédeancentes et plus précises ont montré que
ces constantes prévues comme étant universellésogsoml’étre universelles. £serait a peu
pres constant et varierait suivant le polymere.

L’énergie d’activation apparente peut étre calcw@geartir de ces constantes, de la maniere
suivante :

AH dina _ N
- a | = T | soit AH, = 2_303RL2 ou R est la constante des gaz
R J; d@/m) |, T,-C
1-0 2
T
parfaits.
C

aT=Tgetpourd=Tg:AH,(Tg) = 2.303R C—ng2

2
Dans la littérature, l'utilisation de ces lois éifeé d'un auteur a l'autre. On considere
généralement que ces lois sont valables sur uniderda température limité :

» pour T <Tg, le matériau est dans un état vitremxutilise la loi de type Arrhénius ;

» siTg<T<Tg+ 100K, la loi WLF est privilégié€ous les auteurs ne sont pas d’accord
sur la limite de la borne supérieure, certains icement Tg + 50K, d’autres Tg + 100K.
En fait, ce qu’il faut comprendre, c’est que cédieest valable a peu pres sur I'ensemble
du plateau caoutchoutique. La largeur de celuigpethd évidemment de la nature du
matériau ;

= enfin, pour T > Tg + 100K, nous avons affaire a sakition, on utilise a nouveau une loi
d’Arrhénius.

Certains auteurs (Trotignoet al, 1996) considerent que la loi WLF s’applique pdar
transition primaire d'un polymére amorphe, et qadolis d’Arrhénius est bien adaptée aux
transitions secondaires.

En fait, toutes ces indications peuvent s’expliquar le fait que la loi WLF repose en partie
sur la théorie du volume libre (nous avons vu s donstantes Gt G sont définies en
fonction du volume libre). Aux températures infares a la transition vitreuse, le volume
libre est indépendant de la température. La vanade mobilité avec la température sera donc
déterminée essentiellement par activation thermguesuit une loi d’Arrhénius. Au-dessus
de la transition vitreuse, et si on considere ¢gféel de la température sur la viscosité se fait
sentir uniqguement par l'intermédiaire du volumedibon concoit que I'équation WLF soit
privilégiée.
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Le principe d’équivalence temps-température estodgine de la notion de phénomene
thermo-activé Comme nous venons de le voir, cette notion pediéerire une relation entre
les facteurs de translation (qui ont permis la troicson d’'une courbe maitresse) et la
température. Cette notion permet également d’éarieerelation entre la constante de temps
qui intervient dans les lois de comportement ¢¢tapérature :

. OT -T
- loi WLF: 7(T) =r1,ex M
c, +T-T,
. , . AH
- loi d’Arrhénius : 7(T) =7, ex a(1_1
R (T T,

On parle dans ce cas de fluage ou de relaxatiomtsetivés.

2.4 Caractérisation des propriétés viscoélastiques par les essais
harmoniques

En rhéométrie, une technique de mesure trés répaamseste a faire varier la température du
polymére en maintenant une déformation périodigeefrdquence constante : ce sont les
essais harmoniques. Déja présentés succinctementalpremiere partie de ce chapitre, nous
y revenons plus en détail sous un éclairage nouv€as essais constituent la base du
dispositif expérimental WAVE mis au point au laboratoire, qui sera décrit efl@i® dans
les parties suivantes.
L’analyse harmonique constitue un outil beaucows pluissant que les essais de fluage et de
relaxation. L'observation des propriétés viscoédasts et des phénomeénes de transition des
matériaux dépend directement de la fenétre tempordbrs que les essais statiques et quasi-
statiques ne permettent que de couvrir des temppr® entre quelques secondes et plusieurs
heures, les essais harmoniques peuvent s’étendrensuplage de fréequence de plusieurs
décades, indépendamment du contrble de tempéralimgantage majeur des essais
harmoniques est i#ecouplage temps-température
Les essais harmoniques permettent également deas@iir des phénoménes de relaxation
de contraintes de formation du matériau qui peetirtes mesures dans le cas d’essais quasi-
statiques.

D’une maniére générale, pour déterminer le compuate rhéologique d’un matériau, il est
nécessaire d’établir a chaque instant une relatioine I'état de contrainte et I'état de
déformatione. Or contraintes et déformations sont des grandiewaes. En pratique, on
impose des efforts et 'on mesure des déplacementsnversement. Le passage de
I'information globale (force, déplacement) a I'imfication locale (contrainte, déformation) se
fait moyennant certaines approximations qui dépende mode de déformation et de la
géomeétrie de I'échantillon.

La particularité des essais harmoniques réside ldaiagt qu’efforts et déplacements sont des
fonctions sinusoidales du temps qui possedent faarfééquence f mais qui sont déphasées
d’'un angled I'une par rapport a I'autre. La contrainte et Efatmation sont également des
fonctions sinusoidales du temps de méme fréqueat@di présenteront le méme déphasage
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0 entre elles. En régime établi, la déformation etdatrainte représentent respectivement la
partie réelle des fonctions complex#st o* (Figure I- 22).

(et ay) % |/
- I (at+ay
0-* = erj(a’t"'az) \A

avecw la pulsation etr la phase

Figure I- 22 : Formulation complexe des fonctionsedcontrainte et de déformation

Par analogie avec la loi de Hooke dans une dinectamnée, il est possible d’écrire la relation
suivante :

*

Q

*

E =

*

£
* jO — — 0-0
E =E#¢€° avec o=a,-a, et 0 = —
‘90
A partir des mesures deet g, il est possible de calculer le module de stock@&jget le
module de perte (E”).

E'= E, coso
E"=E,sind

E" = E+HE" avec

Le coefficient de perte ou facteur de perte,dtf@mcore appelé tangente de perte), est
directement relié aux propriétés viscoélastiqgueseafprime comme suit :

tano = —
EI
A
Imaginaire
----------- - Axe de la
déformation
EH ___-__-__-__-__-__-_:\
E* A
Y-
- » Axedela
Réel E’ contrainte

Figure I- 23 : Représentation du plan complexe
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Pour un solide élastique parfait, le déphasagatre la contrainte et la déformation est nul.
Pour un fluide newtonien, le déphasage est égdl°’aFour un matériau viscoélastique, le
déphasage sera compris entre 0° et 90°. Dans lduchsis, il dépend de la fréquence, de la
température et de la teneur en eau (cf. paragrsyant).

Les modules de stockage et de perte s’exprimerRamtal (Pa) et sont homogenes a une
densité volumique d’énergie. Lorsque I'on soumetéghantillon de volume unité a un test
mécanique, E’ représente I'énergie de déformationkse et E” I'énergie de déformation
dissipée. La grandeur t@anrapport des modules de perte et de stockagdpastune mesure
de la capacité d’amortissement du matériau.

Les zones de transition vitreuse ou secondaire eetraiollissement, s’accompagnent
systématiquement d’'une augmentation significative ld capacité d’amortissement du
matériau viscoélastique.

Il peut étre utile de présenter les résultats emmdrtaux des corps viscoélastiques, en

matérialisant la relation qui existe entre la garéelle et la partie imaginaire du module. Ceci

revient a représenter pour chaque fréquence (etéléement pour chaque température), les
propriétés du corps par un point danplen complexeappelé ausgilan Cole-Cole

L’origine de ce diagramme est inconnue. Il fut diabutilisé en biologie pour représenter les

parts réelles et imaginaires de I'impédance congpldx la peau humaine en fonction de la

fréquence et de la température. On doit son nomua ttéres Robert H. Cole et Kenneth S.

Cole, qui en 1941 publient un article sur la dispar et I'absorption dans les diélectriques

(Cole & Cole, 1941). C’est a partir de cette date tg plan complexe fut baptisé ainsi, en

référence a cet article et a ces auteurs. Il geualihui utilisé dans de nombreux domaines

scientifiques, certainement grace a sa capacit@tiranen évidence expérimentalement les
phénomeénes de relaxation.

Lorsque la fréquence (et la température) varie(let)point représentatif se déplace en

décrivant une courbe qui est caractéristique da tiggcomportement rhéologique.

Les modeéles rhéologiques ont des représentationgles et caractéristiques dans le plan

complexe. Les modéles rhéologiques classiquesreprésentés par des demi-cercles, parfois
partiellement superposés, les modéles paraboljppredes arcs de cercle. Chaque demi-cercle
traduit une transition du matériau.

La Figure I- 24 synthétise des données expérimentt des données calculées a I'aide d’'un
modéele biparabolique et a I'aide d’'un modeéle degt/dCes données mettent en évidence, par
I'intermédiaire des « demi-cercles » deux relaxatidu matériau PET dans la fenétre thermo-
temporelle. D’aprées les auteurs, il s’agit desxafi@nsa et 3.

Ce type de diagramme permet de vérifier I'équivederiemps-température. Des points
obtenus a différentes frequences et a difféerer@egpératures doivent au final former une
courbe unique.
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Fig. 2 : b and g relaxation : G versus G, expamental data :
® IHz, OO0 Hz, O 0.01 He, full lines : caleulated corves
with biparabolic model, dashed lines : caloulated curves with
Double Voigt model

Figure I- 24 : Diagramme Cole-Cole d’'un échantillode PET (d’apres les travaux de
(Chabertet al. 2000))

Par l'intermédiaire de ce plan complexe, il eststule de comparer des résultats obtenus par
des essais quasi-statiques et par des essais hquesn

Pour cela, les relations d’Alfrey permettent dep@per les informations issues des essais
statiques au plan complexe. Les valeurs des modoleplexes peuvent étre approchées par
une fonction de fluage ou de relaxation.

Voici par exemple, les équations d’Alfrey reliaesImodules complexes a la fonction de

relaxation.

E'(w)=9(),_,
£ (e) = 77990)
2dInt|_1

On parle dans ce cas B&an Complexe Approché

Ce paragraphe a développé un certain nombre densauxquelles il sera fait référence par
la suite et en particulier lors de I'interprétatides résultats expérimentaux présentés dans les
derniers chapitres de cette thése.

Le temps est maintenant venu de présenter notrériaiabbjet d’étude : le bois.
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3 Présentation d’'un biopolymére : le Bois

Avant d’aborder I'étude du comportement rhéologiguebois, il est nécessaire de posséder
un certain nombre de données sur sa structureetrdede partie de ce chapitre introductif
s’efforce de montrer la relation entre les étape$odmation du bois, du tissu vivant jusqu’au
matériau, sa structure et ses propriétés. Nousamguerons pas d’évoquer les trois grandeurs
physiques dont dépend le comportement mécaniqusou le temps, la température et la
teneur en eau, et de citer les principaux résuttats littérature concernant ce comportement
particulier, parfois appelé thermo-hygro-viscoétpst.

3.1 Structure du bois : de I'arbre a la molécule

3.1.1 Anatomie du bois

Le bois est un ensemble de tissus a parois ligsfi®ans I'arbre sur pied, le bois remplit

diverses fonctions, de la conduction de la sévesautien mécanique en passant par le
stockage, I'élaboration et la transformation chingigle substances.

Les cellules, qui constituent ces tissus, sont é@snau niveau de I'assise génératrice libéro-
ligneuse (ou cambium), qui, comme son nom l'indigadrouve entre I'’écorce et le bois. Les

cellules du cambium, les cellules méres, sont dapatie se diviser et ainsi de donner

naissance a des cellules filles qui se divisensiaafin de produire des cellules spécialisées
pour assurer les divers réles remplis par le bois.

Cerne annuel

Bois final
Bois initial

—

Moelle
E.
52
25
@D
> Duramen
w
o
2.
8
c
@

Aubier

Cambium

Ecorce

Figure I- 25 : Coupe transversale d’'un quartier dgllon de Chéne
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On distingue Il'aubier, zone fonctionnelle du bads, duramen (ou bois parfait ou encore

« bois de cceur ») ou les cellules sont mortes (EigLR25).

Chez les especes tempérées, le rythme de fonctmmedu cambium est variable selon la

saison, l'espéece, la nature des sols... Il se trgolitdes limites entre les accroissements
annuels, appelées limites de cerne. Pour la plgestessences on peut différencier le bois
initial (ou bois de printemps) du bois final (ousdd’été) (Figure |- 27 et Figure |- 28).

Les cernes proches de la moelle présentent chdestdes especes des caractéristiques
singulieres. On désigne par « bois juvénile » kenile de ces cernes.

Outre cette croissance en largeur, le bois présergecroissance en hauteur qui est assuréee
par des méristemes primaires. Ainsi, il est comnmadaudier I'anatomie du bois a partir de
trois coupes qui donnent une vue d’ensemble dedatare et qui font ressortir les caractéres
morphologiques de I'espece. Ces trois coupes pdipgaires permettent de caractériser ce
gu’'on appelle le plan ligneux (Figure I- 26). Chagssence de bois possede un plan ligneux
spécifique. Il s’agit des coupes :

» transversale perpendiculaire a I'axe de la tige,

= radiale, dans un plan passant par la moelle,

» tangentielle dans un plan excentré et paralléle a I'axe digéa

Les trois directions (RTL) représentent les ditsi d’anisotropie du bois pour un grand
nombre de ses propriétés physiques et mécaniques.

Coupe transversale

| Coupe radiale

Coupe tangentielle

Figure I- 26 : Les trois plans de référence du bois

Le plan ligneux des résineux (Gymnospermes) esidmentalement différent de celui des

feuillus (Angiospermes) (Figure I- 27). Les résinguésentent une organisation relativement
simple, uniforme et réguliére. Le bois est conétitie deux principaux types de cellules, les
trachéides et les cellules de parenchyme. Lesémdes assurent les fonctions de conduction
de la seve et de soutien mécanique de I'arbrepade de bois homoxylé.

Les feuillus sont des espéces botaniques plus é®lgue les résineux. En effet, leurs
cellules sont plus spécialisées et donc la straaiur bois est plus complexe. Deux types de
cellules assurent le réle rempli, chez les résinpax les trachéides, il s’agit des éléments de
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vaisseaux spécialisés dans le transport de lalz@xe et des fibres qui assurent le soutien
mécanique. On parle de bois hétéroxylé.

Bien entendu, nous avons évoqué jusqu’ici, seuleérdenéléments principaux et il existe
d’autres éléments dans le bois plus ou moins ilptstou anecdotiques, présents ou non
selon I'espece. Il s’agit des canaux résinifereseattains résineux, des canaux sécréteurs de
certains feuillus, du parenchyme (spécialisé dangedstion des réserves), des trachéides
vasculaires...

Les cellules du parenchyme orientées dans la tirecadiale forment ce qu'on appelle les
rayons ligneux. Leur largeur varie de une a plusmé’cinquantaine de cellules en fonction de
I'espéce. Initialement utilisés pour la conductdmla seve élaborée dans le bois vivant, leur
disposition plus ou moins réguliere en fait, auealy du matériau, des éléments de
renforcement mécanique dans la direction radiale.

Limite gg CemBeOis initiay

Canal
resinifere ==

Trachéide

Figure I- 27 : Plan ligneux typique des résineuxr{daut a gauche) et des feuillus (en bas a
droite)
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Chez les feuillus, en climat tempéré, la tailléaetépartition des vaisseaux au sein des cernes

sont variables. On distingue :

= |es feuillus a Zone Initiale Poreuse (ZIP), comm&héne par exemple, ou les pores sont
nombreux et gros dans le bois de printemps et grpstits dans le bois d’été ;

» |es especes homogenes (a pores diffus), comme tle,H& les pores sont répartis de
maniere a peu pres homogene dans I'ensemble de cern

» |es espéces a Zone Semi-Poreuse (ZSP), comme péidPepour lesquelles la répartition
des pores est intermédiaire entre les deux systédéwsgs precédemment.

Figure I- 28 : Cupe tran
a droite (ESEM, LERMAB, Clichés F.Huber)

La Figure |- 28 permet de distinguer aisémentitegés de cerne ainsi que la transition entre
le bois final et le bois initial qui est plus ou im® marqué en fonction des espéces. Pour les
feuillus les différences entre especes a ZIP eraspdiffus sont flagrantes.

3.1.2 Structure de la paroi cellulaire

La constitution du bois résulte d’'un phénoméne g@iement de couches de cellules a
l'intérieur de I'assise génératrice. Les cellulggnéuses sont elles-mémes composées de
plusieurs couches et sous-couches. On distinguérgément une couche intercellulaire,
d’'une paroi primaire et d’'une paroi secondaire (Fegl- 29).

Couche
verrugueuse

Paroi secondaire
avec 3 sous-couches

Couche (Sl’ SZ! 53)

Paroi primaire

Figure |- 29 : Représentation schématique des coasttonstituant la paroi cellulaire
(extrait de (ARBOLOR 1994) d’aprés (H.A. Core, W.B6té, A.C. Day, 1979))
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La couche intercellulaire est une fine membranesquide les cellules les unes aux autres. La
paroi primaire est constituée de plusieurs coudeesiicrofibrilles de cellulose enchevétrées
dans lesquelles se sont déposeés, au cours dddeeddiation, de la cellule de la lignine, des
substances pectiques et des hémicelluloses.

Par sa structure et son volume, la paroi secondainstitue la partie de la cellule la plus
résistante mécaniquement. Elle présente une steuetursous-couches, le plus souvent au
nombre de trois :

= couche externe S1

Sa structure est lamellaire, elle représente 5% dé I'épaisseur totale de la membrane, son
épaisseur varie de 0.1 a 043m. Les microfibrilles de cellulose sont disposéesélice avec
une orientation variable et alternée. Cette streckn réseau croisée explique en partie la
forte résistance a la traction transversale ettlait dans le sens longitudinal.

= couche centrale S2

C’est la partie la plus volumineuse de la paroie E§t formée d’une organisation dense de
lamelles de microfibrilles de cellulose, en héligesalléles, dont I'anglea par rapport a
'axe de la cellule est compris entre 5 et 30°.piBseur de S2 varie de 1 a [t et
représente ainsi 75 a 85% de I'épaisseur totala daroi cellulaire.

= couche interne S3

La couche S3 est relativement mince, elle est auswstituée de plusieurs microlamelles ou
les microfibrilles sont moins paralléles et doankle est éleve.

3.1.3 Organisation macromoléculaire et composition bioahique

Nous l'avons vu, les parois cellulaires sont esshament constituées de substances
macromoléculaires : cellulose, hémicelluloses gtities. Elles représentent pour les bois
tempérés environ 98% du matériau.

Bois
V' ~
Macromolécules Substances de bas poids
(98 %) moléculaire
ra (2%)
Polysaccharides Lignine - ~
o) 0,
(70%) (28%) Organique Minérale
Hémicelluloses | | Cellulose
(25%) (45%) Extraits Cendres
e S
Cristalline Amorphe
(30%) (15%)

Figure I- 30 : Composition biochimique du bois
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Les autres substances, de faible poids moléculsirg, des extraits et substances minérales
présentes en proportion variables selon I'espedsdu(Figure 1-30).

La cellulosereprésente le principal constituant structural pi@ois cellulaires végétales en
raison de ses propriétés physiques et chimiquesisti par sa structure supramoléculaire.
C’est la structure de base des cellules végétales.

La cellulose est un homopolymere, dont I'unité deebest le glucose, ou plus exactement un
dimére du glucose, la cellobiose. Les unités si@as|par liaisorl->4 glycosidiques. Le
degré de polymérisation (en glucose) peut atteibh8660.

-.

HO-T HO-

B-D-glucopyranose

— g
—~—

Il.l.- =

cellobiose

—

cellulose

Figure I- 31 : Formule stéréochimique de la cellute

Des liaisons secondaires peuvent se former ergrgrimupes hydroxyles de la chaine. Ces
liaisons, intra ou inter moléculaires peuvent @nm@gulieres et aléatoires ou bien ordonnées et
conduire a une structure cristalline. La sectionlalecellulose cristalline est alors quasi
rectangulaire (Figure I- 32).

De nombreux modeles ont été proposeés afin d'ikudtorganisation supramoléculaire de la
cellulose et en particulier la répartition de ldudese amorphe et de la cellulose cristalline.
Parmi les plus connus, on peut citer la théorieNdgeli, le concept de Roberston et
Staudinger, Marchessault, Fengel, Kerr & Goring...

Bien sdr, les liaisons hydrogenes n’existent pagesgent entre les groupements OH de la
cellulose mais aussi entre les OH de I'eau et dllalose, nous y reviendrons un peu plus
tard.
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Cube
de bois .

.]intercellulaire L
secondalite _—. Paroi primaire

Z

S, E}Paroi Membrane

Chaines d% -
- . -.Q'“'- Aﬂur-%
2y b

cellulose s

Figure |- 32 : Structure supramoléculaire de la dalose : des chaines cellulosiques a la
paroi (d'aprées les travaux de Frey-Wyssling)

Dans le bois, leRémicellulosessont intimement liées a la cellulose. Les hémitedles sont
des polyoses, dont les unités sont représentéeslgzapentoses, des hexoses, des acides
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hexauroniques et des désoxyoses. lIs differenadeellulose par des chaines moléculaires
beaucoup plus courtes et par des ramificationtasthiaine principale.

La teneur et la composition en polyoses varientf@iction des essences. On distingue
différents types d’hémicelluloses : les xylanegy(if¢ I- 33), les mannanes, les glucanes, les
galactanes et les pectines.

COOH
0 HOH,C
OH 2 OH
H,C0 0 0
OH OH
OH OH OH OH
OH OH

n-u—lﬁe-ﬁlupu u-L—iArat
] i

2 3
b -1-p-Xylp-t=b -N1-p-Xylp-1=b-[I- p=-Xylp-1=b - -0 -Xylp-1=b -[J -0 - Xylp-1-

Figure I- 33 : Structure chimique partielle d’'un Xiane de résineux

La lignine accroit la résistance mécanique du bois. Sa teestuvariable en fonction des
essences, elle varie normalement entre 20 et 4@%didtribution de la lignine dans l'arbre et
au sein de la paroi cellulaire n’est pas homogeadignine est un polymére polyphénolique
branché, constitué d'unités répétitives réguli@esrdonnées. Les unités primaires sont les
alcools phénoliques p.coumarylique, coniféryliquesimapyliqgue. C'est un des polymeéres
naturels les plus difficiles a maitriser au nivelausa structure et de son hétérogénéité.

EHZOH - EHZOH %HZOH
CH CH CH

| ! |
CH CH CH

::: [:t:l“OCH3 Hato”[::l*om3
OH OH OH

Figure I- 34 : Les unités constitutives de la ligm (alcools p.coumarylique, coniférylique
et sinapylique)

On distingue trois types d’unités dans la lignir@ pour guaiacyles, S pour syringyles, et H
pour parahydroxyphéniles. Il est bien connu queliggenes des résineux et des feuillus se
différencient par leur teneur en unités G, S etebséntiellement G chez les résineux, G-S
chez les feuillus). La variabilité de la compositiest plus grande chez les feuillus, la teneur
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en unités GS varie entre 20 et 60%. La composd®ia lignine est trés influencée par I'age
de I'arbre et par sa localisation dans I'arbrereparticulier en fonction de sa situation dans la
paroi.

H,COH
[CH,0H] ;é 4
He=0 H,0 il

T
HCOH 1 ==t
Hocon 2On
0—CH 0 0CH; oy, HEoH

C

0
HC HC 0
i 0CH; ‘

H(—0 HCOH

Hjco HEOH  HOCH, H,m

0"'——l]:H HF 0
HCOH =0

H;CDUCH;
oH

OH [0—C]

Figure I- 35 : Schéma de la structure de la lignirdes résineux d’'aprés (Alder 1977)

La lignine n’est pas simplement déposée entredgsaccharides des parois cellulaires, mais
elle y est associée, outre par des liaisons faifli@isons hydrogénes et de Van der Walls),
par des liaisons covalentes. Ces liaisons se faraigtre les lignines et les hémicelluloses
essentiellement par trois types de liaisons : Hexster, benzyl ether, phényl glycosidique. La
lignine peut étre décrite de maniere imagée contarg & « colle » du bois.

Figure I- 36 : Schéma des interactions possiblegreries hémicelluloses et la lignine
(extrait de (ARBOLOR 1994))

Un polymeére est dit hétérogene lorsqu’il est canétiau minimum de deux composeés
organiques de nature chimique différente, dont Bwnmoins est un matériau polymere qui
assure la cohésion du systéme. Les différents itweasts sont liés entre eux, soit
chimiquement, soit physiquement (Erhenstein et Mpmga200).

En s’appuyant sur cette définition et sur la desicmpde I'organisation macromoléculaire du
bois que nous venons de faire, nous pouvons affigue le bois est upolymére hétérogene
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3.2 L’eau et les propriétés physico-mécaniques dub  ois

3.2.1 Les relations structure-propriété dans le bois

La structure anatomique et biochimique trés pdréioel du bois confere a ce matériau un
certain nombre de propriétés physico-mécaniquéseassantes. Dans cette partie 3.2, nous
allons principalement nous intéresser aux effetsl’dau sur les propriétés physico-
mécaniques du bois.

Figure I- 37 : Bois et échelles (dessin d’aprés Hiagton)

Selon I'échelle utilisée pour I'étudier (Figure3I), le bois peut étre considéré comme un :

milieu continu et homogéne a I'échelle de la tigedaune poutre
multicouche orthotrope a I'échelle macroscopique

matériau cellulaire a I'échelle microscopique

multicouche a I'échelle pariétale

composite a fibres au niveau de la matiére deshesude la paroi
polymere hétérogene semi-cristallin & I'échelle éoalaire

3.2.2 L'eau dans le bois

Le bois est un matériau hygroscopique, sa teneuean évolue en fonction du degré
d’humidité de I'air ambiant avec lequel il est eantact. Le bois peut contenir de I'eau sous
deux formes : I'eau libre et I'eau liée. L'eau Baremplit les vides cellulaires, elle est retenue
au sein du bois par des mécanismes de pressioflarapiD’autre part, la structure
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macromoléculaire et en particulier les groupes twygles des polysaccharides, fortement
hydrophiles, peuvent accueillir des molécules d'ept se lient par liaisons faibles (liaisons
hydrogenes et de Van der Waals), c’est I'eau kégute |- 38).

Alors que les propriétés thermodynamiques de lldma (ou eau capillaire) sont tres proches
de celle de I'eau liquide, celles de I'eau liédféadentes de celles de I'eau pure, varient en
fonction de la teneur en eau. La plupart des pét§si du bois, qui ne sont que trés peu
sensibles a la quantité d’eau capillaire, évoluargement en fonction de la teneur en eau
lice.

Dans le bois, I'eau est liée au niveau de sitesiigges comme les groupes hydroxyles des
carbohdrates et de la lignine ou encore au niveagraupes polaires (acides carboxyliques ou
sulphoniques). Bertholdt al, 1995, ont montré que les molécules d’eau adsaaliéniveau
des groupes polaires présentent des liaisons gitesfque celles liées en périphérie.

On distingue également quelquefois dans I'eau Ikée& non-freezing bound water » de la
« freezing bound water ». La « non-freezing bouradew» resterait sous forme liquide dans
la paroi cellulaire a des températures bien infigge a 0°C (-15°C). Cette eau resterait mobile
pour ces niveaux de température (Bertredldl, 1995).

3.2.3 L’eau un agent de gonflement et un plastifiant

3.2.3.1 Retrait et gonflement
L’insertion des molécules d’eau dans les paroitulegles entraine le gonflement du bois
(Figure |- 38 et Figure I- 39). De la méme manierséchage aboutit au retrait du bois.

Iﬂelluﬁﬂn

] 1

Y %‘Hﬂ" 0N
o o chr:rL Sy

Callulosn i

Calluloas

Calluloan

Calluloss
Liaison hydrogéne entre

deux chafnes cellulosiques Liaison hydrogéne emsechaines cellulosiques et des molécules d 'eau

Figure I- 38 : Liaison de I'eau avec les chaineslicgosiques

Il existe une humidité importante dans le bois qoirespond a la saturation des parois
cellulaires en eau, il s’agit du Point de Saturaties Fibres (PSF). Au-dela de ce PSF, I'eau
remplit alors les vides cellulaires. L'intégratidae I'eau libre n’entraine pas de gonflement du
bois. Ces phénomenes de retrait-gonflement diffeselon la direction matérielle, du fait de
la forte anisotropie du bois.
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Figure I- 39 : Vues microscopiques d’'un échantillothe bois final de Sapin a différentes
teneurs en eau. A gauche, I'échantillon est satné eau, a droite sa teneur en eau se situe
en dessous du PSF (ESEM, LERMAB, clichés F.Huber).

Plusieurs travaux ont mis en évidence une diffeemotable entre les phénomenes
d’adsorption et de désorption. On constate qu’istexune hystérésis entre les courbes
d’adsorption et de désorption.

—— bois séché a l'arr libre
= — — bois sgché 4 60°C
+ + + + bois séché a 115°C

humidité du boig %

courbes d'adsorption

10 20 30 40 50 60 70 80 80 100 pyridiig relative de Pair %

Figure I- 40 : Courbes de sorption du Pin sylvestigiapres K.Egner cité dans (Joly 1980))

La Figure I- 40 met en évidence le phénoméene ddngsts : les valeurs de désorption sont
supérieures aux valeurs d’adsorption. On consigédegent que I'écart entre la perte et la
reprise d’eau est beaucoup plus important poubdesséchés a haute température.

La limite supérieure du domaine hygroscopique détes la valeur du PSF. A 20°C, quelle

gue soit I'espéce, la valeur du PSF est prochedéte 3
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Le premier séchage du bois n'a pas les mémes édsticfues que les suivants. Il est donc
extrémement important de différencier le bois \dut bois réhumidifié. La Figure |- 41
illustre ce propos.

%4

Moisture content

Relative humidity %

Figure I- 41 : Isothermes de sorption de fibres kabsiques (d’aprés Hermans cité dans
Kollman & C6té)

3.2.3.2 Influence de la teneur en eau sur le comportemengéeanique, activation hydrique

Du point de vue rhéologique, lintégration de ceoldnules d'eau au sein des
macromolécules joue un role extrémement importam :réle plastifiant. Les molécules
d’eau agissent donc a la fois comme des agenterdfiement et comme des plastifiants.

Les plastifiants comme I'eau se manifestent géaérant par trois propriétés essentielles :

= apparition d’'un pic de frottement intérieur propreplastifiant,

» translation de la température de transition viteeters des températures plus basses ;

= accroissement de la valeur du frottement interrehete de la rigidité.

L’incorporation de molécules d’eau permet d’augreena distance entre les chaines de
polyméres et par la méme occasion d’augmenter lieme libre. L'énergie nécessaire a la
reptation des chaines est moins importante qu'serate d’eau, la température de transition
est abaissée.

Comme on peut parlerattivation thermique on parled’activation hydrique

La sorption d’eau par le matériel ligno-cellulostga une grande influence sur les propriétés
physiques du bois telles que le ramollissemenin{8al1996). L'adsorption se fait en grande
partie au niveau des groupes hydroxyles des cadoates et de la lignine. De nombreuses
équipes se sont intéressées aux interactions lexdre et le bois et ils montrent que le réle
plastifiant de I'eau est & nuancer en fonctionadieheur en eau du bois.

Les expériences d'Obatayet al (1998) menées sur des échantillons d’Epicéa pesr d
teneurs en eau variant de 0 & 30% a 20°C par utiegode vibratoire (« free-free flexural
method »), montrent que la valeur maximale du medlYoung est obtenue & 8% de teneur
en eau. Les réarrangements des molécules induitbapaorption de I'eau augmentent la
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valeur du module d’Young jusqu’a une teneur en dau8%, alors que la plastification

provoquée par I'adsorption d’eau dissoute entraime décroissance du module a partir de

cette valeur de 8%.

Dans le bois, I'eau liée se répartit sur différesitss :

* une partie de I'eau est adsorbée sur les group®hyles des régions amorphes du bois
et conduit alors a une augmentation des modules ;

= ['eau ne pouvant alors plus, faute de sites libs&sjsorber sur des groupes hydroxyles,
vient briser des ponts hydrogenes entre polymeegegui conduit & un affaiblissement de
la rigidité du bois.

Obatayaet al montrent également que I'évolution dudaen fonction de 'humidité a une

température de 20°C fait apparaitre 2 pics a 1%08t de teneur en eau. Le premier est

attribué aux mouvements des molécules d’eau adsoftvéttement intérieur propre au

plastifiant), le second a la relaxation due aux vemoents micro-Browninens des substances

de la matrice, et plus spécialement les hémicelkdo En effet, d’aprés Goring (1963) et

Olsson & Salmén (1997), les hemicelluloses sontdesposants du bois qui absorbent le plus

d’eau.

Les nombreux travaux de Salmén (1984, 1992) mantyee la température de relaxation de
la lignine et des hémicellulosem situ dépend fortement de la teneur en eau, et
gu’effectivement 'augmentation de la teneur en &aaisse la température de transition.

Anhydre Humide
Hémicelluloses | Tg>100C | Tg~0T
Lignines Tg>100T | Tg<100<T

Des équations permettent de calculer la tempérdeiteansition de polymeres en présence de
plastifiants, comme l'eau par exemple. Birkinsha®93) présente en détail les mécanismes
et les principaux résultats de plastification an s bois.

L’ équation de Kwegst une relation relativement simple dans laquefigpolymere et diluant
sont désignés comme les composants respectif gtatlio représente la fraction massique.
k est un parametre ajustable du volume libre et garametre ajustable prenant en compte les
interactions moléculaires spécifiques.

_(aTou+kaeTg)

g w+kar

+qar

Kelley et al (1987) utilisent des résultats expérimentaux rigepour la lignine et des
hémicelluloses a différentes teneurs en eau pantifter les parametres k et . Pour les
lignines, la valeur de q, représentatives des aotems moléculaires, est largement plus
élevée que pour les hémicelluloses. Il existe &t éfans la lignine davantage d’interactions
de I'eau avec les groupes hydroxyles phénoliques.
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Plus récemment, les travaux de Lenth & Kamke (20@ahtrent que I'équation de Kweli
permet de représenter assez fidelement la décnoissde Tg due a 'augmentation de la
teneur en eau.

Un certain nombre d’autres équations permettenprédire la température de transition de
systemes polymere-plastifiant, comme celle de Kaetpli est utilisée par Salmen pour le
systeme cellulose/eau. L'équation de Kaeble étalvig égalité permettant de calculer la
température de transition vitreuse en fonctionadeactéristiques moléculaires.

ng _Ug(ZL _ZG) :E
DC,Z, h

Ug est I'énergie de cohésion molaire a Tgg@st la différence de chaleur spécifique a
volume constant au-dessus et en dessous de Tg,e¢tZZ sont les nombres de coordination
de structure pour les états vitreux et caoutchaatity est I'énergie de cohésion molaire.

3.2.3.3 Influence des variations de teneur en eau sur legmortement mécanique,
mécano-sorption

I n'y a pas seulement le niveau de teneur en aauirgervient sur le comportement
mécanique du bois mais également les cycles d’ptisnrdésorption.
Dans les années 50, une équipe de chercheurslianstra constaté que le fluage en flexion
augmente au cours de séchage. Ce couplage emmattainte mécanique et le processus de
sorption a depuis été largement étudié. Ce phénemstnappelé « mécano-sorptif » (sorption
traduisant aussi bien les phénomeénes d’adsorptierdg désorption).
Les principaux travaux dans le domaine ont étésé&alpar Ranta-Maunus (1975), Grossman
(1976), Gril (1988), Hunt1(997), Toratti & Svensson (200Qpour n’en citer que quelques-
uns.

— -1

i ———

€ représente la déformatio le taux d’humidité,o la contrainte e€® la déformation due a I'expansion
volumique hygrothermique.

Figure I- 42 : Le comportement mécano-sorptif duibo

-58 -



Données bibliographiques

Lorsqu’une contrainte est exercée sur le matédaudluage se produit, et la déformation peut
étre divisée en plusieurs termes :
- une déformation élastique instantanée
- une déformation liée a I'expansion volumique hygeomique
- une déformation différée qui représente une déftomaviscoélastique et une
déformation mécano-sorptive

Plusieurs modeles phénomeénologiques tentent depxgalice phénomene complexe dans la
littérature, sans réel succes.

Dans les travaux de Mukudai, cet effet est expligueé partie par un mécanisme de
délamination, traduit par un modele rhéologique KMiai & Yata, 1986). Une hypothese est
proposée pour le mécanisme du comportement casdicj@e viscoeélastique du bois soumis a
des changements d’humidité. L’hypothese est basedasdéduction que le comportement
caractéristique pourrait étre attribué a la digjwaride I'interface entre les couches S1 et S2
de la paroi cellulaire. En effet, I'interface enkes couches S1 et S2 constitue une zone faible
de la paroi, cette adhérence pourrait étre renmsmese a un certain niveau d’humidité.

La compréhension des phénomeéenes mécano-sorptihemtjeu extrémement important pour
I'industrie du bois. Bien que de nombreux éclaisagent été apportés ces derniéres années,
la compréhension de ce phénomene reste un vérdablpour la communauté scientifique.
Dans la suite de ce mémoire, les travaux portesontu bois saturé en eau, I'effet mécano-
sorptif inexistant dans ce cas, ne sera pas étladli¢ le cadre de ce mémoire. Toutefois, nous
pouvions difficilement parler de I'eau dans le bséns aborder ce théme. D’autant plus que
de récents travaux laissent penser qu’il existeirtesactions entre le fluage mécano-sorptif
et le fluage viscoélastique (Hanhijarvi & Hunt, 899Navi & Pitet, 2000).
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3.3 Données bibliographiques sur le comportement vi scoélastique du
bois

Dans ce domaine, la bibliographie est relativeniehe. Elle fait état de résultats concernant
le bois ou alors concernant les polymeres conssitdt bois.

Que cela soit pour les polymeres pris individueaimou pour le bois dans son intégrité, les
moyens d’investigation sont divers et variés. légralité des méthodes classiques présentées
dans le premier paragraphe de ce chapitre se vetfmur caractériser le matériau bois.

A la fin de cette partie, un tableau récapitulendemble des résultats trouvés dans la
bibliographie en fonction du moyen d’investigatiaie la direction matérielle et de la teneur
en eau.

3.3.1 Polymeéres constitutifs du bois

Nous l'avons vu, le bois est constitué de troisyp@res principaux : lacellulose
homopolymere linéaire formé de longues chaines pineoou cristalline, leeémicelluloses
polyméres amorphes ramifiés a chaines plus couledignines, polyméeres complexes
amorphes et réticulés.

Les principales études menées sur ces differerysnpoes ont été réalisées essentiellement
dans le cadre de leur utilisation dans I'industitepapier et plus particulierement dans le but
d’améliorer les techniques de séparation des fipoes la fabrication de la pate a papier. Les
polymeéres constitutifs du bois ont été étudiésgppmement en fonction de la température, de
la teneur en eau et d’éventuels traitements chiesiqu

Les résultats majeurs issus de la littérature pesrtrois polymeres sont évoqués ci-dessous.

En 1963, Goring met au point une méthode de meas$eiia température de ramollissement
des poudres de polyméres. La poudre est compressieune charge constante dans un
capillaire. Le point de ramollissement corresporid température pour laquelle la poudre se
compacte en un bouchon solide. Cette méthode atidé®ée pour divers échantillons de
lignine, d’hémicellulose, de cellulose.

A I'état humide, le ramollissement des hémicelle®sommence vers 50-60°C, celui des
lignines aux environs de 90-100°C. Les températdeesgransition des différentes lignines
(dioxane, periodate) peuvent étre corrélées apgaaig de celles-ci a former des liaisons. La
sorption d’eau entraine un abaissement de la teanpérde transition vitreuse des lignines et
hémicelluloses, mais pas de la cellulose, cecipfigrant par la nature cristalline de la
cellulose. Mis a part les lignines solubles daead, les hémicelluloses apparaissent comme
le composant de la paroi des cellules du bois losibe le plus d’eau.

Back et Salmén en 1982, réunissent a partir dété&alture un ensemble de mesures des
transitons des polymeres du bois a I'état anhyigu(e 1- 43). La différence de Tg entre les
polyméres anhydres et saturés en eau est évidente.
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Figure I- 43 : Valeurs de Tg pour les polymeres atitutifs du bois a I'état anhydre
(d’aprés Back et Salmén 1982 cité dans (Bardet 2001

Plus recemment, divers travaux ont été réalisesdesarsciures de bois par DSC pour des
essences et des humidité variables (Irvine 1984theédget al, 1990). L'ensemble des
résultats convergent vers une température de rssmthent debgnines, pour une teneur en
eau proche de 30%, variant de 65 a 90°C.

Olsson & Salmén (1997) ont étudié par spectroscopiécanique le ramollissement
d’hémicellulosesdu bois (sur des échantillons imprégnés sur deedide verre inerte
mécaniquement). Des Xylans issus de Bouleau eticBRpet des Galactoglucomannans issus
d’Epicéa sont testés pour plusieurs humidités. amallissement des Xylans de Bouleau
s'effectue a 60°C pour une fréequence de 11Hz etHmee 75%. L’énergie d’activation
nécessaire est de I'ordre de 310 kJ/mole.

L’étude de lacellulosereste relativement délicate du fait de sa stractur partie cristalline.
Des études récentes menées a Grenoble permetterieube comprendre le comportement de
la cellulose amorphe et en particulier de ses aglams secondaires.

Montéset al (1998), Montés & Cavaillé (1998) montrent queddiulose amorphe exhibe 2
relaxations secondairegcell et Bcell, a des températures inférieures a la temperate
transition vitreuse. L'énergie d’activation geell indique que cette transition correspond a
des mouvements non coopératifs et la comparaisen ks autres polyméres amene a la
conclusion gu’elle correspond a la rotation desuges hydroxyméthyles latéraux (&bH).
Les analyses diélectriques montrent que cette agtaxrésulterait en fait de la superposition
de deux processus de relaxation impliquant despgimoléculaires distincts : la rotation des
groupes hydroxyles et la rotation des groupes hyeinéthyles.

-61 -



Chapitre |

Salmén (2004) présente un bilan intéressant dgwigtés rhéologiques des polymeres du
bois a I'état anhydre et saturé. Nous pouvons gouwdans ce papier des grandeurs
meécaniques, telles que les modules d’Young pouwrwrhdes polymeres cités précédemment.

Le Tableau I- 1 est a prendre avec précautionoffing des tendances grace aux données
récoltées dans I'ensemble de la bibliographie pesipolymeres isolés. La variabilité est liée
en partie aux meéthodes d’extraction, aux méthodemessures, a la fréquence de sollicitation
et a la variabilité naturelle du matériau.

Tg (°C)
Cellulose Hémicellulose Lignine
Saturé 0a60 60 a 100
Anhydre 220 150 & 220 130 4195

Tableau I- 1: Valeurs de Tg pour les polyméres cbigifs du bois a I'état anhydre et
saturé. Valeurs issues de la bibliographie.

3.3.2 Bois massif (polymeres in situ)

Dans ce domaine de nombreuses références exiggntRlusieurs revues bibliographiques
sont incontournables, Schniewind (1968), Ranta-Mauf1975), Mudry (1984), Le Govic

(1992). Certains travaux de these plus récentslesldomportement thermo-hygro-visco-
élastique du bois viennent renforcer cette bibaphie, Gril (1988), Genevaux (1989),
Guerrin (1990), Beauchéne (1996), Pittet (1997nthg1999), Bardet (2001)... pour n’en

citer que quelques-uns. L'idée est ici d’étudies le&sultats principaux en fonction de
différents paramétres (température, teneur en &gops...) sous I'éclairage des diverses
méthodes expérimentales présentées au début dbapitre. La plus grande partie des
résultats qui vont suivre est donnée pour le piamsiverse du bois.

Il est bien connu que les propriétés des maténmlymeres hétérogenes sont déterminées a
partir de celles de leurs constituants. Lorsquexdmlymeres différents sont mélangés, les
propriétés du mélange ne sont pas identiques ascedls matieres de départ. Elles sont soit
intermédiaires, soit réduites ou encore améliopaasrapport aux propriétés de chacun des
polyméres d’origine (Ehrenstein & Montagne, 2000).

Pour le bois on ne parlera pas de transition \steemais de zone de ramollissement car sa
réponse integre le comportement de cet ensembl@legende polymeres. Toutefois, nous
allons voir dans ce paragraphe que les recherareseftent d’'identifier plusieurs transitions
correspondant aux différents polyméres constitutits bois. Le bois est upolymere
hétérogéne multitransitionnel.

Les travaux de Kellegt al (1987) basés sur les techniques DMA et DSC ostemiévidence
I'existence de plusieurs transitions dans le biéigure I- 44).
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Figure I- 44 : Evolution du coefficient de perte po un Epicéa en fonction de la
température a une fréquence de 1 Hz pour différenteneur en eau (d’apres Kelley 1987)

La transitional est attribuée a la transition vitreuse des ligsiog a celle des hémicelluloses
Pour une humidité fixée, le nombre de transitionsiaique leur nature n’est pas encore
complétement connu, mais il semble tout de méme lgumesemble de la communauté
scientifique soit d’accord sur les points suivants.

Le ramollissement principal du bois mouillé se pigdnt entre 60°C et 90°C et a été
clairement identifié¢ au ramollissement des lignin€s ramollissement a été visualisé par
plusieurs méthodes expérimentales et par de nombrgeurs : Kelley , Ostberg al (1990)

en DSC et DMA, Gril & Bardet en DMA (2002), Lenth Ramke (2001) en DETA... Il est
également remarqué que le ramollissement des himoses a peu d’effet sur les propriétés
mécaniques globales du bois mouillé.

Olsson & Salmén (1997) précisent que cette prépandé des lignines pour le bois mouillé
est moins vrai pour le bois sec (lorsque le bothed'effet ramollissant des lignines est
diminué et celui des hémicelluloses perceptiblerpérg important).

Nous avons vu précédemment que la réponse durbsits integre les réponses individuelles
des divers polyméres constitutifs, modifiées par ilgeractions entre constituants. Irvine
(1984) confirme ceci et montre par Analyse Therraiduifférentielle que le ramollissement
d’échantillons de bois saturé en eau apparait dedegeratures de I'ordre de 60 a 90°C, alors
que la transition des poudres de lignine appard@sdempeératures plus faibles.

Des études menées en autoclave pour de plus hgengsratures montrent d’autres
ramollissements. Dwiantet al (1998) ont étudié I'influence de la températdea(200°C)

sur le ramollissement du bois humide soumis a ésis tde compression radiale. De 100 a
200°C, les tests ont été réalisés en autoclave.eBsences différentes ont été testées. Les
résultats montrent 2 zones de ramollissement :
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= autour de 80°C, attribuée a la transition vitredisg lignines saturées en eau, en accord
avec les données expérimentales citées precédemment
»= aux environs de 180°C, attribuée a la décompositesnhémicelluloses.

Bien évidemment la teneur en eau fait varier deent les températures de ramollissement
du bois, mais peut également étre a I'origine deditions secondaires.

Des scientifiques se sont intéressés a l'influetecka teneur en eau sur les transitions du bois,
mais cette fois-ci en effectuant des balayagesmpérature a humidité constante. Il est ainsi
possible de relever plusieurs transitions dansle entre —150°C et +200°C, qui dépendent
directement de la teneur en eau (Obatayal 2001). Maeda & Fukada (1987) par des
mesures des constantes complexes piézoélectridiédsstriques et élastiqgues entre —150 et
150°C a 10Hz sur des bois de bambou et de Cédtemhen évidence deux transitions. Une
transition est observée vers —100°C et l'autreenwirons de —40°C. La aussi, ces transitions
sont attribuées a la relaxation des molécules dégadorment des liaisons hydrogénes avec
certains groupes des polymeres constitutifs du. daspremiére transition serait liée aux
molécules d’'eau qui se lient, pour des teneurs an iaférieures a 4%, aux groupes
méthyloles des polyméres amorphes (cellulose nigtalline, hémicelluloses ou lignine). La
seconde transition, aux molécules d’eau qui sé &atre elles, a des humidités supérieures a
4%, dans des interstices avec des sites d'adsorpticangés régulierement autour de la
cellulose cristalline. Il s’agit la de transitiosscondaires du bois.

Pour synthétiser ces éléments, il faut retenir @xXiste plusieurs transitions pour le bois

humide :

* une_transition principaleng) correspondant a la transition vitreuse de la tigrautour de
60 a 90°C ;

* une_transition secondaira4) proche de 0°C correspondant a la transition \seeles
hémicelluloses ;

» des transitions secondair@gparaissant vers les hautes températures, ausdss,
correspondant a la dégradation thermique des héuises ;

» des_transitions secondair@si-dessous dw, attribuées a la transition des molécules
d’eau adsorbéemux polymeéres, aux mouvements des groupementalatéCHOH de
la cellulose, aux transitions secondaires des palgmamorphes...

Genevaux et Guerrin présentent dans leur theseatsp des bilans relativement intéressants
autour de ces transitions, ou sont notamment @ésises températures de transition, les
énergies d’activation relevées par de nombreuxuasite

En 1983, Heitner et Atack remarquent que la tentpérade ramollissement des feuillus est
sensiblement plus basse que celle des résineuxé<idtat est rapidement confirmé par
Salmen (1984, 1992, 1997), puis par Hamelaal (2000)

La température de ramollissement (liée a la tremmsivitreuse des lignines) apparait aux
environs de 90°C pour les résineux et 60°C poufeedius.
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Le tableau suivant synthétise les mesures réalseSIsson & Salmeén (1992) sur plusieurs
essences par spectroscopie dynamique. Les testabsés pour des températures de 20°C a
140°C et pour des fréquences de 0.05 a 20 Hz surals saturés en eau.

Tg T
Fréquence (Hz) | Peuplier Bouleau Pin Epicea
0,05 83
0,1 64
0,5 92,5 88,5
0,6 68 70
2 75
4 73,5
5 99 96
6 80
20 82 85 103 100

Tableau I- 2 : Valeurs des températures de ramaésent obtenues par spectroscopie
meécanique dynamique pour plusieurs essences de @aépres Olsson & Salmén 1992)

Cet écart suggere une structure chimique des kgnilifférente entre feuillus et résineux.
Nous l'avons vu précédemment, la lignine est forn#epartir d’'unités monomeres
phénylpropane, liés ensemble en un réseau de padgrbéanchés. Les groupes libres comme
les groupes méthoxyles ou les groupes hydroxyléagifgues empéchent les liaisons faibles
et par conséquent rendent la structure plus flexibl

Or nous savons que les unités S, G et H, présesmequantité variable chez les feuillus et les
résineux, ne possedent pas le méme nombre de grongihoxyles.

N
OCH4 HaLO OCH
0-R 0 -R
Unité Guaiacyl Unité Syringyl

Figure I- 45 : Structure des unités Guaiacyl et $ygyl de la lignine

Comme le montre la Figure |- 45, les unités Syrimmpyssédent 2 groupes méthoxyle alors
que les unités Guaiacyl n’en possedent qu'un dead. unités Parahydroxyphénylpropane
n’en contiennent aucun.

Par conséquent, les unités Guaiacyl (qui représetigssentiel des lignines des résineux)
forment aisément des structures condensées quseddla mobilité moléculaire des lignines.

Par contre, une haute teneur en unités syringyhee chez les feuillus) entraine une faible
température de ramollissement. En effet, dans se lealignine a une haute teneur en
groupements méthoxyle et a donc une structuresauple.
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Figure I- 46 : Température de ramollissement & (Hk pour des especes a ration
syringil/guaiacyl différent (d'apres Olsson & Salmé1992)

La Figure I- 46 confirme que la flexibilité du réseest tres fortement influencée par la teneur
en groupement méthoxyle.

Nous savons également que la nature et la composié la lignine sont variables en fonction
de I'age, de la localisation dans I'arbre et dangdroi. Ceci se traduit donc directement par la
variation de la capacité d’amortissement du matéeia fonction de sa zone de provenance
dans l'arbre. Salmen montre d’ailleurs, que poubdés de compressionles résineux, la
température de ramollissement des lignines estgige que pour le bois normal. La lignine
du bois de compression contient des unités parRygreénylpropane. Ceci confirme que la
teneur en groupements méthoxyle de la lignine enflensiblement sur la flexibilité du réseau.
Lenth & Kamke enregistrent également des variatsamsibles de Tg entre le bois juvénile et
le bois mature. Pour du bois humide de Peuplietetapérature de ramollissement du bois
juvénile est inférieure a celle du bois mature.

Mais évidemment, la lignine et d’'une maniére géleéla biochimie ne sont pas les seuls
paramétres a influencer les propriétés mécaniquebémlogiques du bois. Et comme le
montre Kdlher (2000) a travers ses travaux supftepriétés mécaniques de jeunes tiges de
plantes, les changements de propriétés mécaniquastde développement de la plante sont
attribués en partie a la quantité de lignmais également aux changements anatomigueas
I'orientation des microfibrilles de cellulose

Au Japon, on s'intéresse depuis quelqgues annéemadiications des propriétés physiques
du bois patraitement chimique Cet intérét vient de leur application possiblg exstruments
de musique. Ces traitements ont pour principal atibjede limiter les variations
dimensionnelles du bois en fonction de I'humidité.principe est de substituer les molécules
d'eau liées aux groupes hydroxyles des régions pimesr du bois par des composants
hydrophobes de taille imposante. La raréfaction gesipes hydroxyles libres limite le
gonflement du bois di a 'augmentation de 'hun@dilative de l'air.
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Une patrtie des liaisons hydrogénes entre les migigcie la matrice amorphe sont cassées par
I'introduction des groupes hydrophobes, ce qui arge la mobilité des molécules et abaisse
donc la température de ramollissement (effet dlast). Ces travaux sont réalisés en grande
partie au Japon par Obataya et Norimoto.

En ce qui concerne les phénomeéenes de thermo-activdla température accélére les
phénomenes viscoélastiques), la notioaqdivalence temps-températungour le bois est
discutée. Remise en cause par Davidson dans |ées@®, nous retrouvons depuis dans la
littérature de nombreuses illustrations de cettév@ence. Salmén (1984) présente dans ces
travaux de trés belles courbes maitresses qui ergraiayer cette thése d’équivalence temps-
température.
Gardons en téte les conclusions de la discussioréenpar Le Govic, qui dit, certainement
tres justement, que « I'’équivalence temps-tempéradat valable uniguement dans certaines
lages ». Le principe ne s’appliquerait pas pour lI'ensemlle la manifestation du
comportement viscoélastiqgue mais seulement a tismutéde chaque transition.

3.3.3 Modélisation du comportement du bois

Dans la littérature, les travaux sur la modélisatily comportement viscoélastique du bois
sont relativement abondants. De nombreux modetasiabiques sont proposeés.

Le modéle parabolique, a fonction puissance, estacoment utilisé pour représenter des
essais de fluage (Cariou 1987). Ce modéle a été&repmodifié par plusieurs scientifiques
afin de prendre en compte la présence de plusiensitions dans le bois. On parle alors de
modéle parabolique multitransition ou « multipadapee », Huet & Navi (1990), Le Govic
(1992), Bardet (1999), Cai Z.(2002). Bardet & Gmibposent un modele parabolique ou les
éléments paraboliques sont remplacés par unediéldments de type Maxwell.

Comme le précise a juste titre Le Govic, le modedeabolique est bien adapté a rendre
compte du fluage du bois mais reste difficilemenégrable a des codes de calcul, alors que
la modélisation par loi exponentielle garde touh sens. Les conclusions de l'analyse
bibliographique de Haquet al (2000) rejoignent ce point de vue, et le modé&eelvin y
apparait comme le modéle analogique le plus commeng utilisé pour décrire le
comportement viscoélastique du bois. Les auteup@eosent dans cet article, de comparer
les prédictions de plusieurs modeles (Maxwell, KelvBurgers, modéle parabolique,
equation de Bailey-Norton) a des résultats expérimex et ainsi de déterminer le modéle
mathématique le plus adapté pour représenter I@padement viscoélastique du bois lors du
séchage. Le modele de Kelvin apparait comme le laddeplus approprié en terme de
précision et nombre de parametres pour représentmmportement viscoélastique du bois
dans ces conditions expérimentales. C’est égalengeqti ressort des travaux de Passard &
Perré (2004, 2005), qui utilisent des combinaistiégments de Kelvin pour modéliser des
essais de fluage avec activation thermique.

Ceci est également confirmé par Petital (2002), qui présentent une revue des modeles
mécano-sorptifs : modéles phénomeénologiques (LieceRanta-Maunaus, Hunt, Toratti...),
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physiques (Schaffer, Bazant, Mukudai, Gril...) etalbgigues. Le modéle de Kelvin-Voigt
généralisé ressort encore comme étant un modéle diapté a la représentation du
comportement viscoélastique linéaire du bois.

Pour la suite de notre travail, c’est donc le med## Kelvin qui sera privilégié. Bien sar
d’autres types de modeles plus marginaux ont étéloigpés, citons, par exemple, le concept
de fonctions de fluage/relaxation généralisées Idppé par Hazanov & Zeiter (1992) qui
décrit relativement fidelement les phénomenes ratisitionnels expérimentaux enregistrés
durant des déformations thermo-mécaniques.

3.3.4 Bilan et perspectives

Le tableau suivant propose une synthese de I'erisedds résultats expérimentaux trouves
dans la littérature, concernant les propriétésodékastiques du bois. Ces résultats sont classés
en fonction des différents parametres que I'ontvilenciter, a savoir : la nature de la méthode
expérimentale utilisée, I'essence et le type ds,Haidirection matérielle, la teneur en eau...
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Nous proposons ici aux lecteurs un acces aux paungi travaux portant sur le comportement
viscoélastique du bois en fonction de la méthodeeementale utilisée. Au début de ce
chapitre bibliographique est présenté un certaimbre de méthodes classiques de
caractérisation des polymeres. C’est I'occasiondeisynthétiser les méthodes qui ont été
privilégiées pour I'étude du matériau bois par dif$érents auteurs. Nous avons cité une
grande partie de ces travaux dans les parties gegtEs, mais pas sous cet éclairage de la
méthode expérimentale.

Lesessais dilatométriquese sont pas trés courants dans le domaine dullEssprincipaux
travaux ont été réalisés par Salmén (1990) entret286°C sur des échantillons d’Epicéa
saturés en eau. En dessous de la température ddisaement, la dilatation thermique du
bois est négative. Une transition a 63°C est aiiébau ramollissement de la lignine humide.
Les travaux dinalyse thermiquéATD, DSC) sont par contre trés nombreux. Dangrkste
dernieres années, on peut citer les travaux dedrii984), Kelleyet al (1987), Ostbergt al
(1990)...Ces essais ont été réalisés a l'aide d'a&dpatu commerce, sur des échantillons de
bois brut ou sous forme de sciure pour des essehnaks humidité variables. Certains essais
portent sur des échantillons traités chimiquemei@ndemble des résultats convergent
également vers une température de ramollissementligi@nes, pour une teneur en eau
proche de 30%, aux environs de 65°C.

Les essais diélectrique$DETA) sont également largement utilisés. Ils ment un grand
intérét dans la détermination des transitions sgioes des polymeres constitutifs du bois. lls
permettent de balayer de larges gammes de tempEsaet notamment dans les valeurs
négatives.

Lenth et al. (2001) ont étudié I'influence de I'ngité (MC de 0 a 20%), de la température
(20 & 200°C) et de la nature des bois sur le rasselnent du bois par cette méthode. Des
températures coincidant avec les températuresmellissement des constituants amorphes
ont été visualisées. lls ont également démontrélgsiperposition temps-température est
applicable pour des réponses diélectriques du dapidessus de 20% de teneur en eau. Les
travaux de Maeda & Fukuda (1987), Obatataal (2001) s’intéressent a une plage de
température qui inclut des valeurs négatives (d®-a1150°C).

Montés & Cavaillé (1999), Obatay al (2001) montrent que les mesures diélectriques son
plus sensibles aux mouvements de certains groupéscuataires (groupes hydroxyles par
exemple) que les mesures mécaniques, et quaingi po méme échantillon I'analyse
diélectrique peut mettre en évidence des transitgetondaires que I'analyse mécanique ne
révele pas.

Dans la catégorie desssais mécanique®n peut relever trois grandes méthodes : lessessa
de fluage et de relaxation, les essais harmonigiéss méthodes de propagation.

Les essais mécaniquegsasi-statiquesréalisés sur le bois sont extrémement nombreudx De
revues bibliographiques permettent de faire un éeat’'art des travaux réalisés dans la
seconde partie du siecle dernier. Schnievahadl (1968), proposent une revue des travaux
expérimentaux concernant les différents types dleisation (fluage, relaxation). L'effet de

la contrainte, de la teneur en eau et de la terhpérg est discuté. Le Govic (1992) présente
un panorama intéressant des travaux mondiaux stludge du bois, des années 60 aux
années 80. Outre une représentation des notiohasteen rhéologie nécessaire pour aborder
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le sujet, le présent article fait une référencespe aux effets de température et de I'’humidité
maintenues constantes sur le fluage du bois, tapbtht de vue expérimental que du point de
vue de la modélisation.

De nombreux travaux expérimentaux permettent d@eca des résultats concernant diverses
essences de bois. On peut citer les travaux dev@ere Guitard (1998), Guerrin (1990),
Hamdanet al (2000), Perré & Passard (1999, 2001, 2004, 2a@&iji et al (2002)...Plus
récemment des auteurs, comme Nahal (2000) se sont intéressés au fluage mécanosorptif
Dans lewibrations forcées sur un mode de résonancen retrouve extrémement souvent, et
surtout en Asie, la méthode appelée « Free-freeré method »

Arthur (2001), Obataya & Norimoto (1999) proposeles expériences intéressantes sur le
roseau. Obatayat al (2003) réalisent des mesures sur divers échamgilde résineux en
fonction de la teneur en eau (HR de 0 a 97%) ébmetion de divers traitements chimiques.
Le tableau récapitulatif précédent mentionne d&sitravaux tels que ceux de Kubojietal
(2004), Obatayat al (2000).

En ce qui concerne legssais harmoniques hors résonanc€Forced non-resonance
technique) Lenth et al (2001) proposent un bilan intéressant de I'ensemdles résultats
expérimentaux obtenus a trés basse fréquence pg@eddules de torsion ou de flexion.

A basse fréquence, on trouve un large panel d'étudalisées a I'aide de DMA. Nous
pouvons en citer quelques-uns : Kelktyal (1987), Olsson & Salmén (1992, 1997), Bardet
(2001), Obatayat al (2003), Saadi (2002), LERMAB/CIRAD Forét (2003).

Le dernier volet de ces méthodes mécaniques @sbjmgation des ultrasan®n renvoie ici

le lecteur aux travaux de Bucur dans lesquels ant peuver de nombreuses références
(Bucur 1984).

Lord (2004), présente des travaux intéressantssédakur le roseau. Des mesures sont
réalisées sur une large plage de fréquenc@s(8010 s) grace aux trois méthodes citées
précédemment. Les essais pour des temps trés cmmttséalisés par méthode ultrasonore.
Pour les temps plus longs la « free-free flexurelhrad » et le fluage sont utilisés.

Enfin, depuis maintenant quelques années, les meshaespectroscopie dynamique RMN et
IR ont apportées des informations plus précisesesumécanismes moléculaires a l'origine
des transitions des polymeres et du bois Akerhol8a&nén (2003), Hinterstoisser & Salmén
(1999).

Les enseignements tirés de cette littérature dfitpre relative au comportement
viscoélastique du bois sont relativement contradtébdondance des travaux expérimentaux
et théoriques montre l'intérét que la communauténsifique porte sur cette thématique de la
rhéologie du bois. Une meilleure connaissance atpcéhension des phénomeéenes thermo-
hygro-visco-élastiques dans le bois est en efigtiale, a terme, pour optimiser et modéliser
les procédés industriels.

Synthétisons brievement I'état des connaissancesecoant les trois grandes variables dont
dépend le boistemps, température, teneur en eau

Pour ce qui est de I'effet mécano-sorptif, I'engst important, le probleme bénéficie depuis
guelques années d’éclairages nouveaux, mais leadtf entier.
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Pour des raisons d’aisance de mise en ceuvre, Emsede fluage ont longtemps été
privilégiés. La bibliographie est extrémement riéhee niveau, et nous renvoyons le lecteur
aux différents travaux cités au cours de ce chapibur plus de détails. Cependant, il semble
désormais intéressant de privilégier I'étude du portement thermique du bois par des essais
harmoniques. Ces essais, dont nous avons déjdesitlombreux avantages, présentent
I'avantage majeur de pouvoir découpler les effetsetnps et de la température.

Si les variables importantes du bois sont bieneprisn compte, la diversité des méthodes
expérimentales utilisées pour effectuer les mes@Esociée a un échantillonnage limité, ne
permettent pas de synthétiser I'ensemble de cedltatss L'utilisation d'un dispositif
expérimental unique permettant d’étudier le conguent du bois sur de larges fenétres
temporelles, thermique et hydrique permettrait deum caractériser ce matériau d’origine
végeétale.

Un autre grand volet de ces recherches porte isfluénce de I'anatomie et de la biochimie
du bois sur son comportement rhéologique. Nousohiavcompris au cours de la courte
présentation structurale du bois, la variabilité ks maitre mot dans ce domaine. La
compréhension précise des phénomeénes viscoélasti@sse donc par une prise en compte
pertinente des parameétres structuraux.

Pour conclure, il apparait que la forte anisotrapiebois reste un probleme majeur dans les
essais de caractérisation. Alors que le comportemécanique longitudinal du bois sec est
tres largement connu depuis des décennies, lesdsrsur les propriétés viscoélastiques du
bois vert dans cette méme direction sont raresplae transverse est lui largement étudié,
mais la distinction entre la direction radialeagtgentielle n’est pas toujours explicite.
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Conclusion

Ce chapitre introductif a permis de présenter swwtement les caractéristiques générales des
matériaux polymeres. La notion de température desttion vitreuse apparait comme une
notion centrale. De part et dautres de Tg, lesympéres présentent des propriétés
extrémement différentes traduisant deux états fmeddaux : I'état caoutchitique et I'état
vitreux.

Une revue des méthodes expérimentales permettasuidie I'évolution des propriétés et de
caractériser ces matériaux dans cette zone detimans été proposée. L’'accent est mis sur
les essais mécaniques et en particulier sur lesseBarmoniques. Ceux-cCi représentent un
puissant outil de caractérisation, permettant devresu l'évolution des propriétés
viscoélastiques et les phénoménes de transition nd@®riaux dans une large fenétre
temporelle indépendamment du controle de la tenyoéra

Ce chapitre a été également I'occasion de fanskarie lecteur avec le matériau bois.
Matériau ancestral, il se voit attribuer parfoigpgt, I'image d’'un matériau dépassé ; il était
donc important d’établir une description précise lgisse percevoir I'étendue des qualités et
des utilisations technologiques possibles de cémaatnoble, plus que jamais d’actualité.

Le descriptif de ce matériau original révéle ungefgariabilité, que cela soit au niveau de sa
structure anatomique qu’au niveau de sa constitub@mchimique. Cette variabilité se
répercute évidemment directement sur ses propriptgsiques et technologiques. La
caractérisation de ce type de matériau en estatiaptus complexe. L'étude du plan ligneux
fait apparaitre un matériau fortemeanisotrope L'importance de la teneur en eau sur le
comportement différé de ce matériygroscopiqueest aussi évoquée au cours de ce
chapitre. Une revue bibliographique des travaux édarpentaux et théoriques sur le
comportement viscoléastiqu#u boisthermo-activéet hygro-activéy est présentée. Comme
tout polymeére hétérogénde bois présente plusieurs transitions correspondux différents
polymeres constitutifs, il est qualifié de polymenaltitransitionnel.

Une fois le contexte de notre étude dressé etdssdithéoriques et bibliographiques posées, il
est temps de s'intéresser au coeur de ce travdilede, a savoir I'élaboration et I'exploitation
d’'un dispositif expérimental original permettant afactériser le comportement du bois vert
en fonction de la durée de sollicitation, de la génature et de la structure anatomique et
biochimique des bois.

L’objectif majeur de cette thése est de recueiljice a ce dispositif expérimental, un large
panel de mesures ; celles-ci devant permettrerndeted’accéder a une loi ou un modéle de
comportement capable d’optimiser les procédés indiset également de prédire ou simuler
le comportement du bois au-dela des plages actudlies lesquelles il est utilisé.

Les principaux procédés utilisant ou subissantplepriétés viscoélastiques du bois sont le
déroulage, le thermoformage, le séchage... Il sdgitc essentiellement de transformations
mécaniques. Le choix de la méthode expérimentdieerm évidemment pris en compte ce
parameétre, et c’est pour cette raison qu’'une mé&thmndcanique a été privilégiée. Ces essais
permettent en outre de tenir compte de I'aniso&raloi bois.
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Le bilan bibliographique a souligné le caracterarépdes mesures expérimentales. La
comparaison et la synthese des données resteintlelffdu fait de la diversité des méthodes
et des protocoles expérimentaux utilisés. Des &sitd de ce travail, une volonté forte, a
donc été de développer un appareil capable d’'ekeates mesures dans de tres larges plages
de temps et de température. C'est en effet en tedtode nombreuses mesures, sans
perturbations provenant d'un changement de digposipérimental, que nous serons
capables d’identifier un modéle rhéologique pertine

Les essais harmoniques ont été favorisés pourcchpacité a découpler les effets du temps et
de la température et nous avons travaillé surrtjgdaement des plages de température et de
fréquence couramment proposées.

Au niveau de la plage de fréquence de sollicitattmus avons choisi de conserver la gamme
de fréquence classique des DMA en I'étendant \erdres basses fréquences. En effet, nous
devrons simuler a terme des phénomenes lents coenséehage et le déroulage.

Toujours dans cette optigue de balayer large, remens souhaité étendre la plage de
température en dépassant le point d’ébullition 'daul En effet, pour les résineux, la
bibliographie précise une température de ramotisse pour le bois saturé proche de 90°C,
il est donc intéressant de passer cette barriesel@d@°C afin de pouvoir visualiser le pic de
ramollissement dans son intégralité. A pressionoaphérique, dans I'eau il est impossible
d’aller au-dela de 100°C, il est donc indispensaldetravailler sous pression. Ainsi, nous
avons développé deux versions du dispositif : &mpére version permettant de réaliser des
mesures de 5 a 95°C, la seconde, sous pressiohcafmble d’effectuer des mesures jusqu’a
130°C. Cette seconde version sera décrite darerteed chapitre de cette thése.

Pour la teneur en eau, nous nous sommes limit&sna éats extrémes : saturé ou anhydre.
En effet, le bois est un matériau qui cumule plusigropriétés rhéologiques : viscoélasticite,
mécano-sorption. Pour des raisons stratégiques eblérence des objectifs par rapport au
temps accordé dans le cadre de cette théese, nawss decalisé notre étude sur la
viscoélasticité.

Dans ce dispositif, nous avons également souhaté&eri’accent sur la rigueur mécanique et
métrologique. En effet, comme le montre tres ctaeet les travaux de Salmén (1994),
I'erreur commise lors de la détermination des péi@s viscoélastiques avec des appareils du
commerce peut étre non négligeable. Il montre,egample, que I'on peut pour des mémes
échantillons de caoutchouc, enregistrer des diffége dans la détermination de Tg atteignant
14°C, en utilisant deux appareils différents. Ceswgs sont souvent attribuées a des erreurs
de calibration, a des géométries d’échantillon®rirectes et a des problemes de mors de
sollicitation.

Avant méme de concevoir notre appareil expérimeittétait indispensable d’'identifier et de
prendre en compte les principales sources d’eriaurgle ne pas les reproduire.
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CHAPITRE II : Conception et réalisation d"un outil
expérimental dédié a la mesure des propriétés
viscoélastiques du bois vert : le WAVET
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Conception et réalisation d’un outil expérimentakdié a la mesure des propriétés
viscoélastiques du bois vert : le WAVE

Introduction

Le panel des méthodes de mesure des propriétésélastiqgues des polymeres est
extrémement large, nous l'avons vu au chapitrego@at. Notre choix s’est porté sur une
méthode mécanique car elle reste tout de méme thooe la plus intimement liée aux
propriétés mécaniques du matériau. Rappelons égatequ’'un des rbles majeurs du bois
dans l'arbre sur pied est le soutien mécanique.

La littérature montre que la majeure partie dedetunécaniques dynamiques réalisées sur le
matériau bois emploient des appareils du commeree tgpbe DMA ou DMS.
Malheureusement, ces appareils, tels qu’ils soopgsés en version de base, ne sont pas
adaptés a certaines caractéristiques du bois.fEn kef majorité des appareils existant sur le
marché des équipements scientifiques ne perme@ntde mesurer et encore moins de
réguler les conditions d’hygrométrie dans la chanbde mesure. En général, seule la
température est contrélée, ce qui est tout addiibitoire pour I'étude du bois vert. De plus,
notons que si 'appareil est équipé d’'un régulateufhumidité relative de 'atmosphere de la
chambre expérimentale, ceci n’est pas suffisantr pmantréler la teneur en eau de
I’échantillon de bois au cours d’'un balayage enp@mature. En effet, la teneur en eau d’'un
matériau poreux hygroscopique placé dans une dpcaimtmosphere régulée en humidité
relative, ne reste pas constante lors de variatropsrtantes de température. Le matériau est
soumis a des phénomenes complexes de transfepisale chaleur et de masse aboutissant
a des variations plus ou moins importantes de rseuteen eau. L’assechement provoqué au
niveau dun échantillon peut engendrer un phénomélee collapse, c’est-a-dire
d’effondrement des parois cellulaires sous I'actims forces capillaires. Si le séchage se
poursuit au-dessous du point de saturation desesfibrles mesures intégreront
irrémédiablement un couplage mécano-sorptif. Ugerfade contourner tous ces artefacts de
manipulation est de placer I'échantillon de boisgan bain thermostaté. Notons que cette
solution nous permet uniquement de travailler subdis saturé en eau, sans pouvoir faire
varier sa teneur en eau.

D’'un point de vue de l'analyse vibratoire, une gasampagne de mesures réalisée sur
différents types d’échantillons (polycarbonate, PV)Ca I'aide d’un dispositif DMA (modele
2980 TI Instruments) a mis en évidence des incolcése pour des fréquences proches de 10
Hz et de quelques dizaines de Hertz. En effet, petains échantillons, le dispositif DMA
délivre des résultats aberrants comme des valesirsa@ négatives, voire anormalement
élevées. (Rappelons que ce type d'appareil propnsealayage en fréquence de’1i8z a
200 Hz). Une explication de ces résultats incohérserait que cette gamme de fréquence de
vibration de quelques dizaines de Hertz soit prathe ou plusieurs des modes propres du
systeme composé d’'un moteur linéaire et de I'édlt@mt Il est donc probable que les
mesures soient séverement perturbées par le phéeateéaésonance.
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En outre, d’'un point de vue mécanique, pour déteemies différents modules se rapportant
aux caractéristiques rhéologiques du matériau, ritopole expérimental suivi doit se
conformer a un certain nombre d’hypotheses lidlasgg@ométrie de I'échantillon et au type de
sollicitation (exemple hypothese « poutre »). Ligetyle mors proposé par TA Instruments ne
répond pas a ces critéeres, aussi est-il nécesdanteoduire des facteurs correcteurs. Ces
derniers sont évalués par calcul en éléments $umisdes matériaux isotropes. Or le bois est
un matériau orthotrope pour lequel ces coefficieotsecteurs ne sont pas adaptés.

Enfin, au point de vue de la métrologie, nous posvooter que la plupart des appareils
commerciaux ne mesurent pas la force appliquééchdntillon, mais la calcule a partir du
signal électrique source appliqgué a la bobine dédawgnétique de I'actionneur linéaire. Un
moyen judicieux d’accéder a une valeur de force pitécise est de la mesurer directement
grace a un capteur de force, placé entre I'actioniéaire et I'’échantillon.

Ainsi, dans le cadre de ce travail, un appareigioal, spécialement adapté a I'analyse
harmonique du bois saturé en eau, a été déveldpp®agit du dispositif WAVE :
Environmental Vibration Analyser for Wood. L'échdlon est sollicitté dans une
configuration Cantilever. Les plages de fonctionaetrde cet appareil s’étendent de 5 a 95
°C pour la température et de 5218 10 Hz pour la fréquence de sollicitation.

Les compétences requises pour réaliser un tel @eppfant appel a des domaines aussi variés
que : la rhéologie linéaire, la mécanique vibraoies bases de la RdM, la métrologie,
I'analyse numérique.

Les deux parties qui suivent son consacrées aderiggon et a I'explication du mode de
fonctionnement de ce dispositif.
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1. Description du banc d’essais harmoniques

1.1. Descriptif général et fonctionnalités
Le dispositif est formé de deux parties distin¢tggure IlI- 1). Une partie opératoire, appelée
banc d’'essai, permet la sollicitation mécaniqud’@ehantillon. Le banc est instrumenté et
equipé d'une chambre de conditionnement qui gardimimersion et le contrble de la
température de I'échantillon durant I'expérienceg(ire I- 2).
Une seconde partie, qui constitue la chaine d’aealybratoire, permet de piloter la partie
opératoire, de générer et de traiter les signaexte(artie sera détaillée dans le paragraphe
suivant.

Chaine d’analyse
vibratoire

Banc d’essai avec
chambre de
conditionnemer

Figure Il- 1 : Dispositif expérimental

La « cellule vibratoire », qui représente le nogaatral du banc d’essai, est a l'origine des
sollicitations mécaniques appliquées sur I'échiamtil au sein de la chambre de

conditionnement.

L’échantillon est sollicité dans une configuratiGantilever au sein de cette cellule. Il s’agit

d’'un essai de flexion simple encastrement. Un gotant électrodynamique impose une force
harmonique a I'échantillon. La force appliquée écliantillon ainsi que sa déflexion sont

mesurées indépendamment. L’évolution du déphasage @s deux signaux, représentatif de
la capacité d’amortissement du matériau, est aonge au cours du temps. Rappelons que
I'ensemble des tests se déroule dans la chamhrendi#tionnement & température contrélée.
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Vérin

Bati Pot de
vibration

Capteur
de force __|||

Cellule vibratoire  capteur de &g
déplacement ||| -
Eprouvette -—»A;FHLL

Thermocouple —
Chambre de
conditionnement Aguarium
Plan de travalil
en granit
Table
Station de travail __ Circulation _
i-\vi H d'eau
anti-vibratoire
—/
\\& Thermocryostat
o = = o

Figure 1l- 2 : Descriptif du banc d’essai

1.1.1. La station de travail antivibratoire
Le systeme de sollicitation, repose sur une stat®rravail antivibratoire (Figure 1l- 3). La
station, de la marque Newport, est une table fordw#ee structure en profilé aluminium qui
confére rigidité et 1égéreté a 'ensemble. Quatodspen caoutchouc sont fixés sur la partie
supérieure dans le prolongement des pieds, afimat@r les vibrations parasites. Ils
supportent un plan de travail massif en granit 888 cnf) d’environ 160 kg qui permet
d’augmenter l'inertie du systeme afin de mieuxofes des perturbations extérieures.

Plan de travail en granit

Plot en caoutchouc

Profilé aluminium

Figure 1l- 3 : Schéma de la table antivibratoire
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Les raccordements du systeme vibratoire avec lgarajis extérieurs et en particulier avec le
thermocryostat sont également concus de manierenamiser la transmission du bruit
extérieur vers la cellule vibratoire.

1.1.2. La chambre de conditionnement

L’échantillon est immergé dans un bain thermogtai& 95°C). Il s’agit en fait d’'un aquarium
en verre trempé (40x25x20 &nrempli d’eau. Cet aquarium posséde une entréaesortie
afin d'assurer une circulation de l'eau pendant kgériences et ainsi permettre
I’'homogénéisation de la température dans I'enserdhbleécipient. Une plaque isolante en
polystyréne expansé de 30 mm d’épaisseur est plEctéessous de I'aquarium afin d’isoler
thermiquement le bati. Ce systeme présente I'agantaajeur de laisser I'échantillon visible
pendant I'expérimentation.

La température de I'eau de I'aquarium est régul@eea un thermocryostat Huber de type
ministat 230. Doté d'une puissance de chauffage@®0 W, il assure un contréle de la
température avec une précision au dixieme de ddgeét muni d’'une pompe qui assure un
débit important (le débit maximal est de 18 I/m@h)donc une régulation en température de
I'échantillon efficace dans I'aquarium. Cet applpaiut étre contrdlé par un PC grace a un
port RS232.

1.1.3. La cellule vibratoire

La cellule vibratoire constitue le noyau du disgbsiElle comporte le pot vibrant, les
éléments de métrologie et le support d’échanti{leigure 1I- 4).

La cellule vibratoire est formée d’'une armaturetaegulaire. Les montants verticaux et la
traverse supérieure sont en profilé aluminium,deip inférieure est constituée d’'une épaisse
plague d’aluminium qui permet de fixer le suppdéctiantillon.

Partie supérieure
support des

Pot de vibration

Capteur de force

; appareils de mesure Capteur de
déplacement
Plaque P
d’isolation Eprouvette

m Partie inférieure :

support d’échantillon

Figure II- 4 : Les détails de la cellule vibratoire
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On distingue la partie supérieure de la partieriefée qui sera immergée dans le bain durant
I'expérience. La partie supérieure supporte lesasg|s de mesure.

Ces deux parties sont séparées par une plaqueeiFeE/éthyleéne térephtalate) résistant a
des températures dépassant 120°C, qui vient s’&psuy la partie supérieure de I'aquarium.
La continuité entre les montants verticaux estrasspar des tiges filetées en nylon vissées au
sein des profilés. Le PET et le nylon sont de m@suganducteurs thermiques. lls limitent
donc la diffusion de la chaleur dans la partie sepée de la cellule et permettent d’isoler les
appareils de mesures sensibles aux variationswggrature.

Le pot d’accélération est fixé a la traverse supi#s de la cellule vibratoire. Les vibrations
engendrées par le pot sont transmises a I'échamtiar I'intermédiaire d’'un tube inox qui
traverse la plaque en PET et d’'un mors de flexarga pour 'occasion.

La cellule vibratoire est supportée par un portidigzviron 1 m de haut et 50 cm de large. Le
portique est fixé dans sa partie inférieure a pasde plaque métallique qui permet d’asseoir
et stabiliser 'ensemble.

La liaison entre le portique et la cellule vibragoest réalisée grace a un vérin électrique. Il
permet le déplacement vertical de la cellule deatibn. En effet, pour des commodités de
manipulation et en particulier pour la mise en elde I'échantillon, la cellule doit pouvoir
émerger du bain (Figure ll- 5). Le guidage de ceditule se fait par I'intermédiaire de tiges
filetées qui coulissent dans les rainures du poetiq

T i T i

Bai | i | 4 |
y

)4

Cellule de
vibration

Aquarium

Cellule émergée Cellule immergée

Figure II- 5 : Immersion de la cellule vibratoire
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1.1.4. Caractéristiques des échantillons

La modularité de l'appareil développé permet ddetedes échantillons deature et de
géométrie variables. Le WAVEest par nature dédié au bois, mais il est égaletnaha fait
adapté a d’autres matériaux (polymeéres classiqusposites et plus particulierement a tout
matériau hygroscopique).

Comme nous l'avons précisé dans l'introduction, des volontés majeures est de mettre au
point un dispositif qui permette d’obtenir le maxm d’informations sur le comportement
viscoélastique du bois. Or, nous savons que le ulbgment des résultats et donc la
pertinence des propriétés du matériau déterminégendlent directement du mode de
sollicitation et de lagéométriedes échantillons. Par exemple, le dépouillemestrdsultats
expérimentaux est plus simple dans le cas d'épttas/désocontraintes que dans le cas
d’éprouvettes parallélépipediques. Ainsi, dans acis de précision, de liberté et
d’amélioration perpétuelle, nous avons souhaité dappareil puisse accueillir des
échantillons de géométrie variable. Nous revienslremr ces considérations mécaniques et
géométriques dans la suite de ce manuscrit.

Lesdimensionsdes échantillons que peut accueillir le WANEDNt les suivantes :

- longueur: 70 a 120 mm

- largeur:5a 20 mm

- épaisseur: 2 a 10 mm

Un des avantages majeurs de ce type d’appareiapaort aux appareils « clé en main » du
commerce réside dans son pouvoir d’adaptation.fiety & raison de quelques modifications,
il est possible d’élargir ces plages de dimensions.

Une des particularités majeures du bois est sa #orisotropie. Le dispositif est parfaitement
adapté a la mesure des propriétés viscoélastigaebantillons de bois dans |elrections
transverses (radiale et tangentielle). Comme nous lavions ligmé dans l'analyse
bibliographique, les mesures dans la direction itodghale pour du bois vert sont délicates.
En effet, dans le cas de la direction longitudindiichantillon est comprimé au niveau de
I'encastrement dans le plan transverse, et dates diegction, la résistance mécanique du bois
a la compression est faible. Les effets de I'éereese de I'échantillon sont majeurs et se
répercutent directement sur les mesures qui sans drgement faussées. Ces effets sont
amplifiés lors de I'activation thermique.

L’ensemble du travail qui va suivre porte donclssrdirections du plan transverse. Et il peut
étre bon de rappeler, que finalement, les promigigcoélastigues mises en ceuvre dans la
plupart des procédés de transformation du boiso(di#gge, séchage,...) sont celles du plan
transverse. Et méme dans le domaine de la consmmuctl la connaissance des propriétés
longitudinales est primordiale pour le dimensioneatndes structures, nous constatons
souvent que les points délicats et finalement éntise situent au niveau des assemblages, ou
le bois est sollicité dans ses directions tranggerke fait de travailler uniquement dans le
plan transverse est donc une premiere approcha taittjustifiée.
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1.1.5. Plages de mesure

Le comportement rhéologique du bois dépend diresterde la fréquence de sollicitation.
Ainsi, lors d'un essai, plus la gamme de fréquemst large, plus I'évaluation du
comportement viscoélastique de I'échantillon eshgieéte. Nous I'avons vu dans le chapitre
précédent, parmi les méthodes de mesure des péspuéscoélastiques du bois, rares sont
celles qui s'étendent sur plus de 3 décades. Lefegtqui se déroulent sur de plus larges
plages ont recours & plusieurs méthodes compléimentae WAVE fonctionne & basse,
voire trés basse fréquence. Il est capable d'efézales mesures @e10° Hz & 10 Hz Avec
cette gamme de fréquence, celui-ci présente donlbonnniveau de performance et assure
ainsi une étude du matériau dans une large fet&trporelle sans les imprécisions dues au
changement de matériel.

Pour la caractérisation du bois, il est particeleent intéressant de faire des mesures a basse
fréequence. En effet, d’apres I'équivalence tempspi&rature, que nous avons évoqué dans le
premier chapitre, le comportement des polymeresbagses fréquences est équivalent a leur
comportement aux hautes températures. Ainsi, eaitlant a basse fréquence, nous pouvons
caractériser le comportement viscoélastique du, Isaiss que celui-ci ne soit altéré par une
dégradation thermique trop importante.

Malheureusement, les expérimentations des matéesasse fréquence sont peu courantes.
Et il est difficile de se procurer des matérieldat®oratoire capable de fonctionner en dessous
de 1 Hz. Certaines dispositions ont di étre prdiesd’élargir la plage de fonctionnement de
certains appareils. Nous y reviendrons dans leitkaguivant.

Le systeme permet d’appliquer des contraintes atelré de0.01 a 4 MPa Notre étude se
limite aux petites déformations et a pour vocatitens’intéresser uniqguement au domaine
viscoélastique linéaire.

Dans la plupart des cas la contrainte maximaleigyg¢ a I'échantillon ne dépasse pas 0.5
MPa. D’apres Kollman et Co6té, la plus petite canteade rupture en flexion correspondant a
une charge perpendiculaire aux fibres est de korde 1 MPa (bois humide a forte
température). En fixant le seuil a 0.5 MPa, onssles donc de ne pas appliquer des niveaux
de contrainte supérieurs a 50% de la contrainteiplieire.

L’appareil permet de mesurer une déflexion maxindée I'échantillon de +/-2 mm au
micrometre pres. Pour ce qui est de la tempéraridispositif permet de tester du bois saturée
en eau dans une plage s’étendanbde 95°C Les bornes sont ici fixées par les limites de
changement d’état de I'eau a la pression atmogyplneri
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1.2. Configuration mécanique

1.2.1. Choix du mode de sollicitation mécanique

Concernant les essais mécaniques, le choix du medEformation est primordial. Dans le
cas particulier des essais harmoniques, il doitrassles mouvements alternatifs et doit
également faciliter I'exploitation des résultateslprotocoles qui combinent plusieurs modes
de sollicitation sont souvent compliqués a expioil2e plus, ils amplifient I'erreur due aux
approximations faites lors du passage de la mgshysique, informations de type global
(force, déplacement), aux grandeurs mécaniquesypke Ibcal (contrainte, déformation),
nécessaires a la détermination des propriétés noygesndu matériau.

Parmi les différents modes de sollicitation (comspien, traction, flexion, cisaillement,
torsion...), la flexion simple encastrement est undenagénérique bien adapté pour
caractériser des matériaux rigides, hautementiglest tels que les métaux, les céramiques et
les polyméres. En effet dans les tests de flexiomple encastrement, la déflexion est
importante et est plus facile a mesurer. lls sgaleément particulierement bien adaptés pour
des essais harmoniques. Les essais de cisaillsoenplutdt réservés aux liquides visqueux
et aux élastomeéres. Les essais de compressionegéngimportantes erreurs, souvent
attribuées aux problemes de lubrifications desased. La torsion est un bon choix
géométrique, mais requiert des échantillons redatent important en terme de dimensions.
Bien qu’elle soit plus facile a mettre en ceuvresdencas de mouvements harmoniques, la
flexion double encastrement présente I'inconvénieafeur de cumuler les effets de deux
encastrements, ce qui rend I'analyse des réspltagdifficile.

Les systemes de flexion 3 ou 4 points sont conious gtre des modes de déformation plus
« purs » que les systemes de flexion encastréeffen I'échantillon repose sur des appuis
simples et dans ce cas on s’affranchit des proldémmevoqués par les encastrements. Le
mode de flexion 4 points est le seul mode qui p&erde mettre en ceuvre de la flexion pure.
Dans le cas d’essais harmoniques, ce mode de d#fomest difficile a mettre en ceuvre :
I’échantillon doit étre sollicité en flexion alte¥a en ne reposant que sur de simples appuis.
La seule solution pour éviter que I'échantillon aquétte ses appuis est de lui appliquer une
précontrainte. Dans cette configuration, les meswule déplacement sont faussées par le
fluage engendré par la précontrainte et égalemeant Igs inévitables glissements de
I’échantillon sur les appuis. Pour ces différemtasons, cette option n’a pas été retenue.

Mesure
Encastrement de la fleche
y i T + F
Lx h L]
| : -F
D 1
b 1

7 Y
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h : épaisseur de I'échantillon (m)

b : largeur de I'échantillon (m)

lo : distance du support de I'échantillon au pointsure de la déflexion (m)
L : distance du support de I'’échantillon au poitatpglication de la force (m)
F : force (N)

T , Flexion
l alternée

>

Figure Il- 6 : Schéma du mode déformation : flexion simple encagment

Dans ce mode de flexion avec simple encastremégir@-1l- 6), I'échantillon est encastré a
une extrémité (x = O) et sollicité a I'autre extitdr(x = L). On mesure la force en x = L et le
déplacement en x z.1

1.2.2. Mise en ceuvre des mors de flexion simple

1.2.2.1.La partie mobile des mors :
Pour réaliser des essais dynamiques, a force meymuite, dans une configuration de flexion
simple encastrement, la conception des mors dieitatibn s’est révélée assez sophistiquée.
En effet, dans le cas d’essais statiques en flesiimple, I'échantillon est sollicité au niveau
de son extrémité libre par l'intermédiaire d’une ss@ suspendue ou d’un index qui lui
infligent un certain effort localisé. En dynamiqueposer une force ou une déformée a
I'échantillon est autrement plus complexe. Si l'monsidére le cas particulier des
sollicitations harmoniques, les mors mobiles ddivappliguer a I'échantillon des
mouvements alternatifs, sans jeu, tout en assuaalibre rotation de I'échantillon. Si ces
impératifs de mise en ceuvre ne peuvent étre respdttfaut avoir recours a des essais de
flexion en double encastrement avec une déformemidoep plus compliquée et les
difficultés d’exploitation des résultats que cetgendre.
Ces mors répondent a un grand nombre de contrapa€e®is contradictoires, imposées par
les différents réles qu’ils doivent remplir et gas conditions expérimentales drastiques. En
effet, les mors sont plongés dans un milieu aqupaxvant contenir des extractibles
fortement corrosifs, et soumis a des températuesl’atdre de 100°C, propices aux
phénomenes de dilatation.
Aux contraintes mécaniques, thermiques et chimiqus'gjoutent des contraintes
dimensionnelles et de poids liées au fonctionnemen& chaine vibratoire.
La conception de tels mors a fait 'objet d’'unedag réflexion avec production de plusieurs
prototypes. Il est ressorti de ces diverses temstque les moindres frottements et jeux du
systeme de sollicitation se ressentent au niveala di&formation de I'échantillon et de la
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gualité des courbes obtenues. Il fut donc primdomigvoir recours a un systeme pour lequel
les frottements sont négligeables.

La solution retenue est un mors mobile constituél@lex machoires reliées a un support par
l'intermédiaire d’axes et de roulements a billesg@ife II- 7). L'ensemble est réalisé en
bronze et est suffisamment rigide pour encaisseefferts transmis sans se déformer.

Support des mors mobiles

Méachoire supérieure
Echantillon

Machoire inférieure

Mini-roulements a billes

Figure II- 7 : Les mors de sollicitation

La machoire supérieure est reliée au support faredpux axes articulés par des roulements a
billes. L’échantillon est comprimé entre les deudctmires, grace a deux vis qui permettent
de les refermer. L’axe d’articulation des roulensesg situe a la méme hauteur que la fibre
neutre de I'’échantillon, et assure ainsi I'applmatd’une force moyenne nulle. La conception
du montage des roulements a billes est assezes(figjure 11- 9).

Figure II- 8 : Articulation de la partie mobile desnors de sollicitation

-89 -



Chapitre 1l

vis de serrage

téflon
axe

roulement a billes

Vis

roulement a billes
monté ajusté

roulement a billes
monté avec précharge

Figure II- 9 : Détail du montage des roulements dlbs

En effet, les roulements a bille doivent présentejeu radial suffisant afin que les billes ne
se bloquent pas dans la cage en cas de dilathgomigue. Or, pour des raisons de précision
des mesures de déplacement, aucun jeu ne peudlén@ Ainsi, de chaque c6té du support,
les roulements a bille sont doublés, le roulemgtéreeur est monté avec précharge, le second
est ajusté. La précharge est appliquée par l'irddraire de 2 vis, qui viennent s’appuyer sur
la cage extérieure du roulement. Un morceau derntéfbt intercalé entre la vis et la cage, il
permet d’encaisser les éventuelles dilatationshifegres (Figure 1I- 9). Il s’agit de roulements
miniatures en acier inoxydable austénitique résisiales températures de 150°C.
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1.2.2.2.La partie fixe des mors
A l'autre extrémité, I'échantillon est encastrérerdeux platines (Figure 1l- 10). Les platines
sont serrées a l'aide de quatre vis.

Platine inférieure

Vis avec ressorts

Figure II- 10 : Le support d’échantillon

Un encastrement parfait n’existe pas vraiment. figt,eelui-ci suppose qu’il n’existe aucune
déformation de I'’échantillon au-dela de I'endrait eelui-ci s’insére dans les mors. En fait, il
existe forcément des déformations a l'intérieur’dacastrement, qui sont négligeables ou
non selon la qualité de ce dernier.

Au niveau de cet encastrement (comme au niveauads amticulé), la montée en température
au cours de I'expérience peut engendrer I'écrasecherpois (qui se ramollit), ainsi que la
dilatation des parties métalliques. L’ensemble €& @volutions peut étre a l'origine de jeux
au niveau des surfaces de contact. Pour limitéfiet'ele ces phénomenes, les vis de serrage
sont montées avec des ressorts, qui permettergulasen permanence le bon encastrement
de I'échantillon (Figure II- 10). Ces vis sont &% avec un couple constant adapté au
matériau testé. Le couple minimal a appliguer aux pour obtenir un encastrement
convenable a été déterminé expérimentalement.guaefisuivante donne la valeur du module
d’Young mesurée pour un échantillon de PVC en fonctu couple de serrage des vis
assurant 'encastrement. On peut déduire de céignagp de la Figure II- 11 le couple optimal

a appliquer afin d’obtenir un encastrement correct.

L ——_————————
4500 1
4000 1

3500 -
3000 j
2500 -
2000 -
1500 -
1000 -

Module d'Young (MPa)

L R ——_———

0 0.5 1 15 2 2.5 3 35
Couple (N.m)

Figure II- 11 : Evolution du module d’Young en fort@on du couple de serrage des vis de
'encastrement
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L’écrasement de I'échantillon au niveau de I'engasent peut engendrer une déflexion
supplémentaire. Un calcul analytique a été réaesénaniere a estimer I'erreur commise lors
du calcul de la déformée en négligeant I'écraserdenttéchantillon. Ce calcul est détaillé

dans IAnnexe |. Il montre que I'erreur commise en négligeant bénomeéne est de I'ordre

de quelques pourcents.

1.2.3. Le systeme de mesure de la déflexion

1.2.3.1.Les prérequis d’'une mesure fiable
Tout comme les mors de sollicitation, le systemen#gsure du déplacement doit répondre a
des contraintes fortes qui lui imposent d’étre :

= non perturbateur: la mesure de la déflexion ne doit pas pertutbedéplacement de
I'échantillon ;

= résistant aux conditions agressives de la chambeecdnditionnementLe systeme doit
fonctionner dans un milieu aqueux de compositiorialzée (évolution de la teneur en
extraits de bois au cours de I'expérimentatiorgestempérature variable ;

» adapté aux mesures dynamiqudbkdoit permettre les mesures pour des fréquealiast
jusqu’a 10 Hz. Il est également important que leté@aye de mesure employé n’entre pas
en résonance pour les fréquences de sollicitatitisaes. Nous reviendrons en détails sur
ce dernier point dans le chapitre suivant ;

= précis Le déplacement de I'échantillon pouvant étrerief@ au millimetre, la résolution
du systeme de mesure en question doit étre ded’@had micrometre.

Parmi les systémes de mesure classiques, aucuemmaesrépondre a I'ensemble de ces
exigences. La solution retenue a consisté a dédarteesure du déplacement en dehors de la
chambre de conditionnement afin de s’affranchir cdm#traintes hygrothermiques. Il va sans
dire que cette mesure indirecte doit se faire sawdification ni perte d’'informations.

De nombreuses solutions ont été envisagées eeplasprototypes testés. Ces essais ont été
riches d’enseignement et nous ont permis de matty@oint un systeme hybride optimal dans
cette configuration.

Dans le souci permanent d’optimiser les performantedispositif WAVE, nous avons pris
soin de difféerencier 'emplacement ou s’effectuariasure de déplacement de celui ou est
appliguée la sollicitation. En effet, on considel@ssiquement que les résultats de la Rdm ne
s’appliquent valablement qu’a une distance suffis@mt éloignée de la région d’application
des efforts intenses (2 a 3 fois la largeur deetdien normale) : c’est I'hypothése de Barré de
Saint-Venant. « Pour tout systéme de forces apféigudans une section droite S d'une
poutre, on admet que les contraintes et les détamnsaqui en résultent dans I'ensemble de la
poutre ne dépendent pas de la répartition effectds forces dans S mais seulement de la
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définition globale de ces forces, c’est-a-dire diséur associé. Cette hypothése est valable
sur 'ensemble de la poutre, sauf au voisinage idiat@le |la section dans laquelle les forces
sont appliguées». Notons que certains appareils vendus « cléan » ne respectent pas ces
précautions élémentaires.

D’un autre coté, nous travaillons avec des petislatements et la mesure de la déflexion
doit se faire a un niveau ou le déplacement edisaniment perceptible pour étre mesuré
précisément, c’est a dire relativement proche dintpou l'on applique la force. La
détermination de I'abscisse de la mesure a ététaffe expérimentalement. Le déplacement
d’'un échantillon sollicité, est mesuré a diverdescesses grace a un balayage avec un capteur
laser. Les résultats sont présentés sur la Figuie |

BO00 -~~~ ——mm e

5000 -

4000 -

30004 -—-----SF

E (MPa)

2000 -

1000 -
Application de T

0 : : : : : : : —la force

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

lo (mm)

Figure 1l- 12 : Evolution du module d’Young en fortton de la distance a I'encastrement
(L =95 mm)

L’effet de I'encastrement est flagrant. L'échawtillmesurant 7 mm de large, on constate que
les résultats ne sont valables qu’a une distanpérgure a 4 fois la largeur de la section.

A proximité des mors de sollicitation, la mesure ldedéflexion est en pratique difficile
(probleme d’encombrement). La derniére mesures@&al{lo = 85 mm) se situe a environ 10
mm de la partie mobile des mors. Elle ne laissepp@sager un effet aussi important que pour
l'autre extrémité (I'encastrement est articulé atsurface d’encastrement est réduite de ce
c6té). En conséquence, la mesure du déplacemeetfestiiée a une dizaine de mm du point
d’application des efforts.
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1.2.3.2. Description détaillée du systeme retenu

La mesure est déportée hors de la chambre de monmditnent grace a un systéme formé d’'un
étrier, d’'un cable, d’'une poulie et d’un ressort.

.— Laser
[ ]

- | Poulie
& >
Cable

E— Etrier

Figure 1l- 13 : Schéma et photos du systeme de miesilu déplacement

Un cable vertical est lié dans sa partie inférieuféchantillon par I'intermédiaire d’un étrier,
et dans sa partie supérieure a une poulie (Figuis).

L’axe de la poulie est monté sur des roulementfiesif{Figure II- 14). Un ressort attaché a la
poulie permet de tendre le cable en question ehible débattement nécessaire pour suivre le
déplacement de I'échantillon durant I'expérimemtatiLa Figure Il- 15 illustre ce principe de
fonctionnement.

‘@ i fJi @i Roulement a bille
Poulie
Ressort Axe
CIESEE]

Figure 1l- 14 : Schéma des poulies et de leur support

La déflexion verticale de I'échantillon est donansformée en un mouvement circulaire au
niveau de la poulie.
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5 —©

E ]
l
Figure 1l- 15 : Principe de fonctionnement du systee de mesure du déplacement

Le déplacement est mesuré par un capteur laseveaund’'une cible repérée sur le diamétre
horizontal de la poulie, dans sa position initigaure 11- 16).

Figure 1l- 16 : Détail de la poulie ; le spot lasgrointant la cible de la poulie est visible sur
cette photo.

Toujours soucieux de la qualité des mesures, naosisapris un certain nombre de
précautions relatives a ce systéme de mesure daceépent.

» frottement et jeu des roulements a billes

Les roulements a billes utilisés présentent unfaide jeu en direction radiale. Malgré cela,
et afin de s’affranchir de toutes imprécisions, teslements a billes sont montés avec
précharge. Les forces de frottements au niveauaidsments & billes, étant plus faibles que
celles des systemes de guidage linéaire classigpatiers, douilles a billes), elles ont été
négligées.
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» tension du cable

La tension du cable est assurée grace a un resaoid poulie. L'inconvénient majeur du
ressort est que la force varie en fonction dedialement (F = k.x).

La force de rappel du ressort est difficile a prereh compte dans le calcul de la déflexion de
I’échantillon puisqu’elle varie avec I'amplitude déplacement, avec le temps (vieillissement
du ressort) et en fonction de la température. @e tie correction risque davantage de fausser
les mesures plutét que de les améliorer. Il estduus raisonnable de se placer dans des
conditions qui permettent de négliger cette foreeappel. Le systeme est congu pour étre le
plus Iéger possible. Un ressort de faible raidestrchoisi pour tendre le cable et suivre les
mouvements de I'échantillon. Plusieurs précautions également été prises de maniére a
limiter les variations de la force en fonction tarplitude du déplacement. Le diamétre de la
poulie est fortement réduit au niveau de l'attadheessort, le déplacement du ressort induit
par la déflexion de I'échantillon est donc mininhes variations de la force induite par les
petits déploiements d’'un ressort de faible raidsamt ainsi peu élevées et les éventuelles
perturbations liées a la résonance repousséesegdiautes fréquences.

La validité de ces approximations a été vérifiéemmsurant la force générée par le systéme
de mesure du déplacement sur I'échantillon. La €foncesurée est au moins dix fois
inférieures a celle appliquée par le pot vibramt'gehantillon.

= positionnement du laser

La mesure de déplacement au niveau du capteur éasezffectuée par triangulation (voir
détail dans le chapitre suivant). Si le capteumpésté parallelement au diameétre de la poulie,
la mesure par triangulation se trouve largementugage par les mouvements de la poulie.
Nous avons donc pris soin de positionner le cagtegpendiculairement au diameétre de cette
derniere.

= prise en compte de I'erreur due a la déportatiola teesure
Par I'intermédiaire de ce systeme, le déplacemertical de I'’échantillon et converti en un
déplacement circulaire (Figure 1lI- 17).
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Laser
.
LIJ !
: A’
) A
Paulie |
Cable |
Echantillon
Xo
X1
Position au repos Position en flexion

Figure II- 17 : Evolution de la poulie au cours dia déflexion de I'échantillon

L’écart entre la mesure de déplacement au niveda peulie et le déplacement réel varie en
fonction de I'amplitude du déplacement. Cet écatéamesureé par deux lasers identiques. Un
premier laser mesure le déplacement au niveau peule, un second directement au niveau
de I'échantillon (Figure II- 18). Les mesures soamenées a la méme origine, puis on
applique le théoreme de Thales.

Laser
poulie

H--------

Laser
échantillor

Figure 1l- 18 : Comparaison des déplacements aueéwu de I'échantillon et de la poulie
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Les valeurs de déplacement enregistrées par chasgreont été comparées entre elles. On a
constaté que I'écart entre les deux valeurs poldtegt non négligeable et atteindre plus de
30%. Il est possible de prendre en compte cet @cayendré en considérant la géométrie du
systeme de mesure du déplacement. La position dntate correspond a la position de
I’échantillon a force nulle.

A M
L« o
A 0 OA=0A"=r=13 mm
Mo OMo =ro =10 mm
MoM1 = Yme
XoX;1=Yre
VRN
— Xo XX, =AA
| Y
- X1 a= arctarEﬂJ
r.0

Figure 1l- 19 : Correction de la mesure du déplacemt

Yre = r.arctan(Yme/ro)

L’expression précédente permet de relier le dépiace réel de I'échantillon (Yre) au
déplacement mesuré par le laser sur la poulie (Yme)
La correction par la formule présentée ci-dessusi@ede réduire I'erreur a moins de 3%.

= intégration de la rigidité du bati

Comme dans tout appareil de mesure mécanique, kurmale la déflexion intégre la
déflexion propre de I'échantillon mais égalemerdéélexion liée a la complaisance du bati.
La rigidité du bati est déterminée a l'aide d’uthaatillon trés rigide (inox). Théoriguement,
la déflexion d’'une telle éprouvette est négligegdeir le niveau de contrainte qui lui est
appliguée. En mesurant la déflexion effective éprouvette, il est possible de déterminer la
rigidité du bati, nous trouvons une valeur de 168"

Ainsi, il est possible de prendre en compte dasscldculs la déflexion due au béti. Cette
déflexion est minime, inférieure dans la plupa das au pourcent.
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1.2.4. Calcul de la déformée de I'échantillon

Les relations de la RdM (Résistance des Matériqaedmettent de calculer le module
d’Young d'un matériau a partir de I'effort et du pligcement, en fonction du mode de
sollicitation et de la géométrie de I'échantillon.

Ces relations reposent sur un certain nombre dingses de la théorie des poutres et de la
théorie de I'élasticité, dont les grandes lignes sappelées ci-dessous :

- Géométrie des poutresla longueur de la ligne moyenne est grande deles
dimensions des sections droites (longueur supérie€ur20 fois la plus grande
dimension transversale) ;

- Hypothése de Barré de Saint-Venatds résultats ne s’appliquent valablement qu'a
une distance suffisamment éloignée de la régiopplieation des efforts intenses (2 a
3 fois la largeur de la section normale) ;

- Les matériaux utilisés sont homogenisstropeset suivent une loi de comportement
linéaire;

- Hypothése des Petites Perturbations (HPIBs résultats de la théorie de I'élasticité
linéaire sont restreints a I'étude des structures petites déformations, petits
déplacements et petites rotations.

Précédemment, nous avons énoncé que seuls les dssélexion 4 points permettent de
mettre en ceuvre de la flexion pure (si les mestdec®rce et de déplacement sont effectuées
dans la zone ou le cisaillement est nul). Ne pourattre en ceuvre que des essais de flexion
simple, le principe des calculs de Rdm qui perngetaimonter aux propriétés élastiques du
matériau, est développé ci-dessous.

Pour déterminer I'expression littérale de la flectie I'échantillon, I'effet du moment
fléchissant (efforts normaux) et celui du cisailear (efforts tranchants) sont considérés
séparément. Le détail du calcul est précisé dangéxe |l.

L’équation de la fleche inspirée des travaux dedshenko (1968) et des travaux de Perré &
Passard (2005) s’écrit ainsi :

_Fly26L-2l,) , aFl,
e bh®E bhC

2 - 2
b = Flo%6L 2|0)(1+a h Ej

T pRE I,(6L-21,)G
2
Htot = Hflex 1+ah—Ej
I,(6L-2,)G

h : épaisseur de I'échantillon (mm)
b : largeur de I'échantillon (mm)
lo : distance du support de I'échantillon au poinhtsure de la déflexion (mm)
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L : distance du support de I'’échantillon au poitaipglication de la force (mm)
F : force (N)

E : module d’Young (MPa)

G : module de cisaillement ou module de CoulombgMP

a : facteur numérique lié a la géométrie de la poutr

Nous disposons alors d'une expression précise dééflarmée d'un échantillon élastique
sollicité dans le domaine linéaire en flexion siemphcastrement statique.

Il est possible de montrer que, pour la directicatérielle du bois considérée (directions du
plan transverse), et dans cette configuration géwmé, l'effet du cisaillement est
négligeable.

Du fait de la forte anisotropie du bois, le quoti&iG peut étre plus ou moins important,
selon la direction matérielle considérée. Ce quotest relativement faible pour un bois
saturé en eau, dans les directions radiale et mtietje (Perré & Passard, 2001).

De plus, la géométrie « poutre » (L>>b,h) de I'étHimn minimise également l'influence du

2
terme géométrique——.
l,(6L—-2l,)

09 -

08 o

0.7 A

0.6

05 oo

_
o

o

-

<© 'Y
o

=

3 |
T 04
2]

0 10 20 30 40 50 60 70

lo (mm)

Figure 1l- 20 : Evolution du terme géométrique emfction de la distance a I'encastrement

Comme le montre le graphique de la Figure II- 28fllence du facteur géométrique n’est

perceptible qu’a seulement quelques millimétrebaseastrement.

Ces deux éléments montrent qu'il est possible dgliger le cisaillement dans cette

configuration. Prenons I'exemple d’'un échantillom @héne testé dans la direction radiale
pour calculer 'erreur commise en négligeant laitesment.
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a=3/2,L=65mmetlo=55mm

La valeur de G est trés peu connue pour le boiiim&on & C6té donnent un ratioREs 1+ =
2.81 pour le Chéne (a une teneur en eau proch@%g Appliquons un facteur 2 a ce ratio de
maniere a se placer dans un cas plus défavorabteesrce qui permet de prendre en compte
d’éventuelles variations dues a la température lauteneur en eau.

IO (m m) (Htot—Herx)/Herx

0.1 539%
1 54%
5 11%
10 6%
20 3%
30 2.1%
40 1.69%
50 1.45%
55 1.36%

Tableau II- 1 : Evolution de I'erreur commise en géigeant le cisaillement en fonction de
la distance a I'encastrement fixe

Le Tableau II- 1 montre que I'erreur commise enligégnt le cisaillement au niveau du point
de mesure du déplacement est de I'ordre du pourcent

Ainsi, en premiere approximation, la déformée stécH :%
Nous venons, au cours de ce paragraphe, d’étabsir rdlations pour desssais quasi-
statiquesde flexion simple.

Comme nous l'avons vu dans le chapitre précédemts ¢ cas desssais harmoniqueda
force et le déplacement sont des fonctions sinasesddu temps, qui, en régime établi,
peuvent étre représentées par la partie réellfodesons complexes F* et H*.

Avec E*, F*, H* les expressions complexes respedidu module d’Young, de la force et du
déplacement, il est possible d’écrire :

_F*l,26L-2l,)

~ bh’E*

*

Pour des fréquences élevées, de l'ordre de la drempude résonance du premier ordre de
I'éprouvette, la part de l'inertie devient préporatée, la masse de I'échantillon n’est plus
négligeable. Dans ce cas, il convient alors deéfer aux équations dedgnamique
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2. Caracteéristiques de la chaine d’analyse vibratoi re

Nous venons d’achever la partie de ce manuscréamge a la description physique du banc
d’essai. Celle-ci a permis de montrer commenttilpessible de solliciter un échantillon de
bois dans des conditions optimales, en espérartiohin maximum d’informations sur les
propriétés viscoélastiques thermiquement activédsods vert.

Il parait maintenant naturel de s’intéresser aabélation, a la mesure et au traitement des
divers signaux de force, de déplacement et de texysé gérés par l'intermédiaire de la
chaine d’analyse vibratoire.

Dans ce paragraphe, nous nous intéresserons atlaesg et a la modulation des signaux
permettant de solliciter I'échantillon, aux appkreile mesure des différentes grandeurs
(force, déplacement, température), ainsi qu’'a [#wa de ces signaux. Quant a I'analyse du
signal et au traitement des données, ils serorgldgpés dans le chapitre suivant.

Conditionneur
capt. force

I

o O O
Centrale d'acquisition

[eXNe]
Py - Oscilloscope
Générateur de fonction P

=

Figure 1l- 21 : Schéma du dispositif expérimental
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La Figure Il- 21 décrit la chaine vibratoire du bad'essai. L’ensemble des appareils
électroniques est rassemblé sur un chariot, qungted’isoler et de protéger les appareils des
conditions hygrothermiques séveres régnant autolxadc d’essai.

Le principe de fonctionnement de la chaine d’arelybratoire est le suivant (Figure II- 22).
Un signal électrique créé par un générateur detifimest amplifié grace a un amplificateur
de courant suiveur en tension, puis converti ecef@ar un pot vibrant électrodynamique. Le
passage du courant fourni par le générateur argdadobine du pot vibrant induit une force
de Laplace. Cette force est sinusoidale de ménypidrice que la tension délivrée par le
générateur. Elle induit un mouvement vibratoire eust transmis a I'échantillon par
I'intermédiaire des mors de sollicitation.

Capteurs
Générateur de (force et
fonction Asservissement en/,// déplacement)
U=U, sinwt force -~
Ampli. Op. & Excitations mecaniques Conditionnement et

_dynamiques amplification

|

v
/ Capture des signaux
Pot vibrant (oscilloscope)

Figure II- 22 : Principe de fonctionnement de la &ine d’analyse vibratoire

La force est mesurée grace a un capteur de forégréna I'axe de sollicitation. Il s’agit d’'un
capteur de force traction/compression extensomugriginiature, munie d’'une étendue de
mesure de +/-20 N. Ce type de capteur est adagt hien pour des mesures en statique
gu’en dynamique.

Pour la déformation, un capteur de déplacementaamsct est utilisé (capteur laser présenté
précédemment). Sa faible étendue de mesure (+/-R ehisa bonne résolution (im) sont
adaptées aux mesures de vibrations. Le diametrgpdu (0.1 mm) permet de mesurer le
déplacement d’'une piéce de tres petite dimension.

Les signaux de force et déplacement sont condiéier(filtrés et amplifiés) et capturés au
niveau d’'un oscilloscope. L'oscilloscope Agilent624A a été choisi pour sa technologie
MegaZoom qui permet de couvrir des vastes plagefrédpience et d’amplitude tout en
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conservant une grande vitesse d’actualisationcaaie Il permet de suivre en permanence sur
son écran I'évolution des signaux de force et ggadé&ment.
Les éléments de la chaine d’analyse vibratoire déntits en détails dans les paragraphes
suivants, nous insisterons également sur leur emisguvre.

2.1.L’élaboration des signaux : synthese et modula  tion

2.1.1. Elaboration d’'un signal modulable

Un signal source est émis par un générateur deidmscAgilent HP 33120A. Le HP 33120A
est un générateur de fonctions capable de générsr sihnaux sinusoidaux, carrés,
triangulaires, en dents de scie et également deefarbitraire. La plage de fréquence du
générateur de fonction s’étend de 1z a 15 MHz.

Dans notre cas, il permet de créer un signal dadainusoidale modulable en fréquence et
en amplitude. Il est utilisé sur une plage resteeite fréquence variant de™# 10 Hz.

2.1.2. Amplification du signal

Le signal source est amplifié a I'aide d’'un amphtieur opérationnel suiveur 1/1 congu et
fabriqué par le laboratoire pour ce dispositif.dan (Gv) de ce type d’amplificateur est de 1,
la tension de sortie (Us) est donc égale a ladgardentrée (Ue). Us=Ue*Gv=Ue.

En terme de puissance Ps = Pe x Gp soit (Usx(gE x le) x Gp.

L’amplificateur opérationnel adapte en permanefiotehsité de sortie afin de conserver une
puissance de sortie égale a la puissance d’entrée.

2.2.Les capteurs et actionneurs

Le choix de ces éléments est primordial. Si le ximéest pas adapté, le reste du traitement ne
pourra pas retrouver ou réinventer la bonne mesure.

2.2.1. Pot vibrant

Un pot vibrant, également appelé actionneur vibresitun dispositif électrique qui fournit en
sortie une grandeur mécanique vibratoire telle wo@’'Udorce, un déplacement ou une
accélération. Plusieurs technologies peuvent étlisées pour fabriquer un pot vibrant. On
distingue classiquement 4 types : les pots vibratgstrodynamiques, électromagnétiques,
piézo-électriques et magnétostrictifs.

Le pot vibrant utilisé pour le dispositif est untggectrodynamique : un Mini-Shaker type
4810 de Buel & Kjaer. Le pot vibrant est composénd’ bobine qui vient dans I'entrefer d’'un
aimant permanent créant ainsi un champs magnéque passage d'un courant d’'intensité
[, fourni par le générateur externe, a traversolaite induit une force de Laplace. Cette force
est sinusoidale de méme fréquence que la tensiomédépar le générateur. Elle induit un
mouvement vibratoire de la table par lintermédiam’'une membrane. Le systéme de
suspension est formé de 2 anneaux flexibles qutdithle mouvement de I'élément a un
déplacement parfaitement rectiligne. La structummihée des anneaux induit un

-104 -



Conception et réalisation d’un outil expérimentakdié a la mesure des propriétés
viscoélastiques du bois vert : le WAVE

amortissement qui permet de minimiser les distossidues a la résonance. Ce mouvement
vibratoire est transmis a I'échantillon via les sade sollicitation. Les performances limites
sont définies par un déplacement (créte a crétedimah de 6 mm (+/- 3mm) pour une
puissance de 15VA, une force nominale de 10N etgameme de fréquence de 1 a 18000Hz
(fréequence de résonance).

Le pot vibrant n'est donc pas adapté pour les b@sses fréquences de sollicitation (en
dessous de 1 Hz) que nous voulons couvrir. |l &sielrs extrémement difficile de trouver
dans le commerce des appareils performants quiepéwouvrir ces basses fréquences qui
tendent vers le continu. Pour combler ce manquepamtage spécifique entre 'amplificateur
opérationnel et le capteur de force a été réafinedasservir le pot vibrant en force pour ces
tres basses fréquences. Un interrupteur permetadeuler d'un mode a l'autre. Nous
reviendrons plus précisément sur ce point a lddicette partie.

Rubber Dirt Shisld

10—32 NF Threaded Hole Drive Coil "
Tabl
i
l :
; Z
Flexures : i
A ,
#  Permanent Magnetic
¥ Magnet Structure
Rubber Feet 10-32 NF Threaded Hole

Figure II- 23 : Structure du pot vibrant

2.2.2. Capteur de force

Dans la plupart des appareils commerciaux, la fap@iquée a I'’échantillon est calculée a
partir du signal source envoyé a l'actionneur étenagnétique. Dans notre dispositif, la
force est mesurée directement grace a un capteforaeintégré a I'axe de sollicitation (entre

le pot vibrant et I'échantillon). La force réellp@iquée a I'échantillon est calculée en tenant
compte de linertie de la partie mobile. Le capteler force est relié a I'amplificateur
opérationnel. Ce branchement permet d’asserviotleiprant en force (Cf. fin du chapitre).

Il s’agit d’'un capteur de force miniature de che&zF-Instrumentation, de type XFTC 300.
Selon le niveau de force appliqué a I'échantillamcapteur possédant une étendue de mesure
de +/-10 N ou +/-20 N est utilisé. La sensibiligé d’environ 12mV/V. Il possede une grande
raideur et peut résister a des surcharges (808adit d’'un matériel miniature mais robuste.
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11

36 FJ‘L‘D

Figure 1l- 24 : Schéma du capteur de force

Ce type de capteur est adapté aussi bien pour dssres en statique gu’en dynamique.
L’élément sensible est équipé de jauges gravéesrsuronocristal de silicium, associées en
pont de Wheatstone et compensées en températungoriteest initialement équilibré. La
variation de la contrainte au niveau des jaugesiim une variation de la résistance du pont
qui va conduire a une variation de la tension aasmés du pont. Le capteur ne présente
aucune hystérisis, paramétre indispensable auxregesarmoniques. Une compensation en
température permet de limiter I'erreur due a laivééde I'offset. Le corps d'épreuve est
réalisé en acier inoxydable.

2.2.3. Capteur de déplacement

Un capteur de déplacement sans contact est uilaérapport aux systémes mécaniques, les
capteurs de déplacement sans contact n'ont pastdiégis et d'imprécision due a des
mesures reépétitives. La précision est limitée pabrlit, la linéarité et la qualité de surface
uniquement.

Le matériel choisi est un capteur laser, de maBulker type M5L/4. La mesure se fait grace
a une diode laser visible (longueur d’onde 675 nouge). Ce type de capteur présente
'avantage d'étre peu sensible aux différences utéases et de couleurs ainsi que d'étre
insensible a I'éclairage ambiant et aux sourcesrauoses externes.

Les capteurs de mesure sans contact utilisentineipe de triangulation (Figure II- 25). La
sortie analogique est proportionnelle a la déwmatlie la mesure par rapport a la distance de
travail.
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Prinoipe de fonctionnemsnt
dae la Triangulation

o

Dicds Laser

Foscn 1

Eteandhsis

\:ﬂ‘

Spot Lagsr —

Figure II- 25 : Principe de fonctionnement du laser

2.2.4. Capteur de température

Pour s’affranchir du différentiel de températurastant entre le thermocryostat et le bain
(pertes thermiques dues a la circulation d'un vaufieau important), un thermocouple est
directement placé au niveau de I'échantillon.

Il s’agit d’'un thermocouple de type K. L’associatides métaux Chromel (Nickel-Chrome)-

Alumel (Nickel-Aluminium) provoque une différence gbotentiel au niveau de la jonction.

Cette trés faible tension électrique est fonctienaltempérature de la jonction (phénomene
thermoélectrique). Les caractéristiques des mégamt bien connues, il est facile d’établir

une conversion entre la tension produite par latjon et sa température.

Les thermocouples K sont bien adaptés aux enviroengs oxydant. Leur précision est de

+1.5°C.

2.3.Le céablage et le conditionnement des signaux

2.3.1. Les cables

Dans toute chaine d’'acquisition de données, lesesafissociés aux différents appareils
électroniques représentent des éléments trés iamtsrtEn effet, ceux-ci peuvent étre a
I'origine de multiples perturbations. Les cablesitsnormalement considérés comme des
éléments passifs. Mais dans certaines conditiomgligation et environnements, des signaux
parasites peuvent étre induits ou générés par dedixeonvient donc de choisir les cables
appropriés ainsi que leur longueur en fonction dglitation. C’est dans ce souci que les
différents cablages ont été réalisés.
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2.3.2. Les conditionneurs

Un conditionneur est un circuit électronique quinpet de traiter le signal issu d’'un capteur.
On entend dans ce cas précis par traitement dualsi¢gs techniques qui permettent
d’amplifier, de filtrer, de convertir le signal eéventuellement de l'analyser. Les
conditionneurs sont utilisés pour simplifier l'inféce d’'un capteur avec un systeme
d’acquisition de données.

Ces éléments électroniques et en particulier,il@ed, modifient 'amplitude et la phase des
signaux ; ils doivent donc étre manipulés dansenotts avec une grande prudence : nous
avons vu dans le premier chapitre que la déteriomates propriétés viscoélastiques par
méthode vibratoire repose sur la mesure du dépbasage force et déplacement! En regle
générale, la fonctionnalité de ces composantsrél@ques est définie sur un intervalle pour
une échelle donnée, que I'on appelle « bande ptessares bornes de cette bande sont
appelées « fréquences de coupure ».

Un conditionneur industriel pour capteurs a ponfaleyes est associé au capteur de force
(série PMI 1300 B). Il permet d’exploiter le capteyrace a une alimentation stabilisée en
tension de 10 Vcc. Apres amplification et filtragiedélivre un signal exprimé en tension.
L’'impédance d’entrée trés élevée de I'amplificatessociée a la sortie filtrée, constitue une
excellente protection contre les signaux paraditeseglage du zéro (offset) et du gain se fait
par potentiométre multitours. Un étalonnage préeadisé au laboratoire plusieurs fois par an
permet de rectifier les éventuelles dérives de péra’échelles. Il est possible de régler la
fréequence de coupure de la bande passante duefiitre 10 et 5000 Hz. Le réglage du gain
d’amplification (10 a 500) se fait par I'interménl@de 2 potentiométres multitours.

Le signal en sortie du conditionneur du capteudélg@lacement est disponible sous forme de
signal analogique exprimé en tension. Le tempsedense (ou la fréquence de coupure) est
réglable par switch (20 a 500 Hz).

Le signal issu du thermocouple est traité a l'ailene centrale d’acquisition Agilent HP
34970A, qui délivre directement la température €n d& l'aide d’'une carte générant une
température de référence.

2.4.Le matériel d'acquisition et de restitution de s données
Les signaux issus des conditionneurs des capteufsrce et de déplacement sont transmis a
un oscilloscope (Agilent 54624A MegaZoom). La plaigela vitesse de balayage s’étend de
50 s a 5ns, celle de la sensibilité de 5 V a 1m&/bbrne inférieure de la plage de vitesse de
balayage conditionne la limite des mesures réaiséleasse fréquence. En effet, a raison de
50 s/div., un signal durant au maximum 500 seconmg étre enregistré a I'écran (10
divisions visibles & I'écran). Pour un signal deqgfience 2. I Hz collecté par
I'oscilloscope, nous pouvons visualiser une seugogde dans son intégralité a I'écran a
vitesse de balayage minimale. Nous verrons pauite gue deux périodes au minimum sont
nécessaires pour déterminer les propriétés visstigie@s du bois. Nous ne pouvons donc pas
descendre au-dessous d'une fréquence de solbicitdé 4. 15 Hz.
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2.5.La mise en ceuvre de la chaine d’acquisition
La plus grande difficulté de mise en ceuvre d’'unaimd d’acquisition de données est de
réaliser 'adéquation la plus parfaite possibleeidgs caractéristiques des données du procédé
et les éléments de la chaine d’instrumentation satte optique, différents réglages ont éte
réalises.
Les fréquences de coupure des conditionneurs gésuca de force et de déplacement ont été
réglées & 250 Hz. La plage de fréquence de satiimit étant 10Hz - IfHz, un facteur
supérieur a 10 est ainsi conservé entre la frégudacoupure et la fréquence maximale.
L’amplificateur opérationnel a été concu de maniaree que limpédance de sortie du
générateur de fonction soit égale a 'impédancatdée de celui-ci.
L’étalonnage des capteurs est également une éxa@enement importante. Elle conditionne
le niveau de précision des résultats. L'étalonnalge laser est programmé dans le
conditionneur (1mna 5V). L’étalonnage du capteur de force est manuelcapteur n’étant
pas sollicité, le potentiométre zéro est réglé admiare a obtenir OV en tension de sortie. Le
capteur est ensuite sollicité a pleine échelleuesdspendant un poids de masse connue, et le
signal de sortie réglé a la valeur souhaitée gaepotentiometres de gain. L'opération est
répétée jusqu’a la stabilisation des réglages{2N).

L’offset des capteurs

Nous avons déja évoqué dans ce chapitre I'impoetaecfonctionner a force moyenne nulle.
Pour ce faire, le systeme de sollicitation est §xé une molette micrométrique qui permet
d’ajuster la position de départ de I'échantillonraniveau de force nulle (offset mécanique).
Par la suite, I'échantillon peur relacher des aintes internes ou d’encastrement. Ces
phénomenes se traduisent par un déplacement mogeifiéchantillon par rapport a
I’horizontale et sont transparents au niveau déolee (I'oscillation se fait toujours autour
d’'une force moyenne nulle).

Des problemes peuvent cependant étre rencontrédgsobiautes températures. En effet, pour
de fortes températures, I'échantillon se ramotlipgsente de faibles propriétés mécaniques.
L’effort appliqué pour obtenir le méme niveau ddodd@ation qu’a basse température est
alors largement plus faible. On peut enregistreis grobleme un facteur 10 entre la force
appliguée a basse température et celle appliqueii@ température pour obtenir le méme
niveau de déformation. Les forces appliquées aehtarmpérature sont alors de l'ordre de
quelques dixiemes de Newton. Or la dérive de laifttu capteur de force est d’environ 1.5%
de I'étendue de mesure par 60°C. La dérive deséfést du méme ordre de grandeur que la
force appliquée. Pour limiter au maximum cette \@due a la température, un ventilateur
peut étre placé a proximité du capteur. Cependaagrive, méme faible, du capteur de force
peut entrainer une dérive de la position moyennkédkantillon. En effet, la force moyenne
nulle apparente est en réalité différente de zZ8eile-ci agit alors comme une précontrainte
entrainant des phénomenes de fluage.

Dans ces cas de mesures extrémes, un montageogigetr utilisant un amplificateur
sommateur permet de réinitialiser I'offset du captde force entre chague mesure. On
« force » ainsi I'échantillon & osciller autourskeposition de départ.
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L’'asservissement du pot de vibration

Nous avons évoqué la difficulté de trouver dansdemerce du matériel adapté aux trés
basses fréquences, a la limite du continu. En,dffetessais de caractérisation des matériaux
classiques recourent davantage aux hautes frégjemoge aux ultrasons plutbt qu’aux
basses fréquences.

Le pot vibrant est utilisé dans une gamme de frégeigui sort de ses spécifications (1 Hz a
18 kHz). On a constaté expérimentalement qu'enodsssle 1 Hz, le pot vibrant est
dissymétrigue, notamment pour des amplitudes devemeant importantes. Ceci est
certainement di aux inévitables frottements deldrte magnétique a I'intérieur du pot. Pour
pallier ce probleme, nous avons asservi le potildation en force.

Un circuit électronique analogique permet a chagstnt de comparer la force mesurée (par
le capteur de force) a la valeur théorique vouludeecompenser les éventuelles différences
en modifiant le signal source envoyé au pot vibratamplificateur est ainsi configuré en
suiveur du signal de force plutdt qu’a la tensiorgénérateur de fonction.

Par lintermédiaire de cet asservissement, le betre la tension réglée au niveau du
générateur de fonction et la force appliquée ahbétillon est directe. L'asservissement
permet donc un pilotage en force.

Bien sdr cette régulation présente une limite edgdence (fréquence de coupure de
I'amplificateur aux environs de 10 Hz). Un relaisrimet de basculer d’'un mode a l'autre
(asservi ou non) en fonction de la fréquence déciation (au-dessous ou au-dessus de
1Hz).
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Conclusion

A travers ce chapitre, le lecteur a pu se famsd@&riavec le principe de fonctionnement de
I'appareil WAVE' mis au point au laboratoire. Dans un souci pédageget de clarté du
discours, nous avons volontairement distingué ldigo@pératoire représentée par le banc
d’essai, de la chaine d’analyse vibratoire. Evidemincomme nous avons pu le comprendre
au cours de cette description, cette séparatiost ig'une vue de I'esprit. Les interactions
entre ces différentes parties sont constantes.ndajae cet ensemble forme un appareil de
mesure unique.

Les explications et détails techniques présentésentieen exergue les difficultés que I'on
peut rencontrer pour mesurer proprement et indépentént le déplacement et la force
appliguée a un échantillon, dans des essais hagoesien flexion simple encastrement, dans
des conditions hygrométriques drastiques. Que seilapour les éléments mécaniques ou
pour les appareils électroniques nous avons pisd® détailler I'ensemble des précautions
requises afin de garantir la validité et la periiceedes mesures.

Nous n’avons pas manqué de spécifier les plagenedeires de I'appareil et d’évoquer les
facteurs qui ont motivé ces choix. Celles-ci émamén évidemment de la stratégie adoptée
face aux spécificités du bois. Insistons sur l'im@oce du tandem temps-température. La
combinaison des plages de température (5 & 95°68 é®quence (5.10a 10 Hz) devrait
permettre d’identifier les pics de ramollisementtais dans leur intégralité ; et en particulier
le ramollissement principal du bois évoqué dan$iti@rature (attribué a la transition des
lignines), apparaissant entre 60 et 90°C selopé&es considérée.

Mais avant d’arriver au stade d’exploitation deppareil, il nous reste a découvrir une étape
indispensable, le traitement des données. En edfetsortie de chaine d’analyse, nous
disposons actuellement de signaux analogiques e ft de déplacement exprimés sous
forme de tension. Le chapitre suivant apporte l@ménts nécessaires permettant de passer de
ces signaux bruts aux propriétés viscoélastiquenatériau.
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Chap III : Traitement et analyse des données récoltées
par le WAVET
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Introduction

Comme il a été expliqué dans le chapitre précédentjspositif WAVE a été monté de
toutes piéces au laboratoire. Il résulte de I'agdege de divers appareils électroniques, de
métrologie, de systémes mécaniques. Lors de laenigeuvre de la chaine d’acquisition, une
des priorités a été de réaliser la meilleure adémuaossible entre les différents éléments. Du
point de vue mécanique, le systeme vibratoire ektivement complexe et mérite un
développement dans ce chapitre.

En guise de préambule a ce chapitre, rappelongdmiént quelques notions de base de la
mécanique vibratoire, qui seront utilisées darsilte de ce manuscrit.

Un systéme vibratoire peut étre représenté parssenablage plus ou moins complexe de
ressorts, d’amortisseurs et de masses montés ienoseen paralléles. Le systéme le plus
simple est constitué d’'une masse suspendue a sartegEn oscillations libres, ce systeme
présente une fréquence naturelle. Si I'on ajouteammortisseur, en parallele au systéme
précédent, nous obtenons un oscillateur mécanitfueeétaire. La fréquence naturelle est
alors modifiée, les oscillations sont amorties.

amortisseur

[ L
I

ressort masse

Figure IlI- 1 : Schéma de l'oscillateur élémentairenéaire de la mécanique

En régime forcé, si la fréquence de sollicitatish@gale a la fréequence naturelle du systeme,
il y a résonance. Précisons que l'oscillateur élgmiee possede un seul degré de liberte,
c’est-a-dire qu’a chaque instant sa configuratientf@tre caractérisée par une seule variable.
Plus généralement, un systeme vibratoire compl@ssquen degrés de liberté. Il possede
ainsin modes propres (certains modes peuvent étre égdanexerx, d’autres nuls). En régime
forcé, a I'approche de ces modes propres, on obses\phénomenes de résonance.

Chaque objet présente donc une fréquence de wdbrptopre ou naturelle. La fréquence la
plus basse qui produit un systeme d'ondes statimmast la fréequence fondamentale
(premiére harmonique). Des fréquences plus élepdmtuisent aussi des systemes d’ondes
stationnaires, on parle d&¥f harmonique.

Pour mieux appréhender le comportement vibratairalidpositif expérimental, un modele
analytique a été développé, il est présenté danshapitre. Développé en paralléle de la
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conception du dispositif, il s’est révélé étre ugritable outil de prédiction et d’aide a la
décision. Il a également permis de mieux compreatidéexpliquer certains phénomenes.

Ce chapitre est par ailleurs I'occasion de détailenéthode utilisée pour traiter les données
brutes récoltées par le WAVEt de montrer dans quelle mesure le modéle pateneorriger
les valeurs perturbées par les phénomenes de resona

Le dernier paragraphe de ce chapitre est consaeré@escription du logiciel de pilotage du
dispositif. En effet, les temps de mesures relaiemt longs associés a la complexité du
traitement des données requiérent un fonctionnethedtspositif en totale autonomie.
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1 Modélisation du dispositif

Avant d’entamer ce chapitre, et afin d’éviter toatafusion, il est bon d’insister sur le réle
du modele analytique développé par rapport auxctifjede la these.

Rappelons que le but ultime de cette these estmtiiter un modele ou des lois rhéologiques

a partir de mesures réalisées par le WAAEr diverses essences de bois dans de larges
plages de température et de frequence. Le modalgtigmie présenté dans cette partie n’est
absolument pas un modéle rhéologique du bois. uhiguement pour objectif de mieux
comprendre les phénomeénes vibratoires auxquelssfgogltif expérimental est soumis et
d’affranchir les données récoltées des perturbatilues aux phénomenes de résonance. C’est
grace a lI'ensemble des mesures récoltées et wafi@ée ce modele que nous pourrons
ultérieurement identifier des lois de comportenpEtinentes.

1.1 De la représentation physique du dispositif au systeme mécanique
vibratoire

Chaque éléement du systéme vibratoire est modélid@ide de masses, de ressorts et
d’amortisseurs. Le passage du systeme physiquegsaenge mécanique se fait moyennant
certaines approximations (linéarité, masse de #athon négligée...). La Figure IlI- 2
présente la modélisation du systeme dans son efeserfNbus détaillerons ensuite la
représentation des différents éléments en nousyappsur les deux systemesed S définis
sur la Figure IlI- 2.

T ;

Pot vibrant

Partie mobile
= du pot vibrant

Capteur de force
Capteur de force
Systéme de mesure du
déplacgment

Mors de
i sollicitation,
Tige et mors de systeme de mesure
R ‘ sollicitation du déplacement
== Echantillon

Echantillon de bois

S,

Figure Ill- 2 : Modélisation du systeme

-117 -



Chapitre I

Le systeme Scaractérise le pot de vibration. Il est représgraeun oscillateur linéaire. Il
s’agit d’'un systéme mécanique a un degré de libsdoté le comportement en fonction du
temps est traduit par une équation différentiellesdcond degré, linéaire et a coefficients
constants. Il comprend une masse indéformahleeprésentant la masse de la partie mobile
du pot de vibration, un ressort sans masse deurakieet un amortisseur de coefficient
d’amortissement visqueux.c

X1 représente I'abscisse de la massge erest une fonction sinusoidale du temps.

Le capteur de forcedont on néglige la masse, est caractérisé pegagort de raideur k

Le systéme Sintegre plusieurs éléments. Il représente le disibde mesure du déplacement
(A) composeé de I'étrier, du cable, du ressort etadpoulie, et aussi les mors de sollicitation
(B) et la partie sollicitée de I'échantillon (CalFigure 1lI- 3 détaille ces différents éléments.
Concernant le dispositif de mesure du déplacem@ntet comme nous I'avons précisé dans
le chapitre précédent, la force de rappel du ressbmégligée. Par conséquent, seule l'inertie
de ce dispositif est prise en compte dans ce moG&te derniére englobe celle de I'étrier,
celle du cable et de la poulie. Pour la poulis;apit en fait de I'inertie d’'un cylindre plein en

rotation (I = %.m.R2 ).

La masse de I'échantillon de bois est négligéenetuppose un comportement viscoélastique
linéaire.

Systéme de mesure du
déplacement (A)
Ressort

Poulie

Cable
Mors de

Etri g sollicitation (B)
rier ié

:

Echantillon (C)

Figure IlI- 3 : Détail du systéeme
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Le systeme Sest constitué dans son ensemble par un oscillit&aire qui comprend une
masse m qui représente la masse totale du systeme derendaudéplacement (A) et des
mors de sollicitation (B), un ressort de raideuyr & un amortisseur de coefficient
d’amortissement visqueux qui représentent I'échantillon de bois (C).

Xz représente I'abscisse de la masgea®st une fonction sinusoidale du temps.

L’échantillon de bois est représenté par I'assamiati’'un ressort et d’un amortisseur en
parallele. Cette représentation permet d’accéder saystéme mécanique simple, qui grace a
ces deux parametres, (&t ¢) exprime la part d’énergie stockée dans le matdaaravers le
module de stockage E’) et la part d’énergie dissi@travers le module de perte E”) dans
des conditions expérimentales fixées. La relatiamree les grandeurs mécaniques
macroscopiques fket ¢) et les grandeurs rhéologiques intrinseques (E"¢test établie de

la maniere suivante.

Notons F* et x* les fonctions complexes représéveatde la force appliquée a I'échantillon
de bois et du déplacement résultant (Figure ILI- 4)

= X
Figure lll- 4 : Représentation de I'échantillon déois

Pour un systéme mécanique avec un ressort et untisggar en paralléle, il est possible
d’écrire la relation suivanteE* = (k, + jc,w) x*
D’aprés la formule de la déformée établie danshapitre précédent pour une géométrie
cantilever, nous pouvons écrire la relation erdriofce et le déplacement pour une géométrie
d’échantillon donnée, et dans des conditions theues (), hydriques (MG) et temporelles
(fo) fixées.
Pour des questions de simplicité d’ecrituig, .. ; et E; ¢  Serontnotés E’ et E”.

bh*E*

SOit F¥*=—— — _H* avecE* = E+jE "
l,2(6L - 2,)

3 3
bh’E' . bh’E jH*

Par conséquentkE* = j
l,26L—-21,) ~1,2(6L-2l,)
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Par analogie, il est possible d’écrire la relamire les coefficientsyket ¢ et les propriétés
viscoélastiques d’'un échantillon de bois en flexgimple encastrement (a une température
To, Une teneur en eau M€t une fréquence)t

_ Ebh? _1 E'"bh’®

T1,2(6L-21,) * T wleL-2,)

2

Une fois ces précisions mentionnées, nous pouvarenir au modéle et a la description des
forces.

NotonsF; la force électromotrice, grandeur vectorielle,rege sur le pot d’accélération pour
le mettre en mouvement (il s’agit d’une force deplaae générée par la circulation d'un
courant dans la bobine du pot de vibration).

La tension envoyée au pot de vibration correspond partie réelle de U qui s'écrit:
U =ue“.

L’expression algébrique de la force de Laplaceltéste s'écrit :R=Bl.isin(,B )
avec B : module du champ magnétique
| :longueur parcourue par le courant i et placéesda champ magnétique
i : intensité du courant électrique, fonction swidsle du temps, de fréquenwoe
Il s’ensuit que la force électromagnétique corresb@ la partie réelle de la grandeur

— 0 Al 1
complexe ; =F ey

. . . o di
¢, resulte du déphasage entre la tension et I'ingmuisitsignal sourceu( = —La).

SoitF; la force mesurée au niveau du capteur de force.
F, =F,«??

Soit F3 la force exercée sur I'échantillon de bois dontveut déterminer les propriétés
viscoélastiques.

F,=Fe @

Appliguons la Relation Fondamentale de la Dynami¢RED) sur les systemes, &t S.
Notons que toutes les grandeurs dynamiques, faé@acement, vitesse, accélération sont
représentées par des grandeurs complexes. Chaapaegr physique correspond a la partie
réelle de la grandeur complexe associee.

RED (S) :
rn.l.xl = z I:ext
Lorsgqu’un ressort de constante de raideur k subidllongement x par rapport a sa position

d’équilibre, il est soumis & une fofe = k.x. Ce méme ressort selon le principe de I'action et
de la réaction exerce une force de rappklx sur la masse a laquelle il est relié. Selon le
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méme principe, un amortisseur exerce une forceailealge— c.x sur la masse a laquelle il est
relié.

La masse mest donc soumise a une force de rapplel.x,, a une force de freinagec,.x,, a

la force électromotrice;Fet a la force exercée par le capteur de forcéessysteme S

rnlxl = z Fext = _klxl - Clxl + Fl + I:capteurdeforce_, S (I)
mX, =- 1X1_C1X1+F1+FSL

RED (S) :
mZXZ = Z I:ext = _kZXZ - CZXZ + I:capteurdeforceﬂ S, (")

m,X, = —K,X, =C,X, + FS2

Du fait de son allongement relatif,{x;), le capteur de force est soumis a une fogce F
F, = kL (Xz - Xl)

En négligeant la masse du capteur de force, ongueieé :

Z Fext =0=Fg _ capteurtetorce ¥ F's, - capteurde force

d'ou -F =F

S, - capteurde force S, - capteurde force = I:2 Sl

En injectant ce résultat dans (i), on obtient :
mX =-Kx -¢Xx +F +F,

MY FGKE Kx= . €W 1 g
avec x, = X,.g“

(k-ma?+ jw )X &= R.é+ B & (1)

I(L
De la méme maniere, (ii) devient :
m,%, = -K,X, —C,X, — F, O
Mm% + 6%+ kx=- F. &%
X, = X,.8#

(k,-mar+ jw )X, @ =-E.é*| (2)

Au niveau du capteur de force, on peut écrire :
Ry =k (%= %)

( — ):F_ZO ei(td+¢z)
X=X K

0

_ _ =
Xz.emxz — X1 g?a :k_2_ alat+dz) (3)
L
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On obtient un systéme d’équations complexes :
(k—ma?+ jwo) X, e = F.& + E. &
(k, —ma?+ jwc,) X2_é¢xz =" r_g &

0
Xz'ej¢><2 —_ )(1 é¢x1 :i_z. é¢2

L

On suppose le signal d’entréE{e'”) connu, le systéme s’écrit alors sous forme miathic
de la maniere suivant : AX=B

ki—mek+ jwa 0 -1 . ,
. X el¢x1 F O.e]¢1
0 ke—mea+joc: 1 Y _ !
-1 1 -1 X, . ' - 0
ke FO el 0

A est la matrice des coefficients, B une donnég letvecteur inconnu.

Il s’agit d’'un systeme de 3 équations a 3 inconre@aplexes. La résolution du systeme se
fait par inversion de matrice. La solution estaléorme : X=A'B.

Etant donnée la dimension relativement réduite alenhtrice, nous avons privilégié une
méthode de décomposition relativement simple. Déammns chaque matrice en une matrice
des parties réelles et une matrice des parties lece:

A=C+|D

X=Y+jZ

B=E+jF

On obtient le produit : (C+jD)(Y+jZ) = (E+jF)

En séparant la partie réelle de la partie comptiates cette expression, on obtient les égalités
suivantes :
CY-DZz=E
DY+CZ=F

Sous forme matricielle, on aboutit au produit :

C -D|| Y E
D C Z F

On retrouve un produit matriciel a coefficientslsée la forme : A’X'=B’
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(k- ma? 0 -1 -ax, 0 0 \( X,cosp, ) (F,cosp,)
0 K, —m,a? 1 0 - ax, 0 X, cosg,, 0
-1 1 -1/k, 0 0 0 F, cosg, 0
ac, 0 0 k, —ma? 0 -1 X,sing,, 0
0 ac, 0 0 k, —m,a? 1 X,sing,, 0

L 0 0 0 -1 1 —llku q Fzsin¢2/ q 0 )

Le vecteur solution est de la forme : X'=18".

Une fois le systeme résolu, on peut alors caldalérce k

On écrit pour le systtme SY F, =0

F;, +k,x, +c,x, =0

or d’apres (B), on a+m,X, —F, =K,X, +C,X,

d'ou

m,% = F0.d@"9) — p2_ dd)

et par conséquenty .e/?® =F>.e% - mw? X,. &=

Nous disposons donc de toutes les « clés » qui gilam d’accéder aux solutions de ce
systéme complexe. Avant de découvrir les diversiéisations de ce modeéle et les résultats

obtenus, intéressons-nous a la détermination demmg#res physiques qui régissent ce
systéme.

1.2 Détermination des paramétres du modele

La qualité des prédictions issues d’'un modele démanpartie de la précision avec laquelle
les parameétres qui le régissent sont déterminéspheameétres du modele représentent pour
la plupart les caractéristiques des appareilssasli Certaines caractéristigues sont données
par le fabricant, les autres ont été mesuréesbaudtoire.

D’apres les données spécifiées par le fabricarngatie mobile du pot de vibration (hpese
18g.
m; = 18g.

Pour ce qui est de la raideur du pot de vibration, (e fabricant indique une valeur de
2N/mm. Toutefois, cette raideur a également étérdéhée par nos soins en chargeant le pot
a l'aide de différentes masses et en mesurant, aveapteur laser, le déplacement engendré.
On trouve par cet essai de traction une relatioggire entre force et déplacement. La raideur
du pot vibrant est de l'ordre de 3,3 N/mm. C’esttecesaleur qui sera privilégiée pour
alimenter le modéle.

ki= 3300 N.n",
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Deux méthodes distinctes ont été utilisées pouerdenher la valeur du coefficient
d’amortissement du pot vibrant;JcLa premiére consiste a détermingracpartir du pic de
résonance du pot de vibration, la seconde a mhatia réponse du pot a un échelon ascendant
en régime forcé. Le détail de ces deux méthodeseesit dang'annexe Il .

Par ces deux méthodes de détermination différentass avons trouvé une valeur pour le
coefficient d’amortissement quasi-identique, dedte del2 kg.s". Il est possible de vérifier
I'exactitude de cette valeur en comparant le cotepoent expérimental du pot de vibration
en régime forcé a la prédiction obtenue avec llzeur linéaire.

Considérons, I'oscillateur amorti en régime forcé.

F=Fosin(at)
X=Xosin(at+g)

Xo= Fo
JaPCH(K-Map)?

m _ ac
¢—arctan6m)
F
Parameétres Valeurs
c (kg.$) 12
k (N.m%) 3300
masse (kg) (pot + accélérométre) 0.05
Fo (N) 1.2
Figure llI- 5 : Modélisation du pot vibrant en régne forcé
0.4 /\
S \ :
\
e

Xo (mm)

:f |
| |
.

2 4 -
10 10 10" 10° 10

Fréquence (Hz) Fréquence (Hz)

¢ (rads)
—

10 0 10

Figure IlI- 6 : Simulation de I'évolution de 'ampitude et de la phase du déplacement du
pot de vibration en régime forcé en fonction deftéquence
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On se propose alors de suivre expérimentalemertdllidon de I'amplitude du déplacement
du pot en fonction de la fréquence, afin de compéee résultats a la simulation. Le
déplacement est mesuré par deux méthodes différente

- grace al'accélérométre

- par l'intermédiaire d’'un capteur laser qui poirgegbt vibrant
Les courbes théoriques et expérimentales sontsepi€es sur la Figure IllI- 7.

0.5
ST &\ N SESUSES SR ]
= AN 1 1
£ iR | | |
E o3} 4 W A |
= ) H H |
< Ly | ' H
o 9 : : :
IS ..\ ! ! !
o L ! ! !
(8] | | H
B 0.2 [ T boesnonengpiones S e .
& .. | X expérimental (laser) 3
[a} i
01 AN X expérimental (accélérometre)i
"o a__ X théorique | |
0 ‘ :
0 100 200 300 400

Fréquence (Hz)

Figure 1ll- 7 : Evolution de I'amplitude du déplacement en fonction de la fréquence :
courbes simulée et expérimentales

La courbe théorique obtenue a partir des équatienBoscillateur amorti en régime forcé
décrit assez fidelement les courbes expérimentaéesaleur du coefficient d’amortissement
trouvée correspond bien aux caractéristiques dwiboant. Ainsi, la valeur du coefficient
d’amortissement du pot de vibration retenue posuite est :

c1=12 kg.&"

La derniére constante a déterminer est la raidewagteur de force i k
D'aprés les données du fabricant, le capteur deefposséde une raideur d’environ 5.10
N/mm. Le capteur ne pouvant tolérer que de faiblegges sans étre endommagé, la mesure
expérimentale de la raideur reste délicate. Noosisdonc chargé avec précaution le capteur
avec des poids de masse variable et avons mesu&placement engendré (a I'aide d'un
capteur laser). La valeur expérimentale est du n@nare de grandeur que celle spécifiée par
le constructeur. Nous retiendrons pour la suiteecgtleur :

k. =5.10 N/mm
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1.3 Tests de validation du modele

Ayant déterminé avec rigueur les caracteéristiques appareils du dispositif, nous pouvons
maintenant nous interroger sur la pertinence duateodur sa capacité a représenter la réalité
et sur sa justesse.

Dans un premier temps, on se propose d’effectugivdefications relativement simples sur
un matériau purement élastique : le laiton, dontidédité est connue : E = 90-100 Gpa
(Handbook of Chemistry and Physics"7&dition). Pour cette validation, I'intérét d'usiér

un métal est qu'il présente un comportement indépende la durée de sollicitation a
température ambiante.

Le tableau suivant détaille I'ensemble des valelgisnensions, module d'élasticité...)
utilisées pour alimenter le modele, en prenant empte les conditions expérimentales
(Figure llI- 8).

Parameétres d'entrée
Pot m1l (kg) *= 0.024
de k1 (N/m) = 3300
K "] vibration cl (kals )= 121
Pot vibrant ! Capteur force | kL (N/m) = 5.10°
m2 (kg) = 0.07
m L (m)= 6,75.107
P b (m) = 7.10°
Capteur de force h (m) = 25.107
L lo (m) = 5,8.107
F X E(N/m?) 90.10°
My Eprouvette | k2 (N/m) = 1,01.10"
Fs Laiton n (Pas) = 0
c2 (kgls)= 0
Echantillon bois f(Hz) 2.10°
2 @ Signal w(rad.s’) =  125663.7
source F1°(N) = 2.4
¢1 (rad) = 0

* m, intégre la masse de la partie mobile du pot vibaarsi que celle d’'une piece de fixation.
Figure IlI- 8 : Récapitulatif des parametres du mete

Le modele permet, par exemple, de suivre I'évoiutie la déflexion en fonction de la
fréquence et ainsi de mettre en évidence le préstenance (Figure IlI- 9).
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0.75

0.30

Amplitude déplacement (mm)

0.15

2

10 10 10

Fréquence (Hz)

Figure IlI- 9 : Pic de résonance d’un échantillon &l laiton simulé par le modéele

Sur le graphe suivant (Figure Ill- 10), les mesuegpéerimentales sont comparées aux
prédictions.
0.8
—~ 06 "’*&2\
£ 7PN
£ A\
£ ,,/;’x / W\
[ X\,
£
o \\
_g 0.4 ;_y \\\
o) o
3 ﬁ/ \,
2 e
S [Poeee - —~ Courbe expérimentale AV
5 0-2 — — — Prédiction E\.\\:\
u“‘é‘:
39%““
Oced
0
0 20 40 60 80 100

Fréquence (Hz)
Figure IlI- 10 : Comparaison des pics de résonansenulé et mesure

L’écart entre les deux courbes est minime. Le nividadéquation est satisfaisald modele
sur cet exemple est tout a fait pertinent

-127 -



Chapitre I

1.4 Un outil de prédiction et d’aide a la compréhe  nsion

Au fur et a mesure de la réalisation du dispodigifmodele a permis de dimensionner et
d’optimiser certains éléments et également de he@ndorsqu’une décision était a priori
délicate a prendre.

Un des objectifs majeurs est de dimensionner [godisif de maniére a repousser la fréquence
de résonance vers les valeurs élevées de fréquadicgue celle-ci perturbe au minimum les
mesures effectuées dans les plages considéréanodleéle analytique permet de prédire la
fréquence de résonance en fonction de plusieuanygdres : la masse, les propriétés de
rigidité et la géométrie de I'échantillon. Dansplaragraphe précédent, nous avons montré la
capacité du modele a prédire le comportement dalides élastique. Pour un matériau
viscoélastique, et en particulier pour le bois, x@yvons vu que ses propriétés varient
fortement en fonction de I'essence, de la températle la teneur en eau et de la durée de
sollicitation. Nous avons insisté sur ces pointasdie chapitre bibliographique et montré
lintérét de développer un appareil comme le WAt permette d’accéder a ces valeurs.
Nous comprenons donc aisément qu’en I'état deseshakest impossible de simuler par
I'intermédiaire de ce modeéle le comportement dis leoi fonction de ces paramétres, faute de
données.

Dans un premier temps, faisons I'hypothése grassoire les propriétés du bois sont
indépendantes de la fréquence. Le comportement libisrde chéne saturé en eau est alors
simulé a l'aide du modele. Les valeurs des modHlest E” utilisées pour cette simulation
sont répertoriées dans le Tableau IlI- 1. Il s’afjirdres de grandeur établis a partir de
données bibliographiques (Saadi 2002) et égaleraepartir de campagnes de mesures
effectuées, au laboratoire, a I'aide du DMA sur égsantillons provenant du méme arbre que
celui qui sera testé avec le WAVECes valeurs correspondent & des échantillonsésagm
eau, pour une fréquence de 1 Hz, dans la directidiale a différentes températures.

Température (°C) E’ (MPa) E” (MPa)
20 1000 80
50 630 60
80 300 30

Tableau IlI- 1 : Ordre de grandeur des modules deckage et de perte pour du bois de
Chéne dans la direction radiale, a une fréquenceleiz.

Cette simulation est comparée aux mesures effectpéele WAVE. Le graphique de la

Figure 1lI- 11 montre que pour déterminer la fréme de résonance, cette approximation
n'est pas aberrante.
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15

+— - —~v Courbe expérimentale (80C)
»~———= Prédiction (80C)

/’V =----a Courbe expérimentale (50C)
+— Prédiction (50C)

% A ¥ —— — Courbe expérimentale (20C)
/ f Prédiction (20C)

1.0

0.5 b

Amplitude déplacement (mm)

0 2.5 5.0 7.5 1(.30
Fréquence (Hz)
Figure Ill- 11 : Superposition des pics de résonansimulés et mesurés pour des
échantillons de chéne a plusieurs températures pane fréquence de 1 Hz

La fréquence de résonance prédite par le modetespmmd parfaitement a la fréquence de
résonance mesurée. Les écarts majeurs a basserfcégsiexpliquent en partie par le fait que
le modéle ne tient pas compte des variations dawigtés en fonction de la fréquence.

Considérant que I'approximation d’'indépendance plepriétés par rapport a la fréquence
n'est pas aberrante pour prédire la fréquence senedce des échantillons de bois, nous
avons exploité le modele afin d’optimiser la madgesysteme de sollicitation et la dimension
des éprouvettes.

Masse tige + mors (g) Fréquence de résonance (Hz)
échantillon chéne a 20°C
90 28
70 30
50 34
Section échantillon (mm?2) Fréquence de résonanzg (H
échantillon chéne a 20°C
13.5x6 28
13.5x8 44
13.5x10 59
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Section échantillon (mm?2) Fréquence de résonanzg (H
échantillon laiton
7x2.5 47
8x3 63
9x3.5 83
10x4 106

Tableau llI- 2 : Prédiction de la fréquence de résance d’échantillons de nature et de
section variables dans diverses configurations

Il apparait clairement que la masse du systemeolffieitation fait varier la fréquence de
résonance (Tableau IlI- 2). Plus le systeme estrlddus la valeur de la fréquence de
résonance est élevée. De cette maniére, le dimergient des mors a été optimisé, mais
évidemment cette diminution de la masse présergelisgtes. De plus, nous pouvons
remarquer que l'influence de la masse est moindregpport aux effets de la section et de la
rigidité du matériau.

En effet, plus un échantillon est rigide, plus gafience de résonance est haute. Bien sdr, on
ne maitrise pas la rigidité des échantillons qoa laura a tester. Ainsi, la seule maniere
d’augmenter la rigidité de I'échantillon est d’augmter sa section.

Seulement, il existe une dualité entre I'hnypotheggtométrie poutre » de la Rdm qui exige
un échantillon élancé et la résonance qui est afdytlus haute que la section de I'échantillon
est importante. En d’autres termes, plus on augmkntsection de I'’échantillon, plus on
repousse la résonance, mais moins on remplit I'tih@s® « poutre » de la Rdm.

La dimension des échantillons résulte donc d'unsensus entre ces deux exigences
antagonistes.
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2 Le calcul des propriétés viscoélastiques

Dans cette premiere partie que nous venons d’acheeas avons souligné le réle majeur
gu'a joué le modeéle analytique dans la phase dédion et de perfectionnement du
dispositif WAVE'. Cet outil présente également I'avantage condidiérde pouvoir corriger

les mesures des propriétés viscoélastiques peesipga les phénomenes de résonance. Avant
d’aborder plus en détail ces notions de correctienmesures, il est bon de présenter le
principe de détermination des propriétés viscoglass ainsi que les précautions prises dans
ce domaine.

2.1 Principe
Tout d’abord, intéressons-nous au calcul des petgwiviscoélastiques a partir des données
brutes récoltées en bout de chaine d'acquisitianl’pacilloscope. Ce dernier permet de
suivre I'évolution de la force et du déplacement fenction du temps. A partir des
caractéristiques de ces signaux analogiques, ilpessible de déterminer les propriétés
viscoélastiques du matériau testé, a savoir le teadiel stockage E’, le module de perte E”,
et le coefficient de perte tan
Les signaux de force et déplacement sont des forsetinusoidales du temps qui possédent la
méme fréquence f mais qui sont déphasées d'un argiee par rapport a I'autre (cet aspect
a été abordé dans le chapitre bibliographique). draplitudes sont également différentes
'une de l'autre.
L’oscilloscope récupere les signaux des conditiomneles capteurs sous forme de tension
exprimée en volts. L'étalonnage des capteurs pedwetonvertir les valeurs de tension
respectivement en force (exprimée en N) et en xiéfig(exprimée en mm).

F = F.sinRmft+a,)

H = H,sin@mrft+a,)
avec :
Foamplitude de la force (N)
Hoamplitude du déplacement (m)
f frequence (Hz)
t temps (S)
0, phase du signal de force
o, phase du signal de déplacement

La formule de la déformée établie préalablementnpede relier ces parametres a la rigidité
du matériau :

_ F,lo?(6L - 2lo)
° bh*H,
Eo : module de E* (module au sens des hombres ex@g).
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Sous forme complexe, on a:

E*=E,e’ avedd =a, —a, et

_ E'= E,coso

E*=E+E" avec .
E"=E,sind

tano = —
EI

L’oscilloscope est capable de mesurer avec unadgrprécision I'amplitude des signauy, F
Ho. La pertinence du calcul dépend donc directementlad précision avec laquelle est

déterminé le déphasage

2.2 Les méthodes de calcul du déphasage

Plusieurs outils ou méthodes plus ou moins pré@sgsus ou moins « lourdes » permettent
de déterminer la valeur d’'un déphasage entre dgmasx sinusoidaux. On se propose ici de
passer en revue quelques méthodes. Cette listepaieexhaustive.

Deux méthodes directes via I'oscilloscope sontsitaement utilisées pour la mesure des
déphasages : la « méthode directe » (en mode noemkl méthode de Lissajous (en mode
XY).

L'oscilloscope permet de réaliser des mesures e eéde déphasage. Le délai correspond
au temps écoulé entre les fronts montants de Z\@w®&0% de I'amplitude des signaux. Le
déphasage est la différence de phase entre legugigie 2 voies, il est exprimé en degrés
(Figure llI- 12).

Figure IlI- 12 : Détermination du déphasage par «é&thode directe »

La méthode de Lissajous est obtenue en visualésfétran les 2 signaux de méme pulsation
en mode XY. Le mode XY convertit I'affichage voligns le temps de I'oscilloscope en
affichage volts par rapport aux volts en utilisi@stdeux voies d’entrée.

Le déphasage est alors calculé a l'aide des casdimjges de I'ellipse obtenue (Figure lll-
13). Si le déphasage est de 0 ou 180°, I'ellipg@deit a une droite.
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A i sin5:é
B

\_/‘/

Figure IlI- 13 : Détermination du déphasage par laméthode de Lissajous

Certaines études (Duhoo, 2001) montrent que la adéthle Lissajous donne de meilleurs
résultats pour des valeurs de déphasage inférier&b°. Malgré tout, cette mesure

s’accompagne d’une incertitude due a la lectureveksurs de A et de B.

L’inconvénient majeur de ces deux méthodes estlgumaesure n’est réalisée que sur une
période complete. Le bruit expérimental peut akexprimer et donner lieu a des valeurs

erronées. C’est pourquoi nous avons mis au poiatrméthode d’identification capable de

fonctionner sur plusieurs périodes.

L’analyse du signal par Transformée de Fourier (F&Teté testée. Malheureusement, des
difficultés liées a I'échantillonnage associéesfaitique cette méthode ne permette pas de
visualiser la forme des courbes, nous ont conduibds tourner vers une autre méthode
numérigue qui réponde mieux aux exigences dedatsin.

2.3 La méthode retenue : détermination du déphasage par méthode inverse

2.3.1 Principe

La méthode retenue pour l'identification des signasus de l'oscilloscope est la méthode
inverse. Elle consiste a trouver les parametrebédeation de la courbe qui décrit le plus
fidelement possible la courbe formée des pointgex@ntaux.
Cette méthode permet de déterminer les paramewsséduations par identification en
minimisant I'écart entre la courbe simulée et lairbe mesurée. Une fonction, appelée
« fonction objective » permet de mesurer I'écarfreerhes valeurs simulées et les valeurs
mesurées. Cette derniere est minimisée grace gotitime du simplexe. La méthode du
simplexe permet de calculer le minimum d’une famttsans passer par sa dérivee, il s'agit
donc d’'une méthode robuste.
Les courbes expérimentales de la force et du déplewt répondent aux équations suivantes :
Equation de la courbe représentant la force ap@iiqu

F = Y +F.sinmrft+a)
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Equation de la courbe représentant le déplacenngenelré :
H = Y,tH, sin@2mft+a,)

Les parameétres a optimiser sont au nombre de; 7YY Fy, Ho, ay, O, f
La fréquence est considérée comme une variable @iémposée au niveau du signal de
départ, le fait de la considérer comme une varigelenet d’ajuster sa valeur et ainsi de
couvrir les éventuelles incertitudes de mesures lgefonctionnement des appareils.
Dans ce cas, les deux signaux doivent étre trait@slltanément afin que les paramétres
soient optimisés pour une méme et unique fréquence.
La fonction objectivep est minimisée au sens des moindres carrés. El@eésie comme ci-
dessous :

z (Feacuee™ Fmesurdd®  + z (H cacues H  meside

¢ __ Point sexp érimentaux Pot exp érimentaux

Nombrede pot exp érimentaux

La méthode du simplexe consiste a rechercher ummin global. Or les piéges posés par les
minima locaux sont nombreux. Les valeurs de dégstitnées et injectées dans l'algorithme
doivent donc étre suffisamment proches des valgpirsales.

Pour la fréquence et les amplitudes de force eladément, les valeurs correspondent aux
valeurs mesurées par l'oscilloscope sur les sigmxpérimentaux. Les valeurs des phases et
des ordonnées a l'origine sont données par défaut.

Une premiére optimisation est réalisée a parttetevaleurs avec une erreur admise dé 10
Les valeurs identifiées sont alors réinjectées dasgmplexe pour une nouvelle optimisation
avec une exigence de précision plus grand@)(1@ stabilité de la solution est ainsi vérifiée.
Au final, les valeurs sont acceptées ou rejetée®mation de la valeur du critére. En cas de
doute, une Vvérification graphique s’impose. La déieation de la valeur du critére est traitée
dans le paragraphe suivant. La Figure IlI- 14 sl le principe de fonctionnement de la
méthode inverse.
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o Signaux Simulation
expérimentaux F =Y, +F,sin(2Nft+a,)
H =Y, +H,sin(2Mft+a,)

/

(mesure | "écart entre les données
mesurées et simulées)

Fonction objective

y
Minimisation de la fonction objective

Simplexe

!

NON Critére < C NON

Ooul

y
Parametres identifiés

Figure IlI- 14 : Principe de fonctionnement de la Bthode inverse

La Figure llI- 15, qui présente un exemple prédidentification de parametres a partir d’'un

signal expérimental, permet d’apprécier le bon aivd’adéquation entre les valeurs mesurées
et les valeurs simulées.

2

Amplitude (Volts)

——— Signal déplacement identifié H = 0.24+1.55.sin(2n.0.01.t+2.66)
——— Signal déplacement expérimental
——— Signal force identifié F = 0.1-0.73.sin(2n.0.01.t-0.42)

Signal force expérimental

-500 -400 -300 -200 -100 0

Temps (s)

Figure IlI- 15 : Exemple de signaux bruts et des courbes lissées
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Les parameétres des équations sont toujours identfipartir d’un signal expérimental formé
d’environ 2000 points. Le nombre de périodes vaeien la fréquence considérée.

Un programme écrit en langage Fortran a été dépélafin de réaliser cette optimisation. Il
utilise la méthode du simplexe grace a un algomhournit par Numerical Recipes.

A partir des valeurs identifiées, il est alors ploiesde calculer le déphasage entre la force et
le déplacementd=az—a1), puis I'ensemble des propriétés viscoélastiques.

2.3.2 Détermination d’une valeur seuil pour le critére

La méthode inverse, utilisée pour l'identificatides parameétres, fait appel a un critére qui est
minimisé au sens des moindres carrés. Il traduihiVeau d’adéquation entre la courbe
expérimentale et la courbe identifiée. Il est néags de déterminer un seuil en dessous
duquel le niveau d’adéquation n’est pas suffisargoair lequel les parameétres identifiés ne
peuvent étre retenus.

La détermination de cette valeur seuil n'est pagriari, évidente. En effet, plusieurs
parametres peuvent étre a 'origine de la dépriéciatu critere. Des parametres liés au mode
de calcul du simplexe : le simplexe trouve un mimmlocal, il faut alors €élargir les plages a
explorer afin de trouver le minimum global. D’aggarametres liés a la nature des courbes a
identifier : signaux fortement bruités, déformés...

Pour s’affranchir des problemes de minima localidtemtification des parametres est gérée
en plusieurs étapes au cours desquelles I'estimatita précision des paramétres a identifier
sont définies judicieusement. Certains parametes/gnt étre « bloqués » a leur valeur
estimée a une certaine étape afin d’éviter queniplexe ne « s'égare » et tombe dans un
minimum local.

Une fois ce probleme de minimum résolu, la valeucitére ne dépend plus que de la qualité
des signaux expérimentaux. |l s’agit donc de détermune valeur seuil a partir de laquelle
les parameétres identifiés ne peuvent étre reteAusdela de cette valeur, les signaux
expérimentaux sont tellement bruités qu'’il n’esisppossible d’identifier des paramétres qui
les représentent correctement.

Une premiére approche a consistée a générer demugiginusoidaux avec un bruit aléatoire
ou ponctuel a partir de sinusoidales parfaites.dagameétres sont identifiés avec la méthode
du simplexe. La valeur du critéere est mise en fedealavec 'exactitude des parameétres
identifiés (Figure llI- 16).

Il en ressort que d’une maniére générale, pourvaé=urs de critére inférieures a4 des
paramétres identifiés sont pertinents. Quelque#igleur du critére est plus élevée qué 10
et les parametres identifiés sont cependant satsits. Pour ne prendre aucun risque, la
valeur seuil du critére est fixéeGuax =10% Tous les paramétres identifiés avec un critére
plus élevé sont rejetés, une vérification graphiegst alors réalisée pour ces valeurs
litigieuses.
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Parametres des sinusoides parfaites
Yl FO a; Y2 HO a, f
0.5 2.1 3.1 0.005 0.7 3.3 5
Parametres identifiés par le simplex Critere
Bruit aléatoire 10% 0.503 21 3.1 0.0053 0.7 3.3 5 3.00E-04
Bruit aléatoire 50% 0.504 1.91 3.13 0.0128 0.66 -2.93 5.01 1.82E-01
Bruit ponctuel faible 0.481 2.07 3.10 0.0042 0.71 3.3 5 9.26E-03
Bruits ponctuels forts 0.501 1.63 2.85 -0.0105 0.23 3.05 491 1.94E-01

Figure IlI- 16 : Identification des parameétres a pér de signaux bruités

- 137 -



Chapitre I

2.4 Correction des valeurs de déphasage identifiees

Par la méthode inverse qui vient d’étre décriteusneommes en mesure d’identifier les

parametres régissant I'équation des courbes de ftrde déplacement et donc d’en déduire
la valeur du déphasage qui existe entre ces degnawsx. Or, les valeurs de déphasage
identifiées résultent de trois contributions :

= viscosité de I'échantillon

= viscosité de I'eafpuisque I'échantillon est sollicité dans I'eau) ;

» inertie du systemémesures perturbées par la résonance).

Evidemment, seule la part due a la viscosité denéatillon nous intéresse. Nous allons donc
voir comment a partir d’'une valeur brute de dépbesd est possible d’en ressortir une

valeur qui se rapporte uniquement a la viscositéédbantillon.

2.4.1 Mesures dans l'eau

L’eau posséde une viscosité non négligeable. Eletigpe donc certainement a
I'amortissement des oscillations de I'échantillesté. De plus, I'eau de I'aquarium n’est pas
stagnante, un courant de circulation existe, ddsitences peuvent apparaitre. Il peut étre a
I'origine d’une poussée ou une dépression, quupeeties forces mesurées.

Le déphasage d’'un échantillon de laiton est medaré l'air, dans I'eau stagnante et en
circulation, le tout a température ambiante et mbiiérentes fréquences. Le laiton est choisi,
car il est un matériau purement élastique, sa d&pd@mortissement est nulle quelles que
soient les conditions. Les mesures sont synthétiséela Figure IlI- 17.

Tan &

v——i—v Eau sans circulation (20°C)
2006 [ &'~=="Eau avec circulation (20°C)
o—F— air (ambiant)

~0.09 frrmmmmee e b b .

10 1 0.1 0.01

Fréquence (Hz)
Figure IlI- 17 : Influence de la viscosité de I'easur la mesure du déphasage
L’amortissement di a la viscosité de I'eau ne serplls crucial. Par contre le bruit apparait

plus important que pour les mesures effectuées tams La transmission du bruit est
certainement favorisée dans I'eau. Si 'effet devikosité de I'eau sur I'amortissement ne
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semble pas majeur, celui des mouvements de I'eeul@ion) se révele important. L'effet
de la circulation de l'eau est bien visible poursdigéquences supérieures a 0.3Hz.
L’expérience est reproductible, on constate demtians de déphasage d’amplitude similaire
a partir de cette fréquence. Le sens des pertortzatet 'amplitude pour une fréquence
donnée restent variables. Ces perturbations peutraiexpliquer par la coincidence de la
fréquence de sollicitation avec la fréquence desbitbons de I'eau.

Il est donc impossible de déduire directement @aalcul I'effet de I'eau sur le déphasage.
Par contre, ces perturbations étant parfaiteme&ata@tes, en effectuant une analyse sur un
grand nombre de périodes, nous pourrons nous elffiratie cet effet perturbateur qui sera de
ce fait moyenné a une valeur proche de zéro.

Dans le but de déterminer le nombre de périodesssaages pour une identification des
parametres la plus pertinente possible, un trag@halyse et de traitement de signaux
expérimentaux a été réalisé. L'analyse est bagéagesusignaux récoltés pour des échantillons
de bois dans les conditions expérimentales classi(pans un bain avec circulation de I'eau).
Les signaux sont formés du signal de force et dmaside déplacement, chacun étant
constitué de 2000 points et d’'un nombre de péribakas defini.

Ce travail est divisé en deux volets. Une analys& fes fréquences supérieures a 0,3Hz, ou
le nombre de périodes, support d’identificationjt quermettre de lisser le bruit di a la
viscosité de I'eau. Une seconde analyse pour é&piénces inférieures a 0,3Hz, ou les effets
de I'eau sont négligeables et pour lesquellest ipesférable de réduire le nombre de périodes
dans un souci de gain de temps.

= Fréquence inférieure a 0.3 Hz :

A partir d'un méme signal composé de 5 périodegntyour fréquence 0.01Hz, les
parametres sont identifiés a I'aide du simplexeleetléphasage en est déduit a partir de
chaque période considérée individuellement.

Période tand critére
1 0.017 8.4.10°
2 0.060 4.4.10°
3 0.052 4.5.10°
4 0.060 3.8.10°
5 0.065 3.3.10°

Tableau IlI- 3 : Détermination du coefficient de pie par méthode inverse a partir de
chaque période d’un signal formé en tout de 5 pé&les

Le Tableau IlI- 3 montre que les résultats trouvaésent fortement d'une période a l'autre
(tand variant entre 0.017 et 0.065). Pour la premiergogé, le critére est quasiment doublé
par rapport aux autres périodes. Il s’agit d'unegigae sur laquelle les signaux sont
particulierement bruités. Mais il est tout a fadspible que pour une période donnée, le critére
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soit faible mais que les parametres soient moimpsésentatifs du signal de base. Ceci
confirme ce qui a été dit auparavant, il n'est pgisonnable d’envisager d’identifier le

déphasage a partir d’'une seule période.

Il s’agit donc de savoir sur combien de périodetefitification doit étre basée afin d’obtenir
la valeur la plus pertinente. La démarche est géalicette fois-ci en considérant
simultanément 2, 3, 4 puis 5 périodes.

Nombre de périodes tand critére
2 0.059 4.2.10°
3 0.059 4.3.10°
4 0.058 4.3.10°
5 0.059 4.25.10°

Tableau IlI- 4 : Détermination du coefficient de pie par méthode inverse en fonction du
nombre de périodes (fréquence du signal 0.01 Hz)

L’identification des parameétres est d’autant plusligieuse que le nombre de périodes
composant le signal est élevé (Tableau IlI- #our des raisons de compromis
précision/temps et pour des fréquences inférieur@s0.03 Hz, les parametres seront
déterminés systématiquement sur 2 périodes.réduisant ainsi le nombre de périodes, on ne
perd pas d’'information et le gain de temps est uraje

» Fréquence supérieure a 0.3Hz :

Pour des fréquences plus élevées, afin de lisskruié di a la présence de I'eau, il parait
judicieux de se baser sur un nombre de périodesriamt pour identifier les paramétres des
signaux. Chaque signal étant formé de 2000 pommbsis avons choisi d’effectuer nos
acquisitions sur 20 périodes, chaque période ess définie par une centaine de points. A
partir d’'un signal formé de 20 périodes enregistr€0 Hz, les parametres sont identifies a
partir de chaque période prise individuellement. deefficient de perte trouvé pour les
différentes périodes varie entre 0.123 et 0.138r ples criteres du méme ordre de grandeur.
Ces écarts traduisent I'expression du bruit expémiad. Afin de vérifier la pertinence du
choix de 20 périodes, les parametres sont suceessivt identifiés a partir de 2,3,...20
périodes.

Le Tableau llI- 5 montre que le critére est Iégartrsupérieur pour une identification basée
sur 20 périodes. Le lissage du bruit implique foreat une moins bonne superposition des
courbes expérimentales et identifiées a I'originecdtte augmentation.
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Nombre de périodes tand critére
1 0.127 4.6.10°
2 0.133 4.7.10°
3 0.133 4.0.10°
4 0.133 4.3.10°
5 0.132 4.2.10°
10 0.130 4.3.10°
15 0.129 4.410°
20 0.129 5.4.10°

Tableau IlI- 5 : Détermination du coefficient de g par méthode inverse en fonction du
nombre de périodes (fréequence du signal 10 Hz)

2.4.2 Inertie du systeme

Dans le paragraphe précédent, nous avons vu quaedele analytique développé s’'avére étre
un excellent outil de simulation et de déterminatie la fréquence de résonance. Au-dela de
ce rble, le modéle peut étre exploité différemnpmir corriger les mesures perturbées par la
résonance (Figure llI- 18).

Ainsi, en injectant dans le modeéle les valeursdsate force et de déplacement mesurées par
le WAVE', le modéle est capable de dissocier la part deadéme due a l'inertie du systéme
de celle due a la viscosité de I'échantillon.

Outil de prédiction Outil de correction
Données d’entrée Propriétés du matériau (E’, E"), Himesurées par le dispositif
Données calculées F(w) tand affranchi de la résonance
H(w) & résonance

Figure IlI- 18 : Les utilisations possibles du modele

Classiquement, on considere que les mesures slatiiespour des fréquences inférieures au
dixieme de la fréquence de résonance. L'idée egtilider le modele pour corriger les
mesures réalisées au-dela du dixieme de la résermamndécorrélant la part du déphasage due
a I'échantillon de celle due a I'inertie du systerae effet, le pic de résonance apparait pour
certains échantillons en dessous de 30Hz. Gracmalele, il est possible de corriger les
valeurs expérimentales enregistrées jusqu’a envifbiz.

La validité de la correction est dans un premipie testée sur un échantillon de laiton.

Le coefficient de perte est mesuré sur un échantdle laiton. La fréquence de résonance est
mesurée autour de 44Hz. Nous pouvons constaterlepievaleurs de déphasage sont
aberrantes a partir de 4 Hz (Figure Ill- 19).

Le modéle est utilisé pour corriger I'erreur duka@aésonance et on contate sur le graphique
de la Figure IlI- 19 gu’il est capable de redredaarourbe du coefficient de perte.
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0.02 :

| = — —=8& tand mes
! | | ! e+ — — @ tand corrigé
-0.02 [ : . :

tand

-0.06 |

-0.10 b — —
100 10 1

0.1 0.01 0.001
Fréquence (Hz)

Figure IlI- 19 : Correction du coefficient de pertperturbé par la résonance a I'aide du
modele analytique pour un échantillon de laiton

Le graphique suivant (Figure llI- 20) regroupe tésultats expérimentaux et les corrections
effectuées a I'aide du modele pour un échantilleiCtiéne.

A~
020l % 10 Hz
. /
l Correction des valeurs J
mesurées avec le modele Vs
015 N 5 Hz
m 13}
c
]
|_
1Hz
0.10
0.05 - - -
0 25 50 75 100
Température ()
Figure I11- 20 :

Exemple de correction des mesurds coefficient de perte pour un essai
multifréquence réalisé sur un échantillon de Chéne
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La Figure llI- 20 montre bien que plus la fréquenogmente, plus l'influence de l'inertie sur
I'amortissement est grande et donc plus la cooeast importante.

Bien évidemment, la fréquence de résonance aveéchantillon viscoélastique varie en
fonction de la température, du tempA&insi, la correction s’étend sur une plage de fesme
plus ou moins vaste en fonction de I'échantilloouiPl’échantillon considéré la correction est
effective au-dela de 3Hz pour une fréquence denegsre autour de 30Hz.

Plage de mesure
A
/ N
Mesures
corrigées
100 10 1 0.1 0.01 0.001
Fréquence (Hz)

Figure llI- 21 : Etendue de la plage de mesure erfluence

La Figure lll- 21 montre I'étendue de la plage desore en fréquence du systéme WAVE
Grace aux corrections apportées par le modeélet dapable de couvrir quasi-intégralement 4
décades.

Capteurs (force et
déplacement)

F =Y, +Fysin(wt+ ay)
H =Y, + Hysin(wt+ a,)

v

Conditionnement,
amplification et capture
des sighaux

v

Traitement
numérique
des données

|

Parameétres identifiés

Excitations mécaniques V. F g Y. H o o
dynamiques (Y1, Fo, 1:¢2, 0,02,%)

Correction des
valeurs (résonance)

v

tand, E', E”

Générateur de
fonction

U =U, sinwt

Ampli. Op.

Pot vibrant

Figure IlI- 22 : Fonctionnement de la chaine d’angke et de traitement des données
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La Figure IlI- 22 résume le principe de fonctionmendu systéme WAVE de I'élaboration

et de la modulation des signaux sources jusquatetent des données, en passant par le
traitement du signal.

Ce schéma illustre I'étendue et la diversité debkdd a accomplir pour mesurer proprement

les propriétés viscoélastiques d’'un échantillonbdés. Face a cette multitude et a cette

diversité d’actions, le concept de pilotage autagu&t s'impose naturellement.

Il est bon également de préciser que des mesueesbaayage sur I'ensemble de la plage de
fréequence peuvent largement dépasser une vingtéieeires. Les mesures en routine sont

donc nécessaires et nous verrons dans le prochaagnaphe comment elles sont mises en
ceuvre.
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3 Pilotage du dispositif

3.1 Structure du programme

Une interface Visual Basic a été développée afasslirer un pilotage autonome du dispositif
expérimental. Elle permet de piloter depuis un € différents appareils mis en jeu:
oscilloscope, générateur de fonction, thermocrypséantrale d’acquisition.

La communication avec ces différents appareilsagepfr I'intermédiaire de ports RS232,
grace a des controles ActiveX basées sur le « CoemioObject Model » (MSCom). Les
contrdles ActiveX utilisent I'interface OLE (Objetinking and Enbedding) de Windows
pour communiquer avec leur environnement.

Cette interface permet un pilotage automatique idpoditif pendant I'expérimentation et
réalise également une partie du traitement desé&bmrelle rend le dispositif expérimental
completement autonome et permet de réaliser degrasesn routine.

Pour l'identification des parameétres par méthodelise, un programme a été développé en
Fortran. Il utilise un sous-programme fournit paMNumerical Recipes, basé sur la méthode
du simplexe. Une DLL (Dynamic Link Library) perna faire appel au programme fortran a
partir de Visual Basic et assure ainsi l'identifioa des parametres au fur et & mesure des
acquisitions de données.

3.2 Mode de fonctionnement

Au début de I'expérience, I'opérateur doit saisiplotocole expérimental voulu (fréquences,
nombre et nature des paliers ou rampes de temp&rajull lance ensuite le programme, et
tout se déroule automatiquement sans la moindegviention de I'opérateur. Il ne lui reste
plus qu’une fois I'expérience terminée, a récupémerfichier de données traitées. Dans ce
fichier, on dispose directement des courbes E’sf|,TE"=f(T, w), tamd=f(T,w).

L'utilisation du pilote est relativement souple pktrmet de choisir parmi plusieurs protocoles
prédéfinis : palier de température avec fréquemigue ou balayage en fréguence, rampe de
température avec fréquence unique ou balayage éguence...ou bien de construire des
protocoles sur mesure.

Données d’entrée :

= choix de la ou des température(s) : niveau (5 &95falier ou rampe.

» choix de la ou des fréquence(s) de sollicitatio®@2 Hz a 10 Hz). Le programme opte
pour I'asservissement en force ou non selon lauggge de sollicitation.

= choix de la force appliquée a I'échantillon : 0.1GN. Le réglage de la force en fonction
de la nature de I'échantillon. L'objectif est destexr dans le domaine viscoélastique
linéaire (déformation de 0.01 a 0.1%), a un nivdawcontrainte largement inférieur de la
contrainte de rupture. Le niveau de déformatioteresnstant au cours d’un essai.
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'opérateur peut également choisir de réaliserelesais a une contrainte moyenne nulle.

La position de I'échantillon est dans ce cas réglébaque instant de maniére a ce que la
contrainte moyenne appliquée a I'’échantillon saolten
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Figure IlI- 23 : Apercu du logiciel de pilotage
La Figure IlI- 23 donne un bref apercu de la femé I'interface d’acquisition.

Acquisition et traitement des données :

Pour chaque température et fréquence programmeegpropriétés viscoélastiques (E’, E”,
tand) de I'échantillon sont mesurées. Une fois la terajpde de I'eau stabilisée a la valeur
désirée (au dixieme de degré pres), et apres att@éndu la mise a température de
I’échantillon (2 a 3 minutes), les signaux de foeteléplacement sont enregistrés et analysés.
Pour chaque mesure, la température enregistréelaesempérature donnée par un
thermocouple situé a proximité de I'’échantillon.

Chaque signal (force et déplacement) est déefinRpa0 points et par un nombre de périodes
variable selon la fréequence (Tableau llI- 6). Assles de 0.5 Hz, le nombre de périodes est

multiplié afin de lisser le bruit lié a l'influencede la circulation de I'eau sur la valeur du
déphasage.
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Fréquence (Hz) Nombre de périodes

10 20

5 20

1 20

0.5 20

0.1 4

0.05 2

0.01 2
0.005 2

Tableau IlI- 6 : Nombre de périodes utilisées polidentification des parametres en
fonction de la fréquence

La DLL permet d'utiliser le programme en Fortrangiionplexe depuis Visual Basic.

Le déphasage identifié est alors corrigé ; la gardéphasage da a l'inertie du systeme est
retranchée. A partir de cette valeur de déphasag@eé et des dimensions de I'échantillon,
les propriétés viscoélastiques (E’, E”, &usont calculées.

Données de sortie :

Un fichier texte est sauvegardé a la fin de chagaeipulation. Il fait état de la durée des
essais, des parametres d'entrée et de I'ensemide vdkeurs calculées pour chaque
température et chaque fréquence (coefficients dpstié&ns de force et déplacement,
déphasages, module de perte et module de stockage).

De plus, pour chaque mesure, il est établi undichui comprend les coordonnées des 2000
points des signaux de force et déplacement, ain® tpus les parametres d’entrée
(température, fréequence, amplitude et forme duasigource) et tous les parametres mesuréees
(température thermocouple, amplitude signal foaoeplitude signal déplacement, fréquence).
Ce fichier est une sécurité. Il permet d’effectder nouveaux calculs lorsque le critere du
simplexe a été rejeté.
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Conclusion

Dans ce chapitre, les méthodes de traitement etalyse des données récoltées par le
WAVE' ont été présentées. La vigilance dans ce domatrreiae. Les mesures harmoniques
en milieu aqueux présentent, en effet, de nombsedskcultés et quelques pieges qu’il est
bon d’identifier et de déjouer.

Nous avons vu I'importance des phénomenes de raserau sein des systemes vibratoires et
pris conscience des effets perturbateurs qu’ilsveetu provoquer sur les mesures des
propriétés rhéologiques. Le modele analytigue ddpd montre lintérét majeur de
développer ce type d’outils en paralléle du didfoskpérimental. Au fur et & mesure de
I'évolution et de l'avancement de la réalisation dispositif expérimental, le modele a
d’abord permis de déceler les points critiquesq@iences de résonance), d’optimiser le
dimensionnement de certains éléments (mors decisatiion, éprouvettes), puis de corriger
les mesures expérimentales.

En effet, nous avons constaté que le déphasage leatsignaux de force et de déplacement
recueillis au niveau de l'oscilloscope integremidrcontributions, 'amortissement dd a la
viscosité de I'échantillon, les perturbations liéek circulation de I'eau et le déphasage lié a
I'inertie du systeme. Evidemment, seule la prem@etribution nous intéresse. Ainsi, une
fois la valeur du déphasage identifiee, le modelayeique permet de dissocier la part du
déphasage due a I'amortissement de I'échantillotadgart due a l'inertie du systeme. Le
modele s’integre donc parfaitement dans la chaéneaitement des données, ou il trouve tout
son sens.

Il convient enfin d'insister sur le choix de la meétle de détermination du déphasage qui
conditionne en grande partie la justesse des nmesuaeméthode choisie, méthode inverse
avec minimisation de la fonction objective pardatithme du simplexe, apparait comme une
solution fiable et robuste.

Aprés avoir décrit précisement le fonctionnemenndee appareil de mesure, il est de bon
godt de s’intéresser aux mesures effectuées shoite Le chapitre suivant synthétise les
principaux résultats recueillis au cours des degsampagnes de mesures.
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Analyse mécanique dynamique du bois vert dans bngransverse jusqu’a 95°C

Introduction

Le bois est un matériau complexe, les chapitrexcéolents ont décrit les dispositions
particulieres adoptées au niveau du matériel exygdrial pour répondre a ces spécificités.

Le présent chapitre est dédié aux résultats delbéation du dispositif WAVE. Dans un
premier temps, quelques mesures comparatives @fiestavec un appareil du commerce
permettent d’évaluer le niveau de précision et eldopmance de cet appareil. La deuxieme
partie du chapitre est consacrée a la descripfianalyse et la synthése des données
expérimentales récoltées au cours de diverses cprapale mesures effectuées sur le bois.
L’'objectif de ces difféerentes campagnes de meswess de collecter un maximum
d’'informations sur les propriétés viscoélastiquesgdelques essences couramment utilisées
dans les procédés industriels en Europe, afin @éexxdomprendre leur comportement différé
étroitement lié a la température et a la tenewaen Les résultats sont discutés en fonction de
I'essence du bois, de I'anatomie, de l'organisatarplan ligneux, de la direction matérielle
et de la composition biochimique.

Le référentiel des caractéristiques du bois ainsiermues, devrait permettre a terme
d’alimenter un modele de comportement rhéologiqumirpce matériau relativement
complexe. Nous tenterons également a travers gethd apporter un éclairage nouveau sur
la question de I'équivalence temps-températureyesaudiscutée pour le bois.
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1. Vers une validation du dispositif WAVE "

Les travaux de Hageet al (1994) montrent avec quelle prudence il fautiséil les résultats
expérimentaux issus d’appareils commerciaux de MA. Ainsi, dans le cadre de ce
travail de these, il nous est apparu intéressaobdgarer les résultats de mesures réalisées a
l'aide du dispositif WAVE et d’'un appareil du commerce : un DMA.

Avant d’'aborder cette étude comparative, nous [@op® au lecteur quelques mesures
réalisées sur des métaux et des polymeres homoderepropriétés de ces matériaux sont
bien connues, les résultats obtenus avec le WAMEmettront de juger la pertinence et le
niveau de précision du dispositif.

1.1 Quelques mesures sur des matériaux connus

Le chapitre bibliographique a illustré la grandeafailité inhérente au matériau bois. Dans un
premier temps, nous avons effectué un certain nend@ mesures sur des matériaux
homogenes. Il est bon de préciser que méme pounmatsiaux homogenes, il existe toujours
une variabilité liée aux aléas de fabrication, tdelsage, a la nature des matiéres premieres...

1.1.1 Répétabilité et stabilité des mesures

La répétabilité représente I'étroitesse de I'accentte les résultats de mesures successives
d’'une méme grandeur effectuée avec la méme méthbdes mémes instruments a des
intervalles de temps assez courts. Dans cetteumptlg facteur de perte d’'un échantillon de
laiton a été mesuré toutes les minutes, tous leanpdres, autres que le temps, restant
constants. La Figure V- 1 montre que les valewrdadteur de perte mesurées sont proches
de zéro, de l'ordre de TO Pour un matériau purement élastique, le déphasmsge
théoriqguement nul. Seulement, il n'existe pas edadint de matériau purement élastique, tous
présentent, a des degres divers, des propriétésalastiques. Cette valeur de déphasage non
nulle renferme donc cette part de viscoélasticad échantillon mais également les erreurs
dues a lI'imperfection des encastrements.
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Figure V- 1 : Répétabilité des mesures de taiun échantillon de laiton réalisées avec le
WAVE'

Au cours du temps, les mesures varient peu, I'égpg est relativement faible (2,08:30Le
niveau de répétabilité est satisfaisant. On pensidérer que les valeurs de déphasage sont
valables & 2.18prés.

La stabilité du dispositif WAVE a également été vérifiée en effectuant des mesurese
méme échantillon de laiton a plusieurs heureseluatles. Rappelons que la stabilité qualifie
la capacité du systeme de mesure a conserver gsemances pendant une longue durée. Les
résultats sont du méme acabit. Au cours des difféseannées d’exploitation du dispositif,
des mesures ponctuelles sur cet échantillon onmtipate vérifier la stabilité du dispositif.

1.1.2 « Justesse » des mesures

Dans les chapitres précédents, nous avons vu gtesttes précautions permettant de limiter
les erreurs ont été prises a chaque étape. Ibestmaintenant intéressant d’évaluer le niveau
de justesse de l'appareil dans son ensemble. Liegemmise lors des mesures résulte de
toutes les causes pour chacun des résultats deran@ssi isolément. Pour déterminer une
erreur de mesure, il faut connaitre la valeur ewa(par définition théorique), que I'on
cherche a mesurer. Nous proposons ici une détetiorindes propriétés viscoélastiques sur
un polymeére synthétique : le Polychlorure de VingR/C). Un échantillon de PVC a été
soumis a un essai multifréequences. Les Figure 1€t Bigure 1V- 3 présentent les résultats
obtenus.
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Figure IV- 2 : Evolution du module de stockage d’ugchantillon de PVC en fonction de la
température pour diverses fréquences
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Figure IV- 3 : Evolution du facteur de perte d’'unahantillon de PVC en fonction de la
température pour diverses fréquences

La Figure IV- 2 met en évidence une chute brusquenddule de stockage a partir de 70°C.

A partir de cette valeur, l'influence de la fréquerde sollicitation est perceptible. Le module
de stockage, d’environ 2GPa, a température ambigsttéégerement supérieur au module
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d’Young déterminé par des tests de traction surmaehine d’essais pour un échantillon
provenant de la méme plaque de PVC (1.7 GPa).

La Figure IV- 3 permet de visualiser I'évolution doefficient de perte en fonction de la
température. Le graphe laisse entrevoir la pasieeradante d’'un pic correspondant a la
transition vitreuse du polymere considéré. Cetteezee traduit par une forte chute des
propriétés de rigidité, comme nous avons pu le saia Figure 1V- 2.

Les mesures de force et de déplacement permettnuéder aux propriétés viscoélastiques
de cet échantillon sont délicates dans la zoneraigsition vitreuse et au-dela. En effet,
I’échantillon devient caoutchoutique, sa rigiditaute, et la faible épaisseur (3 mm) de celui-
ci ne lui permet pas de garder sa forme propreugeltampérature. Pour palier a ce probléme,
il conviendrait d’augmenter la section de I'échboni afin d’augmenter sa rigidité.
Malheureusement, dans ce cas, I'hypothése poutseragt plus respectée. Malgré tout, on
devine la valeur de Tg aux environs de 80°C, powe fiéquence de 1Hz. Ce pic apparait
pour des températures d’autant plus faibles qudrdgquence est basse. Ces résultats
expérimentaux sont en parfait accord avec les dmnmébliographiques du Handbook of
Chemistry and Physics (David R. Lide, 1993-1994)gtipule une température de transition
de 81°C.

Par ailleurs, nous pouvons constater une bonneuatéqg entre les résultats issus du WAVE
et ceux présentés sur la Figure IV- 4, issues demabs techniques d’'un constructeur de
DMA, pour un échantillon de PVC. Les courbes dedtaont comparables. Par contre, |l
existe une différence importante au niveau de lawadu module avant Tg. Il semble que
I'erreur commise soit plus importante que dansenoés.

Par ailleurs, il est tout de méme important de ipegcque dans ce genre d'étude, nous
accordons davantage d'importance a la précisiomadealeur de Tg qu’a la justesse des
modules de stockage. C’est davantage I'évolutitative des propriétés que la valeur absolue
de celles-ci qui nous intéressent.
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Figure IV- 4 : Mesures de I'évolution de E’ et dartden fonction de la température pour
un échantillon de PVC a une fréquence de 1Hz, d’apides documentations techniques de
Triton Technology (DMA Titec 2000)

D’aprés les données des constructeurs de DMA, lgsubons instruments commerciaux, et
dans le meilleur des cas, une précision de I'oddre ou — 5% peut étre atteinte. C’est le cas
de tests réalisés en flexion 3 points avec degbalacier pour la calibration. Tous les autres
modes présentent un niveau d’erreur plus import#intaux mors, aux encastrements
imparfaits et la géométrie des échantillons. Cecirmit étre rectifié en utilisant des mors tres
massifs et trés rigides en comparaison des écloastiMais ceci n’est pas envisageable dans
les essais harmoniques, a cause des effets deti€ind apparait que le niveau d’erreur
commis dans les essais de flexion encastrée estétliaire entre les essais de tension (le cas
le plus favorable) et de compression (le pire de3.dRead & Duncan (1981) précisent que ce
niveau d’erreur peut atteindre 20%.

Hagenet al. (1993) illustrent ces propos a l'aide d’'une étedeparative menée a l'aide de
deux appareils DMA du commerce différents. Les meswes propriétés dynamiques en
tension et les valeurs de Tg déterminées sur dutdaouc présentent des écarts sensibles.
Des différences au niveau de la rigidité des mat&rsont constatées. Elles sont attribuées a
des géométries d’échantillons incorrectes conduiganonsidérer I'échantillon plus rigide
gu’il ne l'est. Cette comparaison met égalemenéwdence des différences de température
de transition vitreuse pouvant atteindre 14°C eldsedeux appareils. Ces différences sont
dues a des erreurs de référence ou d’étalonnage.&aes résultats et en comparaison aux
appareils commerciaux, nous pouvons affirmer qu&/A&/E" présente un niveau de justesse

satisfaisant.
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1.2 Mesures comparatives DMA / WAVE ' sur des échantillons de bois
Nous proposons dans ce paragraphe une étude cdivgparenée sur le matériau bois a
l'aide du dispositif WAVE et d’'un DMA du commerce. Auparavant, quelques ipiges
concernant le niveau de contrainte et la géoméé&seéchantillons sont apportées.

1.2.1 Quelques considérations préalables

Notre travail a pour but d’étudier le comportemeistcoélastiqgue du bois dans le domaine
linéaire. Afin de s’assurer de la linéarité du domeade sollicitation envisagé, I'évolution du
déplacement en fonction de la force appliquée an&gurée pour un échantillon de bois, a
diverses températures (6, 35, 65, 95°C) représeesade la plage d’expérimentation, a partir
d’essais harmoniques a une fréquence de 1 Hz.

6

= +11.2x" +0.0257, r*=0.999

a

y = +9.45x" +0.131, r*=0.998

y = +6.17x" +0.184, r*=0.999

Force (N)

R A A A GG V= +2.57x" 40,132, ’=0.998 ]

0 0.4 0.8 1.2

Déplacement (mm)

Figure IV- 5 : Vérification de la linéarité du domiae de sollicitation (fréquence de
sollicitation : 1 Hz)

Les résultats (Figure IV- 5) montrent que les mestiaites par I'appareil dans l'intégralité de
sa plage de fonctionnement restent dans le domvéneélastique linéaire. Néanmoins, nous
pouvons remarguer que les droites ne passent plukopgine pour les fortes températures.
Cette dérive de I'ordonnée a l'origine visualis&eal’augmentation de la température n’est
pas a accorder au matériau mais a attribuer arieedde I'offset du capteur de force due a la
température (1.5 % de 'EM par 60°C).
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D’autre part, des éprouvettes isocontraintes sarfois utilisées dans ce mode déformation a
simple encastrement. En effet, leur forme spéatfigeiargie au niveau de I'encastrement,
permet de réduire I'écrasement de I'échantillontyfe de configuration présente également
'avantage majeur de faire subir la méme déformnmaéictoutes les sections de I'échantillon
(atout majeur surtout dans le domaine de solliomahon lin€aire). Les mesures de rigidité
réalisées sur des éprouvettes parallélépipédiquesisa@ontraintes pour un méme
échantillonnage de bois sont du méme ordre de guaintles résultats sont synthétisés dans
I’annexe 1V. Pour des raisons de facilité d’'usinage, nous swvdilisé des éprouvettes de
forme parallélépipédique.

1.2.2 Matériel végétal et échantillonnage

Apres ces considérations préalables, intéressams-ad’objectif principal de cette partie :
I'étude comparative WAVEDMA sur des échantillons de bois.

La variabilité est un caractere tres important datémau bois. L'échantillonnage est donc
crucial dans cette étude comparative. En effetétdsntillons testés sur les deux appareils
doivent étre sensiblement identiques. Ainsi, lerél@agus silvatica a été choisi pour sa
bonne homogénéité. Il s’agit d’'une essence a pdifss, a grain moyen et fil droit. Les
échantillons ont été prélevés sur un méme arbréjéire, d’environ 60 ans provenant de la
forét de Brin en région nancéienne. Deux sérieshdigtillons ont été débitées. La premiere
dans la direction radiale, la seconde dans la titire¢angentielle. Pour chaque direction, les
échantillons sont découpés au sein d’'une méme aféicéret au niveau des méme cernes
d’accroissement, nous parlerons d’échantillons pumegFigure 1V- 6). La largeur des cernes
d’accroissement est relativement réguliere

Direction radiale

Direction tangentielle

Figure IV- 6 : Détails de I'échantillonnage

Les échantillons ont été debités sur l'arbre quedqiours aprés l'abattage et ont été
immédiatement plongés dans I'eau dans un récipiemhétique placé au réfrigérateur, afin de
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limiter le risque d’attaque fongique. Les éprouegtont alors été testées dans les jours qui
suivent pour limiter les effets de la dégradationnthatériau. Les dimensions des éprouvettes
sont 35x11x4 mrhpour le DMA et 100x11x5 mirpour le WAVE.

1.2.3 Dispositifs et protocole expérimental

Un DMA (Analyseur Mécanique Dynamique) 2980 de krque TA Instruments a été utilisé

pour effectuer cette comparaison (Figure IV- 7).tgee d’'appareil a été choisi pour mener
cette étude comparative car une grande partie daségs expérimentales collectées en
analyse mécanigue dynamique pour le matériau boig &té grace a des DMA. Citons

qguelques travaux majeurs : Salmén 1984 ; Ked#leyal, 1987 ; Olsson & Salmén, 1992 ;

Obatayet al, 2003. Néanmoins, comme nous l'avons largemaniraenté auparavant, ces

appareils commerciaux ne sont pas adaptés a @taipécifictés du bois. Par exemple,
'instrument en question ne possede pas de chamibw&onnementale ; le contrble de

I’'humidité est donc impossible.

Figure IV- 7 : DMA utilisé pour les essais comparts

Pour pallier ce probleme, les échantillons ontestéeloppés dans un papier cellophane qui
permet de maintenir les échantillons saturés dufarpérimentation. Cette méthode est
relativement efficace, puisque I'on constate qepertes en eau sont négligeables au cours
d’'un essai (moins de 3 a 4% de perte en massayi ceaffecte que I'eau libre située dans les
lumens des cellules). Afin de se rapprocher au sieumode de déformation utilisé pour le
WAVE', les échantillons sont testés dans le cas du DRNAlexion double encastrement :
une extrémité de I'échantillon est encastrée aaanivd’un mors fixe, I'autre est sollicitée par
un mors mobile (Figure IV- 8). Les échantillons tsdonc testés dans une configuration
simple et double encastrement, respectivement|pdMAVE et le DMA.
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Figure 1V- 8 : Configuration géométrique des échalivns dans le DMA

Pour chaque direction matérielle, 5 échantillonst destés sur chaque appareil. lls sont
soumis a des essais multifréquences (0.01 a 1@#&im une plage de température s’étendant
de 5 & 95°C pour le WAVEet de 35°C & 95°C pour le DMA, et & des niveauxaterainte
maximale de I'ordre de 0.2 a 0.6 MPa. Les propsiéiécoélastiques des échantillons (E’,
E”, tand) sont mesurées pour chaque fréquence choisie \eawide paliers isothermes
incrémentés tous les 5°C pour le WAVEL tous les 2°C pour le DMA. Pour le DMA, la
vitesse de chauffage entre les paliers de tempéras de I'ordre de 0.2°C.min

1.2.4 Reésultats et discussion

Les résultats sont abordés sous deux angles diffefdous effectuons dans un premier temps
une étude de la dispersion des mesures réaliséeshpgue appareil pour ensuite les
comparer les unes aux autres.

1.2.4.1Dispersion des mesures
Le (Tableau IV- 1) synthétise les mesures de modellstockage effectuées sur les différents
échantillons a l'aide des deux appareils. Pour whagchantillon, sont également précisés
I'infradensité et le niveau de contrainte maximypplajué.
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Direction Echantillons Moyenne | Ecart-type
E.; WT1 WT2 WT3 WT4 WT5
% Infradensité (kg.m-3) | 591 596 592 591 X 593 2.4
. g omax (MPa) 031 033 031 030 «x
L ~  |E'(MPa) 380 395 410 400 X 396 12.5
<§E % WR1 WR2 WR3 WR4 WR5
g |Infradensité (kgm-3) | 584 595 589 583 575 585 7.4
@ |omax (MPa) 048 0.57 055 050 0.61
E' (MPa) 500 545 650 625 520 568 66
g DT1 DT2 DT3 DT4 DT5
S |infradensité (kg.m-3) | 598 600 595 591 592 595 3.8
2  |omax (MPa) 025 021 021 021 0.20
<§t S |E(vPa) 508 536 512 510 530 519 13
[a) % DR1 DR2 DR3 DR4 DR5
S  |Infradensité (kgm-3) | 595 588 586 584 583 587 4.8
@ |omax (MPa) 039 0.38 035 0.30 0.37
E' (MPa) 832 742 861 X X 812 62

Tableau IV- 1 : Modules de stockage des differeathantillons de Hétre en fonction de la
direction matérielle et de I'appareil de mesureéfjuence : 0.1Hz, température : 40°C.

Les valeurs obtenues, en direction tangentielley pes différents échantillons testés par le
WAVE' (échantillons WTi, i=1,..,4) et par le DMA (échéions DTi, i=1,..,5) sont peu
dispersées. Les variations du module de stockagee des differents échantillons ne
dépassent pas 3% (écart a la moyenne). De mémenedenmontrent les Figure IV- 9 et
Figure IV- 10, l'allure des courbes du module decktge en fonction de la température est
relativement proche. La dispersion est un peu fglilée dans le cas du DMA.

600 : : : : 0.16

400 0.12

E' (MPa)
tand

200 0.08

0 ‘ ‘ ‘ ‘ 0.04
0 20 40 60 80 100

Température ()

Figure IV- 9 : Evolution du module de stockage at facteur de perte déterminés par le
WAVE' en fonction de la température, échantillons Hétdirection tangentielle, 1Hz
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Figure IV- 10 : Evolution du module de stockage @ facteur de perte déterminés par le
DMA en fonction de la température, échantillons Hét direction tangentielle, fréquence :
1Hz

Par contre, en direction radiale, la dispersionasgement plus importante. En effet, comme
le montre les résultats, les écarts entre deuxnéilbas peuvent atteindre plus de 20%, et ce
quel que soit I'appareil de mesure utilisé. Cesrtécae sont donc pas a attribuer au
fonctionnement des appareils, mais au matériamé@nae.

D’'une maniére générale, en direction radiale, laatian du module d’Young est non
négligeable, en se déplagcant du cceur vers I'écdirest bien connu que la structure et la
composition du bois juvénile sont différentes ddlesedu bois adulte. On considere
généralement que le bois juvénile constitue lepréfniers cernes d’'accroissement. Ainsi, on
comprend aisément qu’en prélevant des échantiionsne méme génératrice mais au niveau
de cernes d’accroissement différents, nous pouvoasurer des variations sensibles au
niveau des modules d’élasticité. Dans notre cas;oeime nous l'avons précisé dans la
description de I'échantillonnage, nous avons pois sle nous placer au niveau des mémes
cernes d’accroissement. Cette hypothese ne peatmimexpliquer les variations importantes

mesurées.

En outre, le Hétre est caractérisé par des raygneux épais, de 1 a 5 mm d’épaisseur. Dans
la direction radiale, ceux-ci peuvent étre congidétomme des éléments qui rigidifient le
bois. lls pourraient étre comparés a des fibresaenforcent la matrice d’'un composite. Ainsi,
le nombre, la taille et la position des rayons digx par rapport a la ligne neutre d’un
échantillon peuvent influer largement sur la valdurmodule d’Young (Figure 1V- 11). On
comprend aisément qu’en se placant au niveau deseméernes sur une méme génératrice,
le nombre et la taille des rayons ligneux peuveartev d’'un échantillon a l'autre, et ainsi
expliquer des variations du module de stockage.
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Limite de cerne

e ——— —— Ligne neutre

e — —|— Ligne neutre

————= Rayon ligneux
Figure IV- 11 : Représentation schématique des ragdigneux dans les plans RT et LR

Une analyse des échantillons au microscope élagtrera balayage a mis en évidence un
élément important, pouvant également expliquer ariigp ces variations de module non
négligeables d’'un échantillon a l'autre. Sur lesoépettes de la direction radiale, nous avons
remarqué a l'ceil nu, la présence de points fondés pu moins abondants. Une analyse
microscopique a révelé que ces points provenaientothstruction des vaisseaux par une
membrane, dans une zone du plan ligneux plus onsygande (Figure 1V- 12).

Gros Rayons ligneux

Vaisseaux obstrués

Taches foncées

Coupe RT Coupe LR

Figure IV- 12 : Vues microscopiques des vaisseatnstoués. (ESEM, LERMAB clichés
F.Huber)
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Ce phénoméne d’obstruction des vaisseaux pougsitliter d’'une réaction de l'arbre a des
pigdres d’insectes. Ce phénomene tend a rigidé®€chantillons dans le plan transverse. Le
nombre et la surface de ces zones étant aléawiwmeséchantillon a l'autre, le niveau de
renforcement des propriétés mécaniques est dorabiar

Les images réalisées a 'ESEM montrent bien qiktagit pas de thylles ni de perforations
scalariformes (Figure 1V- 12). Rappelons que ledléb sont des expansions membranaires
qui bouchent les vaisseaux, généralement au modeeld duraminisation. La formation se
fait lors d'une chute de pression a lintérieur dessseaux, qui provoque l'aspiration du
parenchyme voisin.

Il est important de préciser que ces taches nigtggas présentes sur les échantillons de la
direction tangentielle (examen visuel appuyé d’iggmicroscopiques).

Pour conclure cette partie qui traite de la digparges mesures, nous pouvons dire que pour
du bois «normal » (sans défaut majeur, ni singely, les propriétés des échantillons
jumeaux sont semblables. Evidemment, il convientetdr compte des spécificités du plan
ligneux de I'essence considérée (exemple : présdmcayons ligneux...).

Nous constatons que la dispersion des valeurégistdment plus importante pour le WAVE
que pour le DMA. Ceci est en partie attribué augasl du montage de I'échantillon
(contraintes d’encastrement).

1.2.4.2Comparaison WAVE / DMA
Intéressons-nous désormais aux différences erméggsentre les deux appareils. La Figure
IV- 13 qui reprend les valeurs moyennes et lestgtgpes synthétisés dans le Tableau IV- 1
illustre la tendance du DMA a trouver les échamtifl plus rigides que le WAVHL.3 fois
plus rigide en direction tangentielle, 1.4 en dicgcradiale).
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Figure IV- 13 : Module de stockage (0.1 Hz, 40°C)
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La Figure IV- 14 montre que cette tendance estlalguelle que soit la direction matérielle
et la température. La différence trouvée pour abamdillons sur 'ensemble de la plage de
température est en moyenne de 20 a 30%.
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Figure IV- 14 : Evolution des modules de stockagefenction de la température et de la
direction matérielle pour les deux appareils (frégnice : 1Hz)

Cet écart est représentatif des données obtenumsuaside la campagne pour I'ensemble des
échantillons, et pour 'ensemble des fréquencedédssll est bon de remarquer que, malgré la
différence enregistrée entre les deux apparess;defficients d’anisotropie sont relativement
proche : 1.54 pour le DMA et 1.43 pour le WAVE

Cette tendance du DMA a trouver les échantillonss pigides peut s’expliquer par deux

facteurs :

- le mode de déformation a double encastrement péoguex le DMA. Un des
encastrements est fixe, I'autre est mobile maistoidgse pas la rotation de I'échantillon.

- la géométrie des échantillons préconisée par le DidAespecte pas les hypotheses de la
Rdm (hypothéses « poutre », de Barré de Saint-\tenan

Les calculs de rigidité integrent ces imprécisiti@dss au mode de déformation, aux mors et a

la géométrie des éprouvettes grace a des facteursodections. Or ces facteurs sont

déterminés par éléments finis pour des matériaatrkoges, donc inadaptés au matériau bois.

La Figure IV- 15 présente I'évolution du facteurmite en fonction de la température, de la
direction matérielle et de l'appareil de mesure rpdaux fréquences: 1 Hz et 0.1 Hz.

Rappelons que pour un polymére, la température |lamurelle un maximum d’énergie est

dissipée correspond a la température de transiitneuse. C'est au niveau de cette

température que les mouvements principaux des ehai@ polymeéres sont effectifs. Pour le
bois massif saturé en eau, la transition principatecelle des lignines.
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D’aprés les données bibliographiques, le ramoliiesd de la cellulose amorphe et des
hémicelluloses se déroule en dessous de la terapgainbiante, celui de la lignine sur une
plage de température comprise entre 50 et 100°Carbellissement du bois localisé entre 75
et 85°C sur les courbes de la Figure 1V- 15 comadmlonc a la relaxation des lignines.
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Figure IV- 15 : Evolution du facteur de perte en fiction de la température et de la
direction matérielle et de la fréquence
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Pour les deux appareils et indépendamment de dmdree, le facteur de perte atteint une
valeur plus importante en tangentielle qu'en radiaPar contre, le DMA trouve une
température de ramollissement quasi-identique @ialeet tangentielle alors que le WAVE
montre une difference assez sensible. La températarramollissement en radiale a une
fréquence de sollicitation de 1 Hz (83°C) est un pks faible qu’en tangentielle (au-dela de
85°C). Dans la bibliographie, le peu de travaux djiférencie les deux directions du plan
transverse (Backman & Lindberg, 2001) confirmerst idances et sont, par conséquent, en
faveur du WAVE. La Figure IV- 15 montre que les remarques étafgimur une fréquence de
sollicitation de 1 Hz sont valables pour 0.1 Hz.eMiste une différence relativement
importante au niveau de la détermination de la &xatpre de ramollissement entre les deux
appareils. En tangentielle une différence de 4%Geregistrée entre le WAVH80°C) et le
DMA (84°C). En radiale, cette écart atteint 8°C°@6our le WAVE contre 84°C pour le
DMA).

Hagen et al. (1994) ont mis en évidence auparavant des prolsledee calibration de
température dans les appareils du commerce dedy@@MA, faisant remarquer la nécessité
de standardiser les procédures de calibration mMeérature. Dans notre cas, il semble plus
pertinent d’accorder davantage de crédibilité a@sumes effectuées par le WAVEEN effet,

la température de I'échantillon est déterminée dBesu a quelques millimétres de
I’échantillon a I'aide d’'un thermocouple correctathétalonné. Rappelons que dans le DMA,
I'échantillon est enveloppé dans un cellophaneust kpn mesure la température de lair
autour de I'échantillon.

Remarquons également sur les deux graphiques emtsédue les courbes du WAVE
obtenues pour la direction radiale et pour la dioactangentielle se croisent a I'abord du pic
de ramollissement. Les courbes obtenues avec le Bdfdelles étagées.

Quelques comparaisons ont également été realiséabagitres essences. Le méme type de
résultats et tendances sont visualisés. La Figend 6 propose les résultats obtenus pour des
échantillons de Chéne.
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Figure IV- 16 : Evolution du facteur de perte en fiction de la température et de la
direction matérielle pour des échantillons de Chéfiieéquence 1 Hz)
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Une différence de Tg de l'ordre de 3°C est enrgggsten tangentielle entre les deux
dispositifs : WAVE (86°C) et DMA (89°C). Cette différence atteint gimaent 10°C en
radiale : WAVE (79°C) et DMA (89°C). Pour le module de stockalgs, écarts sont du
méme ordre que pour le Hétre. Le DMA a tendancewver des échantillons plus rigides que
le WAVE".

Cette étude comparative a permis de mettre en rsgdan certain nombre de différences
entre les mesures réalisées avec les deux appaesifiypothéses émises pour expliquer ces
différences sont en partie confirmées par la &ttée. Elles semblent en faveur du WAVE
ou du moins tendent a accorder davantage de ditldnix mesures effectuées par celui-ci.

Bilan de la comparaison WAVEDMA :
- La dispersion des mesures est légérement supédansele cas du WAVE

- Le DMA mesure des propriétés de rigidité plus frtpie celles déterminées par le
WAVE " pour des échantillons jumeaux, dans un rappototire de 30%.

- Les températures de ramollissement déterminéeaide'du DMA sont supérieures de
quelques degrés a celles collectées avec le WAVE

- Le WAVE' met en évidence une différence de températurardeltissement en fonction
de la direction matérielle. Le ramollissement dislite la direction radiale apparait pour
des températures plus faibles que pour celui dbréation tangentielle. Cette différence
n'est pas visible au niveau des mesures réalisds PMA.

Dans la suite de ce mémoire, pour des raisons rdplisité d’écriture, nous noterons la
température de ramollissement du bois Tg. Cettatioot est habituellement réservée a la
température de transition vitreuse d’'un polymérmdgeéne. Pour le bois la température de
ramollissement correspond non pas a la réponsepilymere mais a celle d’'un ensemble de
polyméres constitutifs.
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2. Mesures des propriétés viscoélastiques du bois e  n fonction de
I'anatomie et de la biochimie

Nous connaissons désormais le niveau de perforn@mtappareil expérimental, ses points
forts et ses faiblesses. Il est donc possible dddyol’ensemble des mesures réalisées au
cours des campagnes d'essais avec suffisammentedd par rapport au matériel
expérimental.

Le paragraphe a venir propose une caractérisagerprbpriétés viscoélastiques de quelques
essences de bois abondantes dans les foréts fasicat dont les propriétés viscoélastiques
peuvent étre mises en ceuvre dans leurs procédémrgdormation (séchage, déroulage,
cintrage, thermoformage...). L'investigation est meri# 'aide du dispositif WAVE en
accordant une attention toute particuliére a liefice de I'essence, de la direction matérielle,
de l'organisation du plan ligneux et de la compositbiochimique sur les propriétés
viscoélastiques du bois mesurées.

2.1. Etude de quelques essences courantes de feuill  us

Dans un premier temps, nous proposons une présentés résultats récoltés pour deux
essences de feuillus trés répandues dans les fler@iss contrées : le Chéne et le Hétre.

2.1.1. Matériels et méthodes

2.1.1.1.Protocole expérimental
Les mesures sont réalisées au niveau de paligreistes pour une fréequence de sollicitation
donnée. Le premier plateau de température se aitugveau des basses températures (5°C),
les plateaux se succedent ensuite vers les hauntggtatures (95°C) avec un intervalle plus
ou moins important, en général 5 a 10°C.
Le protocole le plus complet consiste en un balayawltifréquence ; a chaque palier de
température désiré (compris dans la plage de texyéj, les propriétés viscoélastiques de
I’échantillon (E’, E”, tard) sont mesurées pour les fréquences choisies @lgurl7).
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Figure IV- 17 : Description d’'un protocole expérinmtal type

2.1.1.2.Méthode de détermination de la températdeeramollissement du bois
Il existe plusieurs variantes pour déterminer fagérature de transition vitreuse a partir des
propriétés viscoélastiques. Celle-ci peut étrerdétete a partir :
- de la valeur du pic du facteurde perte,
- de la valeur du pic du module de perte,
- du début de la chute du module de stockage,
- du maximum de la dérivée premiere du module dekat®; par rapport au temps

)

0T ) o

Selon la méthode utilisée pour déterminer Tg, desatrons plus ou moins importantes
peuvent étre enregistrées (Hageral, 1994). Ces différences sont dues a largeur geate

de transition du bois, et semblent refléter difféseaspects d’'un méme mécanisme. En effet,
comme le souligne Hageet al, la température de transition vitreuse est congmant
définie comme la température de commencement daseneents de repatation moléculaires
dans les polymeres amorphes. Or, le fateur de psttseulement défini comme le rapport
entre I'énergie dissipée et I'énergie stockée duiatransition. Il n’est donc pas directement
lié a 'amorce des mouvements moléculaires. Cegiifs¢ que les valeurs de Tg déterminées
a partir de I'évolution du facteur de perte ou dexlules ne sont pas réelement comparable
au sens des meécanismes physiques. D’apres Backmard&erg (2001), le pic du facteur de
perte mesuré par un DMA a 1 Hz peut étre 15-20@seur que la réelle transition vitreuse.
Néanmoins, dans notre cas et comme de nombreuxraute font, nous avons choisi de
déterminer la température de ramollissement du dggiartir du sommet du pic du facteur de
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perte. En effet, le pic de tarest bien marqué au niveau de la zone de ramatisseet la
determination de Tg est alors aisée.

La Figure IV- 18 décrit la méthode utilisée pourtedginer la température de
ramollissement ; elle est inspirée de la méthoddélermination des propriétés acoustiques
d’'un matériau a partir du pic de résonance. Lawaheaximale du coefficient de perte est
multipliée par un coefficient (0,85); Tg est ohienen effectuant la moyenne des
températures correspondant aux valeurs de facteperde a 0,85. (t@)ax
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Figure 1V- 18 : Détermination de la température damollissement & partir du pic de tah

2.1.1.3.Matériel végétal et échantillonnage
Nous avons précédemment insisté sur la nécessigdigeer I'échantillonnage dans le cas
d’'un matériau complexe comme le bois. Les deuxgraphes suivants dressent un descriptif
succinct des caractéristiques des deux essenceseshmour cette campagne de mesures.
Le chéne rouvreou chéne sessil&(ercus sessilifloraest un feuillu qui appartient a la
famille des Fagacées. C’'est une espece tres comemrteurope, on la retrouve dans la
majorité des plaines francaises. Dans le nord-edad-rance, le Chéne est le plus souvent
mélangé au Hétre. C’est un bois a aubier diffééene couleur blanc jaunéatre. Le coeur est
brun, parfois un peu rosé. Il s’agit d’un bois aeadnitiale poreuse. Le bois de printemps est
composé de plusieurs rangées de gros vaisseaushstrués par des thylles ; le bois d'été,
abondant et compact, présente des petits vaisseaatignement radiaux. Les rayons ligneux,
les uns tres fins (unisériés), les autres treefafglus de 10 cellules) sont bien visibles.
Tres utilisé autrefois pour les charpentes, ilagourd’hui plutét réservé a des produits de
seconde transformation : du merrain au parquetassgnt par le mobilier, les escaliers, les
placages...
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L’échantillonnage a été réalisé sur un arbre p&lew forét de Brin (région nancéienne). Il
s’agit d’'un arbre quasi-centenaire. Le cceur est bentre, il ne présente pas ou peu de bois
de tension, les cernes d’accroissement sont régulie billon d’environ 1 m de haut a été
prélevé a 0.8m du sol afin d’éviter de débiter éelsantillons dans I'empattement de I'arbre.
Deux séries d’échantillons sont prélevées. La pgeandans la direction radiale, la seconde
dans la direction tangentielle. Pour chaque dioecties échantillons sont découpés au sein
d’'une méme génératrice et au niveau des mémessceiaecroissement (Figure IV- 19). On
obtient ainsi une série d’échantillons « jumeaux ».

Direction tangentielle

Direction radiale

Figure IV- 19 : Schéma descriptif de I'échantillorage du bois de Chéne

La seconde essence de feuillu choisie cette étstlée &létre. Le Hétre Fagus sylvatica
appartient également a la famille des Fagacéesst Gia feuillu homogene, a aubier
généralement non différencié, d’une teinte matenéidiu blanc grisatre au rosé clair. On note
parfois la présence d’'un faux duramen fortemenoréoen rouge au contour irrégulier. Les
vaisseaux diffus sont invisibles a I'ceil nu, ilmselus gros et plus nombreux au début de
I'accroissement. Le grain est moyen et le fil drbé taille des rayons ligneux est trés inégale.
lIs sont en majorité tres fins, unisériés, et smelat visibles a la loupe en section transversale.
D’autres sont assez épais (1mm) et haut de 1 a Slonmant en section radiale une maillure
brillante. Les limites de cerne sont en arc delegelits semblent rebondir sur les rayons
ligneux les plus gros. Ses principales utilisatimnt la menuiserie intérieure (parquet,
escalier) et le mobilier.

Un échantillonnage similaire a celui du Chéne déurdessus a été réalisé pour le bois de
Hétre.
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Dans I'étude comparative WAVEDMA présentée dans le paragraphe précédent,amrs

pu constater que les propriétés d’'un échantilldletent assez justement les propriétés de
'ensemble des échantillons provenant d’'une ménm&rgérice au niveau des mémes cernes
d’accroissement. Nous avons également remarqué,dgseesingularités du bois peuvent
facilement contredire cette affirmation. Par consdy, dans la plupart des résultats, nous
présenterons les résultats obtenus pour un édbantdachant que des mesures ont été
effectuées sur plusieurs échantillons jumeaux e gaus nous sommes assurés de la
répétabilité de ces mesures.

2.1.2. Présentation et comparaison des résultats

Nous proposons au lecteur de découvrir dans unieréemps, les résultats obtenus pour le

Chéne dans les directions radiale et tangentiile,de les comparer par la suite aux mesures
effectuées sur le Hétre. L'ensemble de ces résuliimente une discussion autour de

I'équivalence temps-température en fin de paragraph

2.1.2.1.Chéne Rouvre
Les Figure IV- 20-a, -b et —c présentent I'évolatites propriétés viscoélastiques (E’, E” et
tand) en fonction de la température et de la fréquermee un échantillon de Chéne prélevé
dans la direction radiale.
A fréquence constante, le module de stockage déuret la température (Figure 1V- 20-a.).
Cette évolution est valable quelle que soit ladggtpe de sollicitation, et on constate que les
courbes d’évolution du module de stockage en fonctie la température sont parfaitement
étagées en fonction de la fréequence. Pour une tatopé donnée, le module de stockage
augmente avec la fréquence. En d’autres termes |@lemps d’observation est court, plus le
matériau apparait rigide. Cette tendance est pEetagr tous les matériaux viscoeélastiques
solides et trouve une explication théorique das®tpiations de Kamers-Kronig.
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Figure IV- 20 : Evolution du module de stockage (aju module de perte (b) et du facteur
de perte(c) en fonction de la température et déréuence pour un échantillon de Chéne
dans la direction _radiale
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L’étagement des courbes en fonction de la fréquestégalement valable pour le module de
perte au-dela de la température de ramollissenrggirg 1V- 20-b). Celle-ci est marquée par
un pic du module de perte suivi d'une forte chiétex faibles températures, I'étagement des
courbes interrompu au niveau de la partie asceadhAnpic est a nouveau valable.

L’évolution du facteur de perte en fonction de déanpérature, représentatif du frottement
interne, permet de localiser aisément la températier ramollissement du bois (Figure V-
20-c). On constate que la valeur du facteur deepart niveau de la zone de ramollissement,
est d’autant plus importante que la fréquence leseé. De méme, le pic de taapparait a
des températures d’autant plus élevées que ladnéguest élevée. Ces résultats sont en
accord avec les données collectées par Salmén(E@fite 1V- 21).

Q.15
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Mechanical
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e
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lernperature (°C)

Figure 2 Mechanical loss coefficient tan § as a function
of temperature for water-saturated wood across the fibre
direction. Frequencies: X 0.05, » 0.5, + 5, 0 20 Hz,

Figure IV- 21 : Evolution du facteur de perte pown échantillon d’épicéa (Picea abies)
saturé en eau sollicité dans le plan transverseiffédentes fréquences (d’aprés Salmén
1984)

L’évolution de ces trois grandeurs (chute du modidestockage, pic de module de perte et
pic du facteur de perte) est représentative d’'wree zde transition. Le niveau relativement
élevé de frottement interne traduit des mouvemeraig€culaires de grande ampleur, tels que
ceux observeés lors d’une transition principale.ddés les données bibliographiques (Goring,
1963 ; Olsson & Salmén, 1992 ; Hamdan al, 2000), cette transition correspond a la
relaxation des lignines.

Conformément aux données bibliographiques citéas aparagraphe 2.1.1.2 de ce chapitre,
un écart d’environ 20°C est enregistré entre lesnsets des pics de E” et t@afFigure IV-
22).
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Figure IV- 22 : Evolution du module de perte et dacteur de perte pour un échantillon de

chéne saturé en eau sollicité dans la direction i@d a une fréequence de 0.5 Hz

D’aprés la Figure IV- 20-c, pour une fréquence diicitation de 1 Hz, la température de
ramollissement est d’environ 78°C. Cette tempéeatist un peu plus faible que la valeur de
85°C donnée par Saadi (2002), dans ses travauwtuieavec un DMA pour des échantillons
de chéne saturés en eau, en direction radiale.

Passard & Perré (2005) ont mesuré un module diétésinoyen de 687 MPa pour du chéne
saturé en eau en direction radiale a températubtaate. Cette valeur est déterminée par des
essais de fluage. Dans le cas de I'échantilloré tagec le WAVE et dont les résultats sont
présentés sur la Figure IV- 20, le module de stpeka une température de 20°C et une
fréequence de 1 Hz est du méme ordre de grandeueradrons de 600 MPa.

Par ailleurs, les mesures a tres basse frequemteradativement longues : la durée d’'une
période a une fréequence de 0.005 Hz est de 3'Al. tBRoessai multifrequence 0.005 — 10 Hz
avec des paliers de mesure tous les 5°C, il fampber environ 24 heures d’acquisition.

Dans le cas du chéne, nous constatons que les e8ahsés a des fréquences supérieures a
0.01 Hz permettent de déterminer aisément la testyréer de ramollissement dans la plage de
température considérée (5 a 95°C). Ainsi, les sssaie niveau de fréquence n’'ont pas été
systématiquement réalisés pour I'ensemble des #ltbas. Voici, a titre d’exemple le
résultat des mesures réalisées a tres basse foegpeur un échantillon de chéne en direction
radiale (Figure IV- 23). La température de ramsé#iment du bois pour ce niveau de
fréquence de sollicitation est d’environ 62°C.
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Figure IV- 23 : Evolution du facteur de perte en fiction de la température a une
fréquence de 0.005 Hz pour un échantillon de Chémedirection radiale

Dans la suite de ce travail, les courbes dé samont parfois lissées a I'aide d’une régression
polynomiale. Ce lissage permet de conserver umeeatle courbe satisfaisante au niveau du
pic de ramollissement lorsque I'écart entre deuxtgaexpérimentaux est important, et ainsi
de déterminer soigneusement la température de liageohent. Cette courbe est tracée
seulement dans cette intention et son équatiorenegn aucun cas étre utilisée en dehors de
la plage formée par les points expérimentaux. lguie 1V- 24 illustre le résultat du lissage
des courbes obtenu par régression polynomiale lpsunesures présentées sur la Figure V-
20-c. Le niveau de corrélation entre les pointséexpentaux et les régressions polynomiales
est satisfaisant.

y =2.02E- 12x -6. 51E 10x° +6.94E-8x" -3. 06E 6% +7.82E-5x" -0. 00114><1
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+0.0751, ’=1.00 ' 1 1 :
0 1 T N A R B
y = +5.60E- 12x 158E 9x° +1.57E-7x" -6.91E- 6x +1.51E-4X° 000142x 1
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w
c
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| | | | 0.5 Hz
0.10 [--mmmm e R R 8
0.1 Hz
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Figure IV- 24 : Lissage des courbes du facteur derge en fonction de la température.
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Comme pour la direction radiale, I'évolution desgmiétés viscoélastiques (E’, E” et tgren
fonction de la température et de la fréquence alétg&rminée pour un échantillon de Chéne
dans la direction tangentielle. Les résultats sgnthétisés dariannexe V.

L’ensemble des remarques et tendances trouvéedadinection radiale sont valables pour
la direction tangentielle. La température de raissdiment, attribuée a la relaxation des
lignines, apparait a une température de 81 °C poerfréquence de 0.1 Hz. Cette valeur est
en accord avec les données de Saadi (2002), quietrpour le chéne saturé en eau en
direction tangentielle, & une fréquence de 0.1ude, température de ramollissement de 80°C
(Tableau IV- 3). Pour le module de stockage, aftéguence de 1 Hz, une valeur de 420 MPa
est déterminée pour I'échantillon considéré. Cedlleur est du méme ordre de grandeur que
celle trouvée par Passard & Perré (2005), pour kiéne saturé en eau en direction
tangentielle, a température ambiante 398 MPa (alk- 2)

Direction Direction
Radiale Tangentielle
MOE (Passard & Perré, 2005)687 (559...781) | 398(347...526)
MPa
E' (WAVE'), 1 Hz 645(600...788) | 457(420...528)
MPa

Tableau IV- 2 : Comparaison des modules de stockdgterminés par le WAVEaux
modules d’élasticité déterminés par Passard & Peaiehs des essais de fluage

Si les tendances sont les mémes pour les directemtiale et tangentielle, nous pouvons
cependant relever des différences notables endrdezex directions matérielles. La Figure V-
25 montre que le module de stockage en directidialeest supérieur au module en direction
tangentielle, et ce indépendamment de la températur

600 10.20
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10.12

200

10.08

0 H H H H 0.04
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Figure IV- 25 : Comparaison des propriétés viscogtigues en fonction de la direction
matérielle pour du bois de Chéne (fréquence : 1 Hz)

Le ratio ER/E’r & 20°C pour une fréquence de 1 Hz est d’envirdid.1En effet, il est bien
connu que les rayons ligneux orientés dans latibrecadiale, associés a la forme spécifique
des cellules résultant de I'activité du cambiundtst a renforcer mécaniquement le matériau
dans cette direction (Perré, 2001).

La valeur maximale du coefficient de perte estdargnt plus élevée en tangentielle (0.22)
gu’en radiale (0.135), et la température de rass®inent plus importante. D’aprés le Tableau
IV- 3, la différence varie entre 5 et 7°C selorfirtquence de sollicitation. De méme le pic de
module de perte est plus élevé pour la directiogdatielle que pour la direction radiale.

R T
Saadi (2002) WAVE' | Saadi (2002) WAVE
10 Hz 91 85 - -
Tg 1 Hz 85 78 91 85
0.1 Hz 77 73 80 78
0.01 Hz 75 64 76 /

Tableau IV- 3 : Comparaison des températures de miissement récoltées par le WAVE

aux données bibliographiques de Saadi (2002)
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2.1.2.2.Hétre
L’annexe VI présente les résultats obtenus pour les échastile hétre, en direction radiale
et en direction tangentielle. Comme pour le chéaes, résultats sont présentés pour un
échantillon, sachant que nous avons vérifié laoaymtibilité des mesures sur plusieurs
échantillons « jumeaux », issus de la méme gémgatr
Globalement les tendances sont les mémes que @@é@ne. Nous pouvons constater que le
module de stockage est légérement plus importare pour le Chéne, et que le
ramollissement du bois apparait pour des temp@wmBupérieures de quelques degrés.
L’allure des courbes du module de perte et du facte perte au niveau des faibles
températures laisse suggérer la possible existnnesecond pic en dessous de 0°C. D’apres
la littérature (Olsson & Salmén, 1997 ; Lenth 199®) phénoméne pourrait étre attribué a la
relaxation des hémicelluloses, qui pour le bois idenapparait en-dessous de 0°C.
La comparaison des propriétés viscoélastiques ldardirections du plan transverse montre la
encore une température de ramollissement et urernent interne plus faibles dans la
direction radiale que dans la direction tangemi€fFigure 1V- 26). Notons que le ratio
E’r/E’r pour le Hétre est d’environ 1,37. Contrairement gdsultats obtenus pour le Chéne
(Figure IV- 25), I'écart entre les pics de E” polas directions radiale et tangentielle est
minime.
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Figure 1V- 26 : Comparaison des propriétés viscogtigues en fonction de la direction
matérielle pour du bois de Hétre (fréquence : 1 Hz)

Le Tableau IV- 4 synthétise les valeurs des progsigiscoélastiques mesurées pour le Hétre
et pour le Chéne. Ces deux essences de feuillygtés présentent des propriétés de rigidité
du méme ordre de grandeur, et cependant révélenteampérature de ramollissement du bois
différente. On enregistre 5°C de différence en mageen direction radiale contre 2 a 3°C en
tangentielle. Cet écart peut s’expliquer par defférdinces au niveau de l'organisation
anatomique (plan ligneux) et également par la teeela nature des lignines composant les
échantillons considérés.

Essence Chéne Hétre
Dire,ct_ion R T R T
matérielle
Nb échantillons
testé 3 3 5 4
E' (20C, 1Hz) 645 457 674 491
(MPa) (600...728)|(420...528)|(583...779)| (472...504)
ratio E' g/ E'¢ 1.41 1.37
Tg
10 Hz 85
5Hz 83
1Hz 78 85 83
0.5 Hz 76 83 81 85
0.1 Hz 73 78 76 81
0.05 Hz 70 75 74 77
0.01 Hz 64
0.005 Hz 62

Tableau IV- 4 : Comparaison des résultats obtenumiple Chéne et pour le Hétre
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2.1.3. Equivalence temps-température

Un objectif important du travail présenté dans cénmire est I'équivalence temps-
température. Nous l'avons vu dans le chapitre dgoiiphique (Chap.l, 2.3), il existe deux
interprétations majeures de ce phénomene, tradaiteavers les lois d’Arrhénius et WLF
(William Landel et Ferry). Une méthode simple permie mettre en évidence le principe de
I'équivalence temps-température en construisantdeges maitresses.

2.1.3.1.Courbes maitresses
A partir des mesures du module de stockage dansatehtions isothermes, on peut tracer
I’évolution du module en fonction de la fréquencauip les différentes températures. En
choisissant une température de référence (To)eahglors construire une courbe entiere par
translations et superpositions successives dedesusegments de courbe obtenus a différentes
températures. La translation le long de I'axe dmpe est effectuée grace au facteur de

translationa, ; (Figure IV- 27 et Figure IV- 28).

900

600

E' (MPa)

300

0.01 0.1 1 10

Fréquence

Figure IV- 27 : Evolution du module de stockage daudes conditions isothermes en
fonction de la fréequence de sollicitation (bois t&tre, direction radiale)
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Figure 1V- 28 : Courbe maitresse pour un échantitiade Hétre prélevé dans la direction
radiale (To = 75°C)

Nous constatons que pour I'échantillon de bois iclgmé, I'allure de la courbe maitresse est
conforme aux attentes. Notons également que laefalenla courbe dans sa partie supérieure
laisse suggérer I'amorce d’'une seconde transipent(étre celle des hémicelluloses).
0
T-T, N
_e-T)

Rappelons que la loi WLF s’exprime de la maniereasue : loga, ; =-—;
T T,

clo,czosont deux constantes qui dépendent de la tempérdéuréférence et de la nature du
polymere. La partie linéaire de la courfe—T,)/log a versus(T —T,) permet d'identifier

les constantes,’,c,’ (Figure IV- 29-a).

La Figure IV- 29-b décrit I'évolution du facteur denslation déterminé expérimentalement
(lors de la construction de la courbe maitresseel¢ du facteur de glissement généré par
I'équation WLF identifié. Il apparait clairementeula loi WLF n’est valable que sur une
plage de température limitée a une trentaine deéded.e facteur de glissement suit la
prédiction de I'équation de la loi WLF a partir &°C (Figure IV- 29-b). D’apres la
bibliographie (Salmén, 1984), cette températuregespond a une mesure intrinséque de la
température de ramollissement des lignines dandois massif pour de tres faibles
fréquences, et qui ne dépend pas des conditior&iemgntales.
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-(T-T,)/ Iog(aTVTO)

20

A

Courbe WLF
Données expérimentales

o9(a,

Figure 1V- 29 : Validité de la loi WLF. a- Détermiation des constantes de la loi WLF. b-
Evolution du facteur de translation en fonction da différence de température (T-To). To

=75°C

En prenant To = Tg, on peut accéder aux consta@test G qui sont normalement
universelles. Pour le bois de Hétre dans la doactadiale, en prenant une température de
référence de 55°C, nous trouvons;:#23.3 et G= 109.

C, et G, sont directement corrélées au volume libre.eSt proportionnel a l'inverse du
volume libre dans le systéme amorphe a Tg, aloes@est relié au ratio de volume libre a
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Tg sur 'augmentation du volume libre par expandioermique au-dessus de Tg. On peut
donc, par I'intermédiaire des formules définies amersuit, détermineu; et f; :
C, = Lf avec § fraction de volume libre a Tg et ou la constantesBde I'ordre de 1,

2.303f,

f, - . . :
C, = 7 aveca coefficient d’expansion volumeétrique du volumerdib

f

On trouve ainsioy = 1,71.10° deg" et f, =0.015. Ces résultats sont du méme ordre de
grandeur que ceux trouvés par Salmén (1984, 1998)yn Epicéad; = 3,1.10 deg" et f, =
0.024).

L’énergie d’activation apparente peut étre calcw@égeartir de ces constantes, de la maniere
C,C,

2
1_T0 _Czj

dina
suivante :—(AH""} = Lo | soit AH, = 2.303R
R ), | dwT) |,

T

ou R est la constante des gaz parfaits.

Ainsi, I'énergie d’activation déterminée pour leidde Hétre en direction radiale est égale a
453 kJ.mof.

La Figure 1V- 30 regroupe les courbes maitressasliés pour le Chéne et le Hétre dans les
deux directions matérielles du plan transverser pae température de référence 55°C. Dans
ces conditions d’expérimentation, la lignine suérbun comportement de type WLF, comme

la plupart des matériaux polymeres amorphes.
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Figure 1V- 30 : Courbes maitresses en fonction dedirection matérielle pour deux
essences de feuillus : le Chéne et le Hétre (F&5°C)

- 185 -



Chapitre IV

Le Tableau IV- 5 synthétise I'ensemble des carmtigues et constantes des lois
d’équivalence temps-température pour les essenci®etions matérielles considérées.

Essence Chéne Hétre
Direction
L. R T R T
matérielle
Arthénius 332 314 341 299
AHa (kJ.mol™)
Tosf 55¢C 60T 55C 60T
C, 24.5 27.4 23.3 24.9
w C, 111.9 132.20 109 97.70
= | o @0*KY 1.58 1.2 1.71 1.78
fg 0.018 0.013 0.015 0.017
AHa (kJ.mol™) 426 440 453 490

Tableau IV- 5 : Récapitulatif des énergies d’acti@n déterminées a I'aide des lois
d’Arrhénius et WLF

Les constantes (&t G sont du méme ordre de grandeur pour les deux essele bois et les
directions matérielles considérées. Les tempérmatdee ramollissement étant relativement
proches pour les 4 types de bois présentés, ditfsile de déceler une tendance entre cette
température et le coefficient d’expansion volunggte. Théoriquement, plus la température
de transition est faible, plus le volume libre iegportant et donc plus la valeur du coefficient
est élevée.

Par ailleurs, I'énergie d’activation apparait danit plus forte que la température de
ramollissement est élevée. En effet, plus un polgnast réticulé, plus il faut lui apporter
d’énergie pour atteindre sa relaxation.

La loi WLF repose sur la théorie du volume libra. & considere que l'effet de la
température sur la viscosité se fait sentir unigernpar I'intermédiaire du volume libre, on
congoit que I'équation WLF soit privilégiée au-dessle Tg. Par contre, aux températures
inférieures a la transition vitreuse, le volumerditest indépendant de la température. La
variation de mobilité avec la température sera di#terminée essentiellement par activation
thermique qui suit une loi d’Arrhénius. La loi d’aénius s’écrit :

din(f) _dIn(ary,) _ -AH,
fx) o) T
T T
A partir du diagramme d’Arrhénius (Figure IV- 31l)est possible de déterminer les énergies
d’activation. Celles-ci figurent dans le Tableau B/
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Figure 1V- 31 : Diagramme d’Arrhénius

On constate que I'énergie d'activation déterminée lp loi WLF est plus importante que
celle déterminée par la loi d’Arrhénius (Tableau- I¥). Si on considére que I'énergie
d’activation est d’autant plus importante que kqgfrence est faible, ce résultat est cohérent
(puisque I'énergie d’activation pour la loi WLF eterminée pour une tres basse fréquence).

2.1.3.2.Diagrammes Cole-Cole
Comme nous l'avions mentionné dans le chapitreidgtdphique, le diagramme Cole-Cole
est un moyen commode pour représenter les propriésEoélastiques d'un matériau. I
permet de mettre en évidence par lintermédiaire deeni-cercles des phénoménes ou
mécanismes de relaxation. Nous allons voir danparagraphe, qu’au-dela d’'un simple
moyen de représentation, le diagramme Cole-Colé geuévéler étre un véritable outil de
validation de I'équivalence temps-température. Hatecette équivalence est depuis trés
longtemps discutée pour le bois. Elle est validerptes polyméres homogénes, mais qu’en
est-il pour un polymére hétérogéne comme le bois ?
La Figure IV- 32 présente un diagramme Cole-Colettgtisant 'ensemble des mesures
réalisées pour un échantillon de Chéne, en dimectadiale, pour des fréquences de
sollicitation comprises entre 1 Hz et 5 mHz et tem®pératures variant de 5 a 95°C. Il
apparait assez clairement un demi-cercle ou plumdtarc de cercle, correspondant a la
transition des lignines. Au niveau des valeurs édsvdes modules de perte et stockage
(correspondant aux mesures reéalisées aux faibhepémtures et hautes fréquences), nous
pouvons voir s‘amorcer un second arc de cerclepquirait correspondre a la transition des
hémicelluloses.
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Figure IV- 32 :

Ce diagramme Cole-Cole comporterait ainsi deuxsitems des polymeres constitutifs du
bois, transitions se superposant en partie. Ladiguivante propose une extrapolation a partir
des points expérimentaux, de ce que pourrait &itare de ces deux mécanismes dans leur

Diagramme Cole-Cole d’un échantiliode Chéne dans la direction radiale.
Les mesures sont effectuées dans une plage de &éce de 1 & 5.1DHz et de température

de 5a95°C
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Figure IV- 33

. Extrapolation a partir des pointsx@érimentaux des deux mécanismes de

transition superposés
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D’aprés ces résultats, nous pourrions pencher paer validité de I'équivalence temps-

température pour le matériau bois. Mais en reptéaseau sein de ce méme diagramme Cole-
Cole les points expérimentaux en les regroupant tparpérature ou par fréquence de
sollicitation, nous pouvons faire apparaitre deSménts importants permettant de faire
avancer le débat (Figure IV- 34). On constate die ¢ceaniere, qu’a fréequence constante, les
points correspondant aux diverses températuresivdatrune courbe dont lallure est

semblable a la combinaison des deux arcs de cempeésentés sur la figure précédente.
Cette allure de courbe est a peu pres identique pbaque fréquence. Ces courbes se
superposent plus ou moins parfaitement. En rept@sercette fois-ci les mesures a

température constante en fonction de la frequehiggie 1V- 34-b), on obtient des courbes
correspondant a un morceau de la combinaison @ssdar cercles. Le recouvrement de ces
courbes n’'est pas valable pour les mesures efiestagtre les deux transitions (lignine et
hémicelluloses).
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Figure IV- 34 : Diagramme Cole-Cole pour le mémehamntillon de Chéne en direction
radiale (fréquence : 1 & 5.1OHz, température : 5 & 95°C). a- représentation des
températures pour chaque frequence de sollicitatibn- représentation des fréequences
pour chaque palier de température
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Il semblerait donc que I'équivalence temps-tempieaine soit valable que sur certaines
plages « thermo-temporelles ». Dans le diagramne-Cole représenté précédemment, cette
équivalence n’est valable que pour les points tsrsi dans les plages de transition, c’est-a-
dire au niveau des pic de taat de E” (Figure V- 35). Bien sir, en fonctioe th fréquence
de sollicitation, ces pics ne se situent pas au énéimeau de température. Ainsi, a une
température donnée, on peut se situer dans une plagamollissement pour les basses
fréquences et étre en dehors de cette plage pauhaltes fréquences. Dans ce cas, le
recouvrement des séries de données correspondamtean fréquences ne sera pas parfait
dans le diagramme Cole-Cole.
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transition :pas
d’équivalence temps-

température
Amorce d 'un pic de E”
correspondant a la
transition des ‘ ‘ ‘ ___PicdeE”
hémicelluloses : ! ‘ ‘ . correspondant a la
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Figure IV- 35 : Corrélation entre les zones d’éqailence temps-température et les pics de
ramollissement

Tout ceci tend vers une méme conclusidéquivalence temps-température est valide au
niveau des zones du ramollissement du bois, etest plus en dehors de ces zones.
Rappelons que le bois est un polymére hétérog@mecamportement rhéologique intégre
donc la réponse de chacun des polyméres congitutifsqu’on se situe a une température
correspondant a la relaxation d'un des polymeérasst de comportement de celui-ci qui
semblerait I'emporter au niveau de la réponse dgolu bois, I'équivalence temps-
température serait alors valable. Par contre, éordede ces zones, la réponse du matériau
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résulte de la somme des réponses des differente®malécules, les temps de réponse étant
différents pour chacune d’entre elles, I'équivaetemps-température ne serait plus valable.

Nous savons que les modeéles rhéologiques peuveienent étre représentés dans le
diagramme Cole-Cole. lls décrivent des demi-cerolesles arcs de cercles. Il est intéressant
de voir si les modéles analogiques développés [umois sont capables de prédire les
résultats expérimentaux trouvés ci-dessus. Parmmnsémble des différents modeles
rhéologiques trouvés dans la littérature pour ladé@heation du bois dans le domaine
viscoélastique linéaire, le modele de Kelvin gélstaest apparu le plus adapté au matériau.
Passard & Perré (2005) ont identifie a partir diesde fluage des éléments de Kelvin
thermo-activés pour le Chéne et I'Epicéa dans ilextibns radiale et tangentielle. La Figure
IV- 36 propose une représentation de Cole-Cole Igiena I'aide des éléments de Kelvin

identifiés par Passard & Perré pour du bois de €lénla direction radiale.
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Figure 1V- 36 : Diagramme Cole-Cole simulé graceuaa modele composé de 4 éléments de
Kelvin identifiés a I'aide d’essais de fluage sun thois de Chéne en direction radiale
(d’aprés Passard & Perré, 2005). La simulation e$tectuée pour des fréquences variant
entre 3.10° Hz et 1.5. 18 Hz.

La simulation ne correspond pas aux résultats @rpétaux collectés par les essais
harmoniques, synthétisées sur la Figure 1V- 33e $nodule de stockage est du méme ordre
de grandeur, le module de perte est lui beaucoup glevé pour la simulation que dans la
réalité. On constate également que cette simulat®rprévoit pas d’équivalence temps-
température.

Bien sidr, en jouant sur les parametres des élérderit®lvin, il est possible de se rapprocher
de la courbe formée des points expérimentaux. garkilV- 37 présente une comparaison
entre les points expérimentaux et une simulatidecafée avec I'approximation d’Alfrey a
'aide de 4 éléments de Kelvin. Notons que le rappotre le module de stockage et le
module de perte n’est toujours pas satisfaisantmbaélisation a l'aide de 4 éléments de
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Kelvin ne peut donc simuler correctement les réssiléxpérimentaux. Nous pouvons dresser
le méme constat que celui établi pour les matérmiumineux (Olard, 2003) : les modeles de
Kelvin (et de Maxwell) généralisés ne sont pasdorg appropriés pour la description d'un
comportement viscoélastique linéaire complexe. Néans, en augmentant le nombre
d’éléments, la modélisation du comportement pewt &mnéeliorée. L'utilisation d’'un modeéle
constitué d’'un nombre infini d’éléments de Kelwiayactérisé par un spectre continu, pourrait
étre une amélioration possible. Ce type de travaité proposé par Bardet (2001) dans une
modélisation a I'aide de spectres d’éléments devivkéixparaboliques.

Les modéles analogiques ont une réelle signifinagd une représentation physique en
comparaison aux expressions analytiques. Seulentersigu’'on tend vers des modéles
analogigues a spectre continu, nous perdons perudeplien avec la réalité physique du
matériau, le modele devient une « boite noire ».

Il faudrait donc se diriger vers d’autres typesrdedéles rhéologiques que les modeéles
analogiques, et en particulier vers des modelestsiaux. En effet, les modéles structuraux
permettraient de simuler le comportement rhéolagigen relation directe avec son
organisation anatomique et sa composition biochumiq
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Figure 1V- 37 : Comparaison entre des courbes sirée$ et mesurées. Chéne direction
radiale. Fréquence : 5.16a 1 Hz
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2.2.Etude de quelques bois de réaction
Suite a ce travail sur deux essences de feuilloiss proposons une étude sur deux bois de
réaction : le bois de tension du Peuplier et leslute compression de I'Epicéa. Les bois de
réaction présentent en effet des différences nedgalslu niveau de leur organisation
anatomique et de leur composition biochimique.
La comparaison au sein d’une méme essence, d’'uw rmmal et d’un bois de réaction
pourrait ainsi apporter des informations intéretsaisur I'influence de 'anatomie et de la
composition biochimique sur les propriétés viscstidaes, dans l'optique éventuelle de la
mise au point future d’'un modéle rhéologique peri@amt pour le matériau bois.

2.2.1. Bois de tension du Peuplier

2.2.1.1.Matériel végétal et échantillonnage
Le Peuplier Populug est un feuillu homogene appartenant a la fandidle Salicacées. D’'une
couleur blanchétre, I'aubier est non différenciés lvaisseaux, régulierement répartis dans les
cernes, sont fins et invisibles a I'ceil nu. Lesoragy ligneux sont unisériés et parmi les plus
longs chez les feuillus. Il est utilisé essentiakmt en déroulage, emballage, voligeage,
emballage Iéger, panneau de particules et contregla
L'échantillonnage a été réalisé selon la méme nuethque pour les essences précédentes.
L’arbre utilisé pour cet échantillonnage est unnguwPeuplier d'une dizaine d’années issu
d’'une culture in vitro, réalisée dans l'unité d'dioéation génétigue et physiologique
forestieres de I'INRA d’Orléans. Planté en 1996uilincliné artificiellement a partir de 1998
de maniére a ce qu'il développe du bois de tenkiom de sa croissance. La photo de la
Figure IV- 38 montre I'allure de I'arbre sur pied.

Figure 1V- 38 : Photo du Peuplier incliné

Etant donné le jeune age de cet arbre, et sonefalldmeétre (une petite quinzaine de
centimetres), peu de matériel végétal était didggerpour I'échantillonnage. Le bois de cet
arbre est constitué majoritairement de bois jueénil
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« 0ppOSE

Figure IV- 39 : Coupe transversale du bois de Peiepl

Nous avons adopté un vocabulaire particulier pearice les différents types de bois présents
dans cet arbre (Figure 1V- 39). Nous distinguorssteis de tension du bois opposé, qui se
trouve a 180°C de ce dernier.

Un examen a I'ceil nu a permis de localiser les gode bois de tension. Diverses
caractéristiques permettent de le différencier diais normal. Il présente un aspect clair, une
texture grasse et un cceur excentré. Sa formatibrerediaison avec des changements
cellulaires impliqués dans le développement deraories de croissance. D'aspect extérieur,
le bois de tension se caractérise également parapparence pelucheuse au niveau des
surfaces du bois sciées a I'état vert (Figure 19} 3

Une étude au microscope électronique a permis digreer la présence de bois de tension et
de vérifier 'absence de celui-ci dans le bois g@p@-igure 1V-40).

Bois de tension

100um

Bois opposé

100pm

Figure IV- 40 : Photos réalisées au microscope éieaique du bois de tension et du bois
opposé
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Au niveau anatomique, dans le bois de tensiorydeseaux sont moins nombreux et de plus
faible diametre que dans le bois normal. Le pouegede fibres est plus important ; leur
diamétre est plus faible et leurs parois sont stifptus épaisses avec un contour trés arrondi.
Au niveau des fibres du bois de tension, on coadtaprésence d’'une couche gélatineuse,
appelée couche G, ou les microfibrilles de celleilssnt trés peu inclinées (5°) par rapport a
I'axe de la cellule. L’épaisseur de cette couchesGégale ou supérieure a celle de la couche
S, de la paroi d'une cellule normale. La paroi celité peut ainsi s’organiser de trois
maniéres difféerentes 38 S+ S+G ou S+ S+ G ou enfin $t G.

Quant a la composition biochimique, la couche Gmie a 99% de cellulose, est
normalement dépourvue de lignine. La cellulosetypkss cristalline que dans le bois normal.
Par contre, les couches & S présentent une concentration en lignine plus foue dans le
bois normal. Nous pouvons enfin préciser que laueren cellulose dans le bois de tension
est d’environ 40 a 50% plus élevée que dans lermiwal.

Les propriétés de ce bois de réaction differentelee du bois normal. Il est généralement
admis que le bois de tension présente des rephisséleves, dus a I'angle important des
microfibrilles de la couche;Sune densité plus forte (due a la présence dedahe G). Peu
d’'informations sur le comportement mécanique dushbdé tension sont disponibles. Sa
résistance a la compression, a la flexion statiejuau cisaillement longitudinal serait plus
faible que pour le bois normal. Notons égalememt lguphénomeéne de collapse est courant
dans le bois de tension.

2.2.1.2.Résultats et discussions
L’ensemble des résultats obtenus pour le bois @gbsour le bois de tension dans les
directions radiale et tangentielle, a savoir I'éimn des modules de stockage et de perte et
du coefficient de perte en fonction de la tempéeatt de la fréquence, sont présentés en
Annexe VII.

La Figure IV- 41 montre que le module de stockagePeuplier est plus faible dans la
direction tangentielle que dans la direction radialdifferemment du type de bois. Comme
pour les deux essences précédentes de feuillusestedl a la présence des rayons ligneux
particulierement longs pour cette espéece et arfadales cellules dans la direction radiale. Le
ratio Er/E’r est par contre pour cette essence largementrppusriant (aux environs de 3).

Le module de stockage du bois de tension est plbsefque celui du bois opposé pour les
deux directions matérielles considérées. La rédnaties propriétés de rigidité du bois de
tension peur s’expliquer en partie par la diminuten épaisseur des coucheseg$S. Il est
vrai que I'épaisseur globale de la paroi est ptogdrtante dans le bois de tension, du fait de
la présence de la couche G; mais le manque deioohds celle-ci avec le reste de la paroi
fait qu’elle ne participe pas réellement au rerdorent mécanique dans le plan transverse.
Sur les photos microscopiques de la Figure 1V-40).

Figure IV- 40, on constate d’ailleurs que la couchest décollée du reste de la paroi. La
diminution de la rigidité s’explique également et par I'angle des microfibrilles. Celui-ci
étant plus important dans le bois de tension, kist@nce mécanique de celui-ci aux
sollicitations dans le plan transverse est diminuée augmentée dans la direction
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longitudinale. Coutanatt al (2004) trouvent un module d’Young longitudinal bais de
tension trois fois supérieur a celui du bois normal
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Figure IV- 41 : Evolution du module de stockage éonction de la température, de la
nature du bois et de la direction matérielle. Frégce de sollicitation : 1Hz.

0.18

046 | s I 1
| | | & L\ tension

0.14

0.12

tand

0.10

0.08

0.06

0.04 . * . *
0 20 40 60 80 100

Température (C)

Figure 1V- 42 : Evolution du facteur de perte en figtion de la température, de la nature du
bois et de la direction matérielle. Fréquence ddlisiation : 0,1Hz.
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La Figure IV- 42 présente I'évolution du facteurpate en fonction de la température. Nous
pouvons constater gu’indifferemment de la directioatérielle, le frottement interne est plus
important dans le bois de tension et que la tenyrérale ramollissement de ce dernier est
inférieure a celle du bois opposé. Pour les eclhamdi de la direction tangentielle, la
température de ramollissement du bois opposé estidon 85°C contre 76°C pour celle du
bois de tension. Pour la direction radiale, le apposé se ramollit vers 78°C contre 74°C
pour le bois de tension.

Dans le cas du bois opposé, on releve le méme atenpent que pour les feuillus étudiés
précédemment, avec un facteur de perte plus élevégalement une température de
ramollissement plus forte dans la direction tanigat Pour le bois de tension, on observe
des différences notables. Le frottement internebdis de tension est particulierement
important dans la direction tangentielle. Dansitaation radiale, le mécanisme de relaxation
est plus étalé que ce que I'on constate habituelhenil est bon de remarquer que pour ce
type de bois, la température de ramollissementrmé@iée a partir du sommet du pic dedan
perd un peu de son sens étant donné le caractatedappic.

D’apres Pilateet al. (2004), le bois de tension contient la méme qtéade lignine que le bois
normal mais avec une répartition de celle-ci difée dans les parois des vaisseaux et des
fibres et dans les couches constitutives de lai.paro

Le ratio des différents types de lignine seraitégant différent dans le bois de tension avec
une augmentation du ratio S/G. Rappelons que lainkg est formée a partir d'unités
monomeres phénylpropane, liées ensemble en unurésepolymére branché. Les unités S
(syringyl) possedent deux goupements méthoxylesutétés G (guaiacyl) un seul, et les
unités parahydroxyphénylpropane n’en possedentlgasgroupes libres comme les groupes
méthoxyles ou les groupes hydroxyles phénoliqgugséehent la réticulation, et rendent ainsi
la structure plus flexible. Par contre, les unitésaiacyl et parahydroxyphénylpropane
forment aisément des structures condensées quseddla mobilité moléculaire des lignines.
L’augmentation du ratio S/G, c’est-a-dire 'augnadittn de la teneur en groupe méthoxyles,
devrait donc aboutir & un décalage de la températier ramollissement vers les basses
températures (Figure V- 43).
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Figure 1V- 43 : Evolution de la température de rarlicsement du bois en onction du ratio
S/G de la lignine (d’aprés Olsson & Salmen 1992)
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Une analyse biochimique des lignines (bromure dideé— mesures spectroscopie UV)
réalisée par Brigitte Chabbert a 'INRA de Reim$i{@ paroi végétale et matériaux fibreux),
a révélé une teneur en lignine 6% plus faible darmis de tension que dans le bois opposé
(Tableau IV- 6).

Bois de tension Bois opposé
(en % de paroi) (en % de paroi)
[ Lignines 13.4 19.3
[ cCellulose Glucose 66.4 45.25
Hémicelluloses 19.26 27.34
Fucose 0.07 0.03
Arabinose 0.40 0.44
Rhamnose 0.30 0.39
Galactose 0.93 0.55
Xylose 15.50 21.76
Mannose 0.22 1.82
Acide Galacturonique 0.90 0.96
Acide Glucuronique 0.93 1.41

Tableau IV- 6 : Comparaison de la composition bioctique du bois de tension et du bois
normal opposé

Seulement, nous ne pouvons pas raisonner uniguendrtme de proportion. En effet, nous
avons vu que la quantité de cellulose augmenterfant dans le bois de tension (du fait de la
présence de la couche G). La quantité de ligning genc étre identigue dans le bois de
tension et dans le bois normal, avec une propodehgnine qui apparaitrait plus faible dans
le cas du bois de tension. De plus, si la couchestGécollée du reste de la paroi, c’est le
comportement des autres couches qui est prépond@es couches seraient alors enrichies
en lignines, et présenteraient un fort ratio S/@nkemble de ces éléments conduisant a la
diminution de la température de ramollissement.sCa&insi, que malgré la diminution
apparente en teneur de lignine dans le bois detetssté, nous enregistrons un abaissement
de la température de relaxation des lignines.

Bien sdr, la connaissance de la teneur en lignsteirsuffisante. Pour confirmer cette
hypothese, il faudrait connaitre la quantité éype de lignine, et ce dans chaque couche de la
paroi cellulaire !

Une analyse des sucres a également été mené stchaedillons (hydrolyse 430, — HPLC

- analyse Dionex, détails sur la méthode dans Beadgt al, 2004). On constate que le bois
de tension possede une teneur en cellulose supgdewplus de 30% a celle du bois opposé,
conformément a la littérature.

En tangentielle, pour le bois de tension comme geubois opposé, un second pic de
ramollissement s’esquisse vers les basses tempEgatoorrespondant sans doute a la
relaxation des hémicelluloses.

Le bois résultant de cet arbre est du bois juveed’aprés Lenth & Kamke (2001), la
température de ramollissement du bois juvénilardstieure a celle du bois mature. Il faut
donc bien noter que les températures de ramollissedu Peuplier données dans ce mémoire
correspondent a du bois juvénile.
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2.2.2. Bois de compression de I'Epicéa

2.2.2.1.Matériel végétal et échantillonnage
L'épicéa Picea abiesou Picea excelsa Linkest un résineux appartenant a la famille des
Pinacées, extrémement courant en Europe. L'aulberdifférencié est d’'une couleur blanc
creme lustrée. Le passage du bois initial au bimal fest trés progressif. Les canaux
résiniferes sont normalement peu nombreux et tétspet sont situés essentiellement dans
la zone de transition entre le bois initial et tsbfinal. Ses utilisations sont nombreuses :
charpente, bardage, menuiserie intérieure, boifesndage, instruments de musique, pate a
papier...
L'arbre sur lequel I'échantillonnage a été réafisgvient d’'une forét de la région nancéienne.
Un billon, d’environ 35 cm de diametre a été prélaers empattement. Comme le montre la
Figure IV- 44, I'arbre présente un cceur excentrécawn croissant de bois de compression
assez conséquent.
Bois de compression

)
e
©Q3
® W
%52
)
Limites de cerne
Bois final Bois initial
1999 2000

Bois final 2000

Absence de bois de compression Bois de compression
Figure IV- 44 : Photos et coupes microscopiques ahis d’Epicéa
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Les caractéristiques du bois de compression séiérehites de celle du bois de réaction des
feuillus, hormis le coeur excentré. Le bois de casgion est plus coloré que le bois normal
(« bois rouge des résineux »), la part de boid #eable ainsi plus importante, les cernes
d’accroissement plus larges.

Sur I'arbre sélectionné pour I'échantillonnagehtes de compression apparait principalement
a partir du bois final de I'année 2000. On peutméains en trouver un peu localement avant
cette date. Un examen visuel a également révglgékence de nombreuses poches de résines
et de microfissures, résultant certainement d'amrtratisme important. L'ensemble de ces
indices permet de formuler un scénario possibleadee de cet arbre. L’arbre, certainement
|égerement penché depuis le début de sa vie aapiéeuin peu de bois de compression. Par
la suite, il a dO étre fortement bousculé par fapgéte de 1999. Cet événement expliquerait
I'abondance des poches de résines traumatiquesnigesfissures et d’'un fort croissant de
bois de compression a partir de 'année ayant saisempéte de 1999.

Au niveau anatomique, un certain nombre de caiiatithres permettent de repérer le bois de
compression. Comme le montre la Figure IV- 44 tlashéides, plus courtes, ont une section
arrondie, des méats intercellulaires sont appardmscomposition de la paroi cellulaire
difféere également de celle du bois normal. La ceughdisparait pour laisser place a une
couche $ plus épaisse. Les microfibrilles de cellulose aeduche Sforment un angle de
I'ordre de 45° par rapport a I'axe de la cellule li@u de 5 a 30° dans le bois normal. L'angle
de cette spirale est tout a fait évident a causk ggésence de fentes en hélice qui suivent
I'angle des microfibrilles.

Il existe aussi des différences fortes entre lapmsition chimique du bois de compression et
celle du bois normal. La teneur en lignine est @levée dans le bois de compression, la
teneur en cellulose moins importante, la teneugaactose augmentée. La couche @us
épaisse que dans le bois normal, possede moinsltidose (avec un faible degré de
cristallinité). La lignine y est abondante. Sa densst plus importante que celle du bois
normal (due a sa forte épaisseur de paroi).

Ainsi, nous avons pu réaliser un échantillonnagéréssant dans cet arbre, en y prélevant du
bois de compression et du bois que I'on peut c@énsiccomme normal, puisque ayant été mis
en place avant que I'arbre ne développe du boisodgression (Figure IV- 45). La encore,
un vocabulaire particulier est utilisé pour carest¥ le type de bois testé. Dans la direction
tangentielle, des échantillons ont été prélevés tahois de compression et dans une zone de
bois normal (bois développé avant I'apparition daissant de dois de compression). Une
analyse microscopique a permis de vérifier 'absede bois de compression dans ces
éprouvettes.

La faible largeur de la zone de bois de compressierpermettait pas de prélever des
échantillons de bois de compression dans la directadiale. En direction radiale, des
échantillons de bois normal et des échantillonsals opposé ont été testés.
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Figure 1V- 45 : Descriptif de I'échantillonnage déEpicéa

Pour des raisons de simplicité d’écriture, nousawadopté la nomenclature suivante :
Ry pour un échantillon de bois normal prélevé dartrkection radiale,

Ro pour un échantillon de bois opposé prélevé dadsdation radiale,

T¢ pour un échantillon de bois de compression préliewss la direction tangentielle,
Ty pour un échantillon de bois normal prélevé damBriction tangentielle.

2.2.2.2.Résultats et discussions
Une analyse biochimique (INRA Reims, Unité parogétale et matériaux fibreux) des
échantillons prélevés sur cet arbre a confirmédadances générales du bois de compression
(Tableau IV- 7). Le bois de compression présentetaneur en lignine plus importante, une
teneur en cellulose plus faible, et un taux deagasz plus élevé que le bois normal.

Bois de compression Bois normal
(en % de paroi) (en % de paroi)

[ Lignines 40.8 33.7
[ Cellulose Glucose 30.99 42.67
Hémicelluloses 24.22 22.32
Fucose 0.06 0.04

Arabinose 0.94 1.26

Rhamnose 0.16 0.11

Galactose 10.03 1.72

Xylose 5.60 5.32

Mannose 5.68 11.91

Acide Galacturonique 0.85 1.01

Acide Glucuronique 0.89 0.95

Tableau IV- 7 : Comparaison de la composition biastique du bois de compression et du
bois normal
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Les propriétés viscoélastiques des différents édluans prélevés sur cet arbre ont été testées.
Les mesures de module de stockage, module de gteféeteur de perte en fonction de la
température et de la fréquence pour les differgyes de bois testés figurent Annexe

VI .

Le Tableau IV- 8 précise le nombre d’échantilloestés pour chaque type de bois, ainsi que
la moyenne de linfradensité et du module de stgekmesurés pour I'ensemble de ces
échantillons.

L’infradensité du bois de compression est presalx dois plus importante que celle du bois

normal (Tableau IV- 8). Les propriétés mécaniguesal bois sont par conséquent largement
plus importantes. En moyenne, le module de stockaggiré a une fréquence de sollicitation

de 1 Hz et a une température de 20°C dans la idinetztngentielle est 5 fois plus grand que

celui du bois normal. En direction radiale, lefainces d’'infradensité et de module entre le
bois normal et le bois opposé sont minimes.

Direction Nb échantillons Infradensité (kg.m ) E' (MPa)
testés 20C, 1 Hz
Ry 5 290 (287...309) 213 (185...245)
Ro 2 274(269,278) 205 (180, 229)
Tc 10 520 (502...549) 447 (418...485)
Ty 10 290 (282...297) 84 (81...87)

Tableau IV- 8 : Evolution du module de stockageéfuence 1Hz

Gindl (2002) a montré linfluence des caractéristig| cellulaires du bois sur le module
d’Young dans des essais de compression et de telwmigitudinale. L'influence de I'angle
des microfibrilles est dominante ; plus I'angle évé plus le module d’Young est faible. II
montre que dans le bois de compression cet eftetadrecarré par 'augmentation de la
densité et de la teneur en lignine. Ainsi, il nEgistre pas de différence entre le bois de
compression et le bois normal au niveau du modieuhg.

Dans notre cas, les essais sont réalisés danaridrahsverse. L’augmentation de I'angle des
microfibrilles vient s’ajouter a 'augmentation da teneur en lignine, le tout tendant a
accroitre le module de stockage du bois.

La Figure IV- 46 montre que la température de réiss@ment du bois due a la relaxation des
lignines ne peut étre déterminée sur cette plagemth-temporelle. Pour des fréquences de
sollicitation supérieures a 0.05 Hz, nous découvrgmune partie du pic de ramollissement
sur la plage de température 5-95°C.
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Figure IV- 46 : Evolution du module de stockage @ facteur de perte en fonction de la
température et de la fréquence. Bois d’Epicéa, badéscompression, direction tangentielle.

Ces résultats sont cohérents avec ceux d’Olsso®saghén (1992) qui trouvent une
température de ramollissement comprise entre 83°008°C pour des résineux sollicités
entre 0.05 et 20 Hz (Figure V- 47).

Softening Temperature, T, °C

Frequency Spruce
Hz Aspen Birch Pine Spruce Crosslinked
0.05 — — — 83 —
0.1 64 == = - —
0.5 — — 92.5 88.5 113
0.6 68 70 = — —
2.0 — 75 = — —
4.0 73.5 — = s —
5.0 — — 99 96 120.5
6.0 — 80 — — —
20 82 85 103 100 124

Figure IV- 47 : Températures de ramollissement aipieurs fréquences de sollicitation
pour diverses essences de bois d’aprés Olssonletépa(1992)

Le ramollissement des résineux apparait donc pesitempératures plus élevées que pour les

feuillus. Chez les résineux, les lignines sonteiorént réticulées et réquierent ainsi davantage
d’énergie pour assurer la mobilité moléculaire kbesla transition vitreuse. Olsson et Salmén
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montrent clairement que I'énergie nécessaire diVatton de la relaxation des lignines est
plus importante pour les résineux que pour ledlésufFigure 1V- 48).

Spruce
Cross-
Aspen Birch Pine Spruce linked
AHg(arh) 290 . 240 400 380 420
(kJ/mol)
A Haowiry 330 360 440 390 460
(kJ/mol)
T ey (°C) 50 62 66 71 90

Figure IV- 48 : Energie d’activation du processusdamollissement pour plusieurs
essences de bois d’'aprés Olsson et Salmén (1992)

Ainsi, afin de visualiser l'intégralité du pic damollissement, nous avons effectué des essais
a trés basse fréquence (quelgques mHz). Les résatiat représentés sur la Figure V- 49.

Les essais a trés basse fréquence sont extrémimgst(au moins 24 heures pour des essais
de 5 a 95°C avec paliers tous les 5°C). Les pésiods signaux sinusoidaux durent plusieurs
minutes, et sont ainsi fortement exposés au brtérieur. Pour ces raisons de durée, il est
tres difficile de recommencer des mesures lorsqlleseci sont perturbées par un bruit
extérieur. Nous avons effectué de nombreux essaisces échantillons afin de pouvoir
extraire des courbes permettant de déterminenpéeature de ramollissement.

0.20 T T 500

g | ! 1400
0.15 N e Bommnom oo

1300

tand

0.10 R 25/ o NCRG

E' (MPa)

1200

0.05 |-+ Py P DR N oo
oo o —s | 1 100

H H 0
0 40 80 120

Température ()

Figure IV- 49 : Evolution du module de stockage @ facteurt de perte pour une
fréquence de sollicitation de 5 mHz
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D’aprés la Figure 1V- 49, la température de ramssiment du bois normal apparait vers 70°C
dans la direction radiale et 75°C dans la directamgentielle. Pour le bois de compression en
direction tangentielle, on trouve une températiggamollissement inférieure, aux environs
de 61°C. Cette derniere est proche de celle tropeée les feuillus. L'influence du type de
bois et en particulier de la teneur et de la natieelignines est flagrante.

Nos résultats ne sont pas identiques a ceux trquareSalmén. Il précise dans ses travaux que
la température de ramollissement du bois de corsigresdes résineux apparait a des
températures supérieures a celles du bois normaéffet, le bois de compression est riche en
unités parahydroxyphénylpropane. Ces unités neepté&st pas de groupes méthoxyles, le
réseau macromoléculaire est donc fortement réticude encore il est indispensable de
connaitre la structure des lignines pour interpréderectement les résultats.

2.3.Bilan et discussions
Au cours des paragraphes précédents, nous avasenfgdes résultats obtenus pour diverses
essences de feuillus : chéne, hétre, peuplier @t po résineux : 'Epicéa. Nous proposons
dans le paragraphe suivant d’effectuer une comgaraet un bilan de I'ensemble des valeurs
des propriétés viscoélastiques récoltées.

2.3.1. Synthése des résultats majeurs

Pour chaque essence considérée, le module de geodiaroit avec la température, et il est
systématiquement plus faible dans la direction eatiglle que dans la direction radiale. On
note également de fortes différences entre lescespéle module de stockage d'un bois
d’Epicéa dans la direction radiale est environstrmis plus faible que celui d’'un bois de
Hétre. Cette différence est a mettre en parallede des variations a I'intérieur d'une méme
espece. En effet, nous avons présenté les réspitatsdes échantillons « jumeaux » prélevés
sur une méme génératrice au niveau des mémes afam@Esoissement. Des mesures sur
différents arbres d’'une méme espece ou bien suméme arbre mais pour des échantillons
prélevés sur des génératrices différentes ont maates différences notables. Pour du chéne
en direction radiale, les résultats présentés dunoee valeur moyenne du module de
stockage de 645 MPa a une température de 20°Ceefrépuence de sollicitation de 1 Hz
(Tableau IV- 9). Des essais menés sur des écluatil’'un autre arbre, ou les cernes
d’accroissement étaient beaucoup plus étroitsabatiti a une valeur supérieure a 1000 MPa.
De méme, pour I'Epicéa, en fonction de la proveeale|'arbre et en particulier de la largeur
de cerne et de son infradensité, des variationgyité du méme ordre de grandeur que pour
le chéne peuvent étre enregistres.
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E' (1 Hz, 5C) |E' (1 Hz, 90C) ratio Diminutuion (%)
Chéne, R 630 187 3.37 -70%
Chéne, T 454 84 5.40 -81%
Hétre, R 792 236 3.36 -70%
Hétre, T 529 115 4.60 -78%
Peuplier, Ry 532 147 3.62 -72%
Peuplier, Rq 705 240 2.94 -66%
Peuplier, T+ 172 38 453 -78%
Peuplier, To 236 56 4.21 -76%
Epicéa, Ry 201 56 3.59 -72%
Epicéa, T¢ 484 84 5.76 -83%
Epicéa, Ty 94 20 4.70 -79%

Tableau IV- 9 : Ratio E’(5°C)/E’(90°C) pour les derses essences, types de bois et
directions matérielles testées a une fréquence albcitation de 1Hz

Quelle que soit I'essence et le type de bois, pousons observer une diminution du module
de stockage de l'ordre de 70% entre 5°C et 95°Cr peai échantillons prélevés dans la
direction radiale, contre une diminution proche 8% pour les échantillons issus de la

direction tangentielle (Tableau IV- 9).

Le Tableau IV- 10 proposent un bilan des caradi@uss du frottement interne et de la
rigidité du bois en fonction de la direction madfie et de I'essence. Le ramollissement
apparait pour des températures plus élevées eenele qu’'en radiale, quelle que soit

I'essence et le type de bois considéré.

Ces résultats montrent la nécessité d'étendredgeptie mesure en température au-dela de
100°C de maniere a pouvoir visualiser l'intégraldés mécanismes de relaxation des
échantillons de bois de résineux ainsi que des néilbas prélevés dans la direction

tangentielle.

En ce qui concerne les mesures a tres basse feEueous avons constaté sur I'Epicéa
gu’elles permettent de découvrir le mécanisme o®igssement du bois dans son intégralité.
Cependant la durée et la difficulté de réalisatien ces essais tendent a privilégier une
extension de la plage de température plus queotigdment de la plage des temps de

sollicitation
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Essence Chéne Hétre Epicéa Peuplier
rlr?!’:aecrtlfllr:a R T R T Re | Ro | Te | W | Ro | Re | To | T
Nb échantillons
testé 3 3 5 4 5 2 10 10 1 1 3 3
E' (20C, 1Hz) 645 457 674 491 213 205 447 84 680 495 242 146
(MPa) (600...728)|(420...528)| (583...779)| (472...504)| (185...245)| (180, 229) | (418...485)| (81...87) (210...275)| (139...153)
ratio E' g/ E' ¢ 1.41 1.37 2.54 2.81 3.39
Tg
10 Hz 85
5 Hz 83 85
1Hz 78 85 83 81
0.5 Hz 76 83 81 85 79
0.1 Hz 73 78 76 81 78 74 85 76
0.05 Hz 70 75 74 77
0.01 Hz 64
0.005 Hz 62 70 61 75

Tableau IV- 10 : Synthése des propriétés viscoétpes de 4 essences courantes de bois
tempéré

L’ensemble des données collectées au cours dessesveampagnes d’essais permet de tirer
les conclusions suivantes :
- La température de ramollissement, due a la relagatides lignines, apparait a des

températures plus faibles pour les feuillus que pdes résineux.

- La température de ramollissement du bois de tensdePeuplier est Iégérement plus
faible que celle du bois normal (dans le cas dudpivénile).

- La température de ramollissement du bois de compi@s de I'Epicéa est inférieure a
celle du bois normal.

- Pour une méme essence, et pour du bois normalakgdur de perte et la température de
ramollissement sont plus faibles dans la directioadiale que dans la direction
tangentielle.

2.3.2. Interprétation des résultats : linfluence des sttures anatomique et
biochimique
(Olsson et Salmén 1992, Birkinshaw 1993, Morsing®@®Backman et Lindberg 2001).
Il en ressort clairement que la réponse du boisihdépend :
- des interactions entre les composants de la pallaiare,
- de la nature et de la structure des composants.
Pour le bois humide, l'interaction entre les congms est faible, et nous avons pu constater

que le comportement du bois dans une plage de tatopg de 0°C a 100°C est
principalement gouverné par les propriétés desregm Le ramollissement et les mouvements
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moléculaires sont limités par la complexité struamiel et les possibilités de liaisons
intermoléculaires fortes. En effet, la réticulatidas polymeres de haut poids moléculaire
comme la lignine tend a rigidifier le réseau maapt#oulaire ; la mobilité des chaines s’en
trouve réduite. Le fait que la lignine est un podym branché favorise également cette
rigidification du réseau mais n'empéche pas la ttébdes molécules lorsque celles-ci
percoivent suffisamment d’énergie pour étre romjmurdle de I'eau est fondamental dans la
réponse du bois. Le remplacement des liaisons Qgdes entre lignines par des liaisons
hydrogenes entre les lignines et les moléculesudfEamet de plastifier le bois et ainsi de
faciliter les mouvements de reptation moléculadrsdue I'énergie d’activation est suffisante.
Plus le nombre de groupements méthoxyles ou hytiexypres pouvants former des liaisons
faibles avec des molécules d’eau est grand, plisnieuvements moléculaires peuvent étre
importants.

Ces éléments concernant la structure des lignieesigitent de comprendre aisément les
différences enregistrées entre les diverses essemntgpes de bois. Par exemple, les lignines
des résineux étant plus réticulées que les lignides feuillus, I'énergie d’activation
nécessaire aux mouvements moléculaires est plusriamie d’ou une température de
ramollissement plus élevée.

Par contre, les différences observées entre lextdins radiale et tangentielle ne peuvent
certainement pas étre expliquées intégralement qer considérations biochimiques,
I'organisation structurale des cellules du plandigx parait étre primordiale.

Dans la direction radiale, la faible valeur detiotent interne indique que moins de matiére
est mise en mouvement que dans la direction tamdjentDans la direction tangentielle,
davantage de liaisons doivent étre activées ou dingndes liaisons permettant des
mouvements moléculaires plus importants. Le déeatadre les pics relate que les liaisons
activées par la température a ce niveau sont diffés pour les échantillons radiaux et
tangentiels. L’ensemble de ces éléments condoitrauier I'hypothése suivante.

Dans la direction radiale, le comportement rhéaogiglobal du bois serait principalement
gouverné par les rayons ligneux et par les randée=llules préférentiellement alignées dans
la méme direction (générées par la méme celluleathbium). Dans les essais de flexion, ces
éléments travaillent en traction et compressionnsDE direction tangentielle, les rayons
ligneux, perpendiculaires a l'axe de sollicitatimonstituent des points de faiblesse.
L’empilement des cellules est plut6t aléatoire]eseti sont plus ou moins en quinconce. En
sollicitation tangentielle, le réseau cellulairé m®ins rigide, les parois cellulaires travaillent
cette fois-ci en flexion, et un glissement au nivele la lamelle mitoyenne de deux cellules
voisines peut apparaitre (Perré et Keller, 1994)sthéma de la Figure 1V- 50 illustre cette
hypothése dans le cas du plan ligneux des résineux.
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Direction radiale
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Figure IV- 50 : Représentation schématique de I'engjsation des différents éléments
anatomiques d’un résineux en fonction de la diremti matérielle

Ainsi, en direction radiale, la couche S2 de laopaellulaire des rayons ligneux serait

essentiellement sollicitée, alors qu’en tangemtiall s’agirait davantage de la lamelle

mitoyenne des cellules. Or il est bien connu quarelle mitoyenne est trés riche en lignine
(Figure IV- 51). Cet élément pourrait expliquerfad@ que le niveau du facteur de perte soit
plus élevé en tangentiel ; un nombre plus importEntiaisons serait activé au niveau de la
température de ramollissement.
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Figure IV- 51 : Courbe de distribution de la lignimdans les trachéides d’Epicéa d’apres
Richard E.Mark dans « Cell Wall Mechanics of Trachis » 1967.

Pour ce qui est du décalage du ramollissementlesrsautes températures pour la direction
tangentielle, une explication pourrait résider ddmsnature des lignines composant les
différentes couches de la paroi cellulaire. Sielaeur en groupe méthoxyl dans la paroi des
éléments anatomiques sollicités en radiale estrmypé a celle des parois sollicitées en
tangentielle, le décalage vers les hautes tempégsadst cohérent.
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Conclusion

La mesure des propriétés viscoélastiques du bdisretion de la température et du temps de
sollicitation nous a apporté un certain nombre skggnements intéressants. L'influence de
I'essence, de l'organisation du plan ligneux, ddifaction matérielle, du type de bois, de la
composition chimique a clairement été mise en édde

Voici les informations majeures issues des campagieemesures. Certaines tendances ont
déja éteé relevées dans la bibliographie. Nos csiaris viennent confirmer ces tendances ou
quelquefois les nuancer et les discuter, d’autigaénts sont tout a fait nouveaux.

Pour le bois saturé en eau, le ramollissement ipahd( a la relaxation des lignines
apparait dans une plage de température de 50 £100°

La température de ramollissement des résineux ugsdrigure a celle des feuillus.
L’écart d'une trentaine de degrés classiquemerg@ée (60°C pour les feuillus contre 90°C
pour les résineux) parait étre un peu élevé. Qbfférence est due en grande partie a la
teneur et a la structure des lignines. Lorsqueelsur en groupes méthoxyles du bois
augmente, le flexibilité du réseau macromoléculaast accrue et la température de
ramollissement abaissée.

La réponse du bois dans les essais harmoniquesedgklon la direction matérielle.
Le bois de la direction radiale présente des pétgsi de rigidité plus importantes et un
frottement interne inférieur a celui du bois delil@ction tangentielle. Pour du bois normal, la
température de ramollissement est inférieure dé&jgas degrés dans la direction radiale. Ces
différences sont en partie reliées aux variatiansatganisation structurale du bois.

Un éclairage nouveau est également apporté surieige d'équivalence temps-
température. L’'ensemble des mesures réaliséesideim@our dire que I'équivalence temps-
température n’est valable pour le bois qu’au nivéesl zones de ramollissement. A ce niveau,
le comportement du polymere relaxé est prépondé@antensemble des autres polymeéres
constitutifs. Les propriétés viscoélastiques dusbsaturé en eau suivent également un
comportement de type WLF. Ce comportement n’estblalque sur une plage de température
limitée a une trentaine de degres.

Il est également intéressant de noter que la té@gidli bois peut chuter sans probléme
d'un facteur 10 entre 5 et 95°C. Cette informatmeut étre utile dans les procédés de
transformation et doit également étre prise en ¢erdpns les essais de caractérisation, et en
particulier au niveau des appareils de mesureotaefappliquée dans les hautes températures
pour obtenir un déplacement de I'ordre de celuiligpp au niveau des faibles températures
peut descendre jusqu’a quelques dixiemes de NeW®ihype de mesure nécessite un capteur
de force extrémement performant sur une plagevetaent large.

Enfin, nous pouvons dire que les plages de temyr&sa(5 a 95°C) et de fréquence (5 mHz a
10 Hz) utilisées au cours des campagnes de mepugssentées dans ce chapitre IV ont
montré leurs limites. Que cela soit pour la dimttiangentielle du bois de certains feuillus ou

-211 -



Chapitre IV

pour les résineux, il est nécessaire d'utiliser ferétre temporelle extrémement large pour
visualiser correctement la transition des lignisas cette plage de température. Les essais
réalisés a tres basse fréquence permettent endefféécouvrir l'intégralité des mécanismes
de relaxation des lignines mais sont gourmandseemps. Et bien évidemment, s’ajoute
inévitablement a ces temps d’essais longs, uneadation thermique non négligeable du bois
a partir de 80°C (Cf. Chap. V).

Ainsi, nous avons mis au point un dispositif siinédaa celui utilisé jusqu’a maintenant
possédant une chambre d’essai permettant de réaéisemesures jusqu’a plus de 130°C. Le
chapitre suivant est dédié a la description deapgtireil ainsi qu’a la synthése des mesures
résultant de son exploitation.
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Introduction

La caractérisation des propriétés viscoélastiguesbois au-dessus de 100°C dans des
conditions de saturation en eau nécessite de tomr sous pression. La plupart des données
disponibles dans la littérature dans ces condittm$sempérature et de teneur en eau ont été
récoltées grace a des essais de fluage en autockavéalisation des essais harmoniques dans
ces conditions hygro-thermiques apparait pluslpégé du fait de I'instrumentation qu’il est
nécessaire d’embraquer dans I'enceinte pressui@ggendant les résultats obtenus dans le
chapitre précédent ont vivement éveillé notre it@oquant a I'évolution des propriétés
viscoélastiques au-dela de 100°C. Ainsi, malgrediéfiicultés apparentes d’instrumentation,
un second banc d’essai équipé d'une chambre ctijoatpressurisée tres performante a été
développé. Cette derniere permet de solliciterébmantillons dans I'eau liquide jusqu’a des
températures avoisinant 140°C.

Le présent chapitre consacre une premiere partege @gescription de ce banc d'essai, au
principe de fonctionnement et aux performancesaddambre climatique.

Le deuxieme volet de ce chapitre est dédié auxltaésussus de l'exploitation du banc
d’essai. Une synthése des propriétés viscoélastigeeplusieurs essences de bois (Chéne,
Sapin, Epicéa) dans une plage de température daierde 5 a 135°C est réalisée. Nous
avons pris soin de distinguer les deux directions pdan transverse. Des essais de
caractérisation du bois en-dessous de 0°C vierauenpléter cette étude.

Enfin, un dernier paragraphe est consacré auxsatteta degradation thermique effective a ce
niveau de température pour du bois saturé en ealedteur pourra suivre I'évolution des
propriétés viscoélastiques du Chéne et de I'Epiméade traitements thermiques a différents
niveaux de température. Ce paragraphe est accodpdigne analyse microscopique et
biochimique des échantillons soumis au traitemestnique.
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1. Développement d'un module pressurisé pour des me  sures
jusqu'a 135C

Le banc d’essai décrit et exploité dans les chepiprécédents permet de réaliser des mesures
en milieu aqueux en dessous de 100°C. En effetdetu-de 100°C et a pression
atmosphérique, I'eau entre en ébullition, il esirglimpossible de dépasser ce niveau de
température dans de l'eau liquide. Cependant, disedion de mesures au-dela de cette
barriéere est un enjeu crucial dans notre étudesiAila technologie décrite et utilisée
précédemment a été dupliquée et adaptée pour dagesed haute température. Il en résulte

un second module, décrit en détail dans ce paragrépgure V- 1).

Module 1
5°C a 95°C

Module 2
5°C a 135°C

Chaine d’analyse
vibratoire

Figure V- 1: Photo globale du dispositif expérimeait
Le principe de fonctionnement est a peu pres idaeatiau premier module, a la différence

pres que la cellule vibratoire s’insére intégralatmgans une chambre de conditionnement
pressurisée. La chaine d’analyse vibratoire est@me que pour le premier dispositif.
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1.1.Principe de fonctionnement
La cellule vibratoire du module 2 est intégrée dang enceinte climatique pressurisée.
L’échantillon est testé dans la partie inférieueel’dnceinte, qui est remplie d’eau. Celle-ci
est chauffée grace a la circulation d’'un fluideopalrteur (huile silicone) dans la double paroi
de I'enceinte. Cette partie est isolée afin detBmies pertes thermiques vers I'extérieur de
I'enceinte.
La partie supérieure de I'enceinte accueille lgzaagils de mesures, qui ne peuvent supporter
des conditions aussi drastiques que celles quierdggians la partie inférieure. Les appareils
ne peuvent supporter des températures dépassahetdes humidités relatives supérieures a
90% et requierent 'absence de condensation.
Le principe de fonctionnement de I'enceinte climaé consiste donc a maintenir dans une
méme enceinte deux climats radicalement différeatsavoir de I'eau régulée en température
(usgqu'a 135°C) dans la partie inférieure et d& kc et frais dans la partie supérieure. Ces
deux compartiments ne peuvent étre séparés heuagtgnt ; une communication physique
entre les deux compartiments doit étre assurée gerunettre la sollicitation de I'échantillon,
la mesure de la déflexion et la mesure de la fdraesolution technique retenue pour réaliser
cette enceinte bi-climatique est décrite dansdafe V- 2.

l Injection d'air
| comprimé

air froid et
sec Passages pour

1 r sollicitation de
/ I’échantillon et

/\\
>
mesures de force
' -] et déflexion
O '
1 —
N\ . " —
N .
\ .
Q air chaud et
N saturé en eau

“ Systéme de chauffage
du bain d'eau

Coupe verticale du
Vue 3-D dispositif

Figure V- 2 : Schéma du principe de fonctionnemedte I'enceinte pressurisée
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L’air comprimé permettant la mise sous pressionl’éeceinte est injecté dans la partie
supérieure de celle-ci. Cet air, sec et frais, res$es conditions requises par le matériel
électroniqgue embarqué a ce niveau de I'enceintefl&ed’air vient s’opposer au flux de
vapeur chaud ascendant provenant de la partidanférde I'enceinte. La zone d’opposition
de ces flux est concentrée dans la partie centialéenceinte. Les deux zones de I'enceinte
sont séparées par une série de disques d’inoxt¢allalistants de quelques centimétres. Ces
disques sont percés afin de permettre le passagxdale sollicitation et du cable de mesure
du déplacement. C’est au niveau de ces feuilleslepieleux flux d'air (froid sec et chaud
humide) se rencontrent. Latéralement, dans laepadntrale de ces ailettes, une fuite d’air
permet d’évacuer 'air chaud et humide afin d’é@vde’il ne remonte dans la partie supérieure
(Figure V- 2).

1.2. Dimensionnement de I'enceinte bi-climatique
Un calcul théorique a permis de dimensionner lpatigif afin que le flux d’air froid et sec
soit suffisamment important pour s’opposer au fld& vapeur provenant de la partie
inférieure de l'enceinte. Il s’agit de calculer Igmrameétres (débit dair, longueur de
I'enceinte...) pour que le débit de vapeur remontaris la partie supérieure de I'enceinte
soit nul.Annexe IX.

Selon le principe présenté précédemment, deux phm&mes principaux se déroulent au sein

de I'enceinte :

- la diffusion de la vapeur dans I'air selon le geadide concentration,

- la convection d'un flux d’air provoqué par linjéeh d’air comprimé dans la partie
supérieure.

Ces deux phénomeénes sont opposés.

Déplacement de Diffusion de la

<z

I'air par vapeur selon le
convection gradient de
] .
= concentration

Bien que défavorable, le calcul proposé en annexgrend pas en compte les turbulences et
les phénoménes secondaires. Dans la réalité, Ursdfair ne sont pas parfaits. L'air étant
injecté localement dans la partie centrale du @issppérieure de I'enceinte, des retours d’air
chaud et humide sont envisageables en périphénadedes parois.

Par conséquent et pour éviter ces phénomenes se@as)de jeu entre les ailettes et la paroi a
été comblé par un joint d’étanchéité (Figure V- 3).
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Figure V- 3 : Représentation schématique des fluXiatérieur de I'enceinte

Une fois le dimensionnement de I'enceinte réalséonception et la réalisation du module
ont pu étre envisagéeSe systeme de régulation bi-climatique a fait l&bi’'un dépot de
brevet

1.3.Description du module
L’enceinte de forme cylindrique est réalisée enxirgi est capable de supporter une
surpression de 6 bars. Sur I'ensemble de I'enceiits piquages latéraux permettent le
passage des fils et cables.
L’enceinte contient I'ensemble du support d'écHimti (mors d’encastrement et de
sollicitation, systeme de mesure du déplacemems, idstruments de sollicitation (pot de
vibration) et des appareils de mesure (capteur,laapteurs de force...). La partie supérieure
de I'enceinte est amovible, elle permet de fixécliantillon dans les mors puis de I'immerger
dans la partie inférieure de I'enceinte pour réaliss tests (Figure V- 4).
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a. <l e
I | j= Vérin électrique
i/
== |
Partie supérieure de la =4 ) ( i
chambre de conditionnement \ ok

Tuyaux en téflon
lisse tressé inox

Support d’échantillon

Partie arriere du
thermocryostat

Partie inférieure de la
chambre de conditionnement

Figure V- 4 : Photos du dispositif expérimental. Bnceinte climatique ouverte, le support
d’échantillon est accessible. b- Dispositif en failmnnement, enceinte climatique fermée,
échantillon immergé dans I'eau a l'intérieur de lreceinte
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1.3.1. La chambre de conditionnement

La partie inférieure de I'enceinte pressurisée restplie d’eau, c'est a ce niveau que
I'échantillon est conditionné et sollicité (Figuxe 5). Elle est formée d’'une double paroi
dans laquelle circule une huile régulée en tempéaiCette partie est isolée a I'extérieur
avec une laine haute température, de maniére tefites pertes thermiques.

Eau

Circulation d’un fluide
caloporteur dans la double
paroi de I'enceinte

Isolant

Feuille inox

Figure V- 5 : Descriptif de la partie inférieure dia chambre de conditionnement

La circulation et le chauffage de I'huile sont agsupar un thermocryostat. La puissance de la
pompe assure une bonne circulation de I'huilerediain chauffage efficace et rapide de I'eau

dans la chambre. L’huile silicone utilisée est aélagour une régulation en température dans
une plage de —40°C a + 165°C. La liaison entrédentocryostat et I'enceinte est assurée par
des tuyaux téflon lisse tressés inox. Le téflonpsute des températures de I'ordre de 200°C.
La tresse inox représente une bonne sécurité edecagpture du tuyau téflon. Sa flexibilité

associée a une mise en ceuvre spécifique (les tujaument un o entre les deux
branchements) limitent la transmission des vibratidu thermocryostat vers le dispositif.

La partie supérieure est équipée de certains éSnuensécurité liés a la pressurisation de
I'enceinte : un manomeétre permettant de suivradagion, une soupape de sécurité calibrée a
5.5 bars. Des capteurs de température et d’humiditdive permettent de suivre ces deux
grandeurs a plusieurs niveaux de I'enceinte. Leguges des parois est assuré par des raccords
coulissants avec olive en téflon.
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1.3.2. La cellule vibratoire

Comme pour le module 1, la cellule vibratoire estpendue a un portique par l'intermédiaire
d’'un vérin électrique qui permet I'immersion dech@ntillon dans la partie inférieure de la
chambre de conditionnement (Figure V- 4). Seul uppsrt d’échantillon de la cellule
vibratoire est apparent, les autres éléments delliale vibratoire sont enfermés dans la partie
supérieure de la chambre de conditionnement (Figufs.

Joint d’étanchéité comblant le
jeu entre les ailettes et
I'enceinte

Percage a travers les ailettes
permettant le passage de | 'axe
de sollicitation

Echantillon
Figure V- 6 : Photo du support d’échantillon
Les systemes de sollicitation et de mesure du dépiant sont semblables & ceux développés

dans le module 1. Tous les éléments sont réaliséimax. L'expérience acquise avec le
modulel a permit d’apporter quelques petites amadlans.

Figure V- 7 : Photo des mors de sollicitation
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L'étrier permettant la mesure du déplacement al’'tabjet d’'une nouvelle conception, qui lui

permet d'étre plus léger. La poulie a également sulelques modifications. Le grand

diametre de la poulie a été augmenté de maniergydenter la différence entre les deux
gorges. La poulie a été évidée, toujours dans Ueisalléger le systéeme. La Figure V- 8
présente les détails de 'ensemble des éléemergsaidiule vibratoire.

Pot vibrant

Capteur de force

Passages de | 'axe de sollicitation et du
céble pour la mesure du déplacement

Axe de sollicitation

Support d’échantillon

L

Céable

Echantillon
Poulie

Mors de sollicitation

Capteur laser mobile articulé

Mors d’encastrement

fixe .
Etrier

(mesure déplacement)

Figure V- 8 : Descriptif détaillé du banc d’essai

Une des difficultés réside dans la gestion desinglstde déplacement qui se situent a
I'intérieur de I'enceinte depuis I'extérieur. Erfedf il doit étre possible d’ajuster la position

horizontale de I'échantillon de maniere a ce quadglacement et la force soit a « zéro » dans
la position initiale. Le pilotage des platines d@pldcement est réalisé mécaniquement a l'aide
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de cables de controle a distance de la marque Newprquels certaines modifications ont
été apportées pour assurer I'étanchéité de cediggmessurisé (Figure V- 9). A ce niveau,
les passages de parois assurent I'étanchéité toupeemettant la rotation des cables
nécessaires au déplacement des platines.

Molette micrométrique de
platine de déplacement

Pilotage des platines a
distance

Figure V- 9 : Pilotage a distance des platines dgpthcement

Une protection physique a été mise en place auaudispositif afin de se protéger des
éventuels problemes liés a la circulation d’huileawde ou de phénomenes liés a la
pressurisation du dispositif (Figure V- 10).

Figure V- 10 : Vue globale du dispositif avec legents de protection
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1.4.Validation
Avant d’effectuer des mesures sur des échantillEndon fonctionnement du principe de
régulation de I'enceinte a été vérifié. Les capale température et d’humidité relative placés
a divers endroits dans I'enceinte permettent dersuiévolution des conditions hygro-
thermiques dans les compartiments de I'enceintgreasion est réglée a environ 5 bars dans
I'enceinte de maniére a conserver une fractiorr dian négligeable lorsque la température de
I'eau est proche de 135°C.
La Figure V- 11 montre I'évolution de la températuet de I'humidité relative lors du
lancement des expériences. On constate que I'htémidlative de lair dans la partie
supérieure de l'enceinte passe de 65% (humiditétivel de l'air dans la salle de
manipulation) a moins de 10% (air quasiment seggrant du générateur d’air comprime).
L’humidité relative dans la partie supérieure dmteinte est alors stabilisée a cette valeur
quelle que soit la température.
La température de I'air dans cette zone ne déegass@5°C méme lorsque la température de
'eau dans la zone inférieure de I'enceinte attplos de 135°C ! Ces conditions sont stables
pour des durées d’expérimentation dépassant 24¢sieur
Le systeme fonctionne donc parfaitement bien. Npaavons obtenir dans une méme
enceinte, deux climats radicalement différents ddewsx compartiments communicants !'! A

savoir de I'eau liquide a 135°C d’une part et @darlquasiment sec et a température ambiante
d’autre part.

Température de l'air (C) Température de l'eau ()
75 100 : : : : 150
— " ‘ : S D—— ;
g | 1 R atl ™|
S 6ol soff] e e o rdere e
s . | | | A
o | hA
2 ! ! i ! ! \ 1100
I - o S — e R W
5 4sp oo 1 1 1 B
\2 |
=) ! ‘ ‘ |
E ' i | | |
> I I I I
T 30 40 l ———————————————— R T
| A 1 i i
1 [ 1 1 1 1%
l j | | 1
e : !
15| 20 e jj T e
ol o : 0
0 1 2 3 4 5
Temps (h)

Figure V- 11 : Evolution de la température et dénlimidité relative dans les deux parties de
I'enceinte
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2. Comportement viscoélastique du bois vert jusqu’a 135C

Le nouveau module expérimental présenté ci-dessumgh donc de réaliser la mesure des
propriétés viscoélastiques d’échantillons dansul’équide jusqu’'a 135°C. Ce paragraphe
synthétise une partie des résultats collectésidel’de second module sur plusieurs essences
de bois.

2.1.Ramollissement du bois de résineux
Le chapitre précédent a mis en évidence les difsupour déterminer la température de
ramollissement des résineux sur une plage de textypérde 5°C a 95°C. En effet, nous
avons souligné que la température de ramollissementrésineux, due a la relaxation des
lignines, se situe a des températures avoisingi@ 840100°C. Avec le module expérimental
1, un moyen d’accéder a ces données sur la plagenggerature 5°C - 95°C a consisté a
descendre dans les basses fréquences. La « lowdEuces essais en terme de durée et de
difficulté de réalisation n’a pas manqué d’'étrelgmeée.
Comme le montrent les résultats de la Figure V-l&2nodule pressurisé, grace a sa large
plage de température 5°C — 135°C, permet de détermaisément et rapidement la
température de ramollissement d’un résineux, eccliocence le Sapin, a une fréquence de
sollicitation de 1 Hz. Nous pouvons constater sarHgure V- 12-a que le pic de
ramollissement des échantillons de Sapin se prazhirte 90°C et 100°C. L'ensemble des
remarques effectuées pour les essences de basdgatecédemment sont valables pour le
Sapin. Le bois présente un module de stockagea@an@irfois plus important en radial qu’en
tangentiel a température ambiante. La températimamhollissement et le frottement interne
sont plus importants dans la direction tangentiglie dans la direction radiale (Tg = 94°C en
direction radiale, 98°C en tangentielle). L'amodtepic de ramollissement di a la relaxation
des hémicelluloses (proche de 0°C) semble appanadur des températures plus élevées en
tangentiel qu’en radial.

a 800

10.12

600

10.08
400

E' MPa)
tand

10.04
200

i i 0
0 50 100 150
Température (C)
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b. 30

20 [ b

E" (MPa)
—

R

Température (C)

Figure V- 12 : Evolution des propriétés viscoélagies du bois de Sapin saturé en eau en
fonction de la température et de la direction maadle (fréequence de sollicitation : 1 Hz). a-
Module de stockage et facteur de perte. b- Modudepérte.

Le module de perte est plus important dans la tiimecadiale ; le pic de E” au niveau de la
transition vitreuse des lignines est plus marguémtangentiel (Figure V- 12-b). L’écart
entre les pics de E” pour les directions radiaesangentielles est beaucoup plus faible que
celui enregistré entre les pics dedan

La encore le diagramme Cole-Cole permet de repéigment la transition de deux
polymeres (Figure V- 13). L’arc de cercle princigakrespond a la relaxation des lignines,
I'amorce du second arc a la relaxation des hénuilosies. L'allure des courbes est identique
dans les deux directions du plan transverse, sgaplport entre les modules change.

30

20 “ """"""""" o ©

E" (MPa)
_'

10 o

0 200 400 600 800
E' (MPa)
Figure V- 13 : Diagramme Cole-Cole pour du bois 8apin saturé en eau pour les
directions radiale et tangentielle (fréquence ddlmitation : 1 Hz
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La Figure V- 14 montre le bon niveau d’adéquati@s desultats obtenus avec les deux
dispositifs sur des échantillons d’épicéa provewiaunt méme échantillonnage.

T bromomn e o) {romomene s
9 o | |
E 0.10 --Dispositif-1- (5-2-95°C) -/ - N —
Dispositif 2 (5 & 135°C)
] e p() ———————————————————————————————————
0 50 100 150

Température (C)

Figure V- 14 : Superposition des courbes de tgen fonction de la température a une
fréquence de 1 Hz enregistrées avec les deux difsopour du bois de compression
d’Epicéa prélevé dans la direction tangentielle

La Figure V- 15 illustre I'évolution des propriétéiscoélastiques du bois de compression en
direction tangentielle en fonction de la tempémtura température de ramollissement est
localisée aux environs de 86°C pour une fréquenckldz.
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Figure V- 15 : Evolution des propriétés viscoélagies d’'un échantillon de bois de
compression d’Epicéa prélevé dans la direction tangelle (fréquence : 1 Hz). a-
Evolution de E’ et taden fonction de la température. b- Evolution de Eh fonction de la

température et du module de stockage (Cole-Cole)

La Figure V- 16 permet de comparer I'évolution dodule de stockage et du facteur de perte
en fonction de la direction matérielle (radial@agigentielle) et du type de bois (bois normal

et bois de compression). Les données pour le bmisothpression en direction radiale ne

figurent pas puisqu’il était impossible de préledes échantillons constitués uniguement du
bois de compression dans cette direction.

Comme pour les essais réalisés a tres basse femwams le chapitre précédent, nous
trouvons que le module de stockage du bois de cesmjmn est plus de 4 fois supérieur a
celui du bois normal, et que la température de Hesrement apparait pour des températures
plus faibles que pour le bois normal (Figure V-.16)
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Figure V- 16 : Comparaison des propriétés viscodigses du bois normal et du bois de
compression d’Epicéa (fréequence 1 Hz)

Direction tangentielle Tg (°C)
Bois de compression 86
Bois normal 89

Direction radiale
Bois normal 84

Tableau V- 1 : Température de ramollissement dusdiEpicéa en fonction de la nature
du bois et de la direction matérielle (fréquencéit)

L’élargissement de la plage de température perropt di'accéder aisément et rapidement
aux propriétés viscoélastigues du bois de résinduax.différence de température de
ramollissement entre les résineux et les feuilkigdee a la structure réticulée des lignines de

résineux.

- 230 -



Etude de 'activation et de la dégradation thermiggidu bois vert jusqu’a 135°C

2.2.Comportement du bois soumis a des échelons de température
ascendants et descendants

Dans les essais de caractérisation des matériaest, bien connu que la vitesse de chauffage
intervient directement sur les propriétés viscdé&ass mesurées. Par exemple, une valeur de
température de transition vitreuse déterminée e@ B& de sens que si elle est accompagnée
de la vitesse de chauffage a laquelle elle a ée¢rdinée.

Jusqu’a maintenant les essais étaient réalisésvaaunde paliers de température plus ou
moins longs selon les fréquences testées ; laseitele chauffage n’intervenait donc pas
directement. Par contre, pour les essais qui syilefréquence de sollicitation est de 1Hz, le
temps nécessaire pour effectuer les mesures eBordee de 1.5 minutes. Le palier de
température est donc extrémement réduit et esige@plle a I'échelle de la durée de totale de
I'expérimentation (Figure V- 17). Nous pouvons daonsidérer que dans ce cas, les essais
sont realisés sur une rampe de température asdendant la vitesse de chauffage est de
I'ordre de 0.35°C/min. Tous les essais sont réalis@c cette méme vitesse de chauffage.

150

=
o
o

<)

Température (

ol
o

Temps (h)

Figure V- 17 : Montée en température de 15 a 135tahs le bain d’eau de I'enceinte
climatique.

En fonction du temps nécessaire pour atteindrergpérature maximale, I'’échantillon a pu
subir une dégradation thermique partielle. Desesyde température permettent de quantifier
cette dégradation.

Ces expériences ont été réalisées sur du bois @®eobt de sapin saturé en eau dans la
direction radiale, pour une fréquence de sollictate 1 Hz.
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2.2.1. Bois de Chéne
La Figure V- 18 présente I'évolution des propriétéscoélastiques du bois de chéne en
fonction de la température, lors d’'un échelon adaeh(protocole expérimental de la Figure
V- 17).

a. 0.16
1000
10.12
T
< 2
2 s
w 10.08
500
10.04
O H H
0 50 100 150
Température (C)
E' (MPa)
b 750 500 1000 1500
A AA
I —————————————————————————————————— .
<
[l
=
L
L B B
,~7~¢ Possible
! AA‘ ' dégradation;
‘\AV,/' thermique
0 i i
0 50 100 150

Température (C)
Figure V- 18 : Evolution des propriétés viscoélagies d’un échantillon de Chéne soumis a
un échelon ascendan (fréquence 1 Hz). a- Evolutid® E’ et tard en fonction de la
température. b- Evolution de E” en fonction de tampérature et du module de stockage
(Cole-Cole)

- 232 -



Etude de 'activation et de la dégradation thermiggidu bois vert jusqu’a 135°C

Les résultats sont identiques a ceux déja obteowslp chéne dans le chapitre précédent avec
I'avantage majeur de couvrir une plage de tempgzatius large.

Remarquons également au passage que le diagramiexC@e met en évidence les effets
possibles de la dégradation thermique au niveauaileles valeurs de modules. Les points
expérimentaux sortent de la trajectoire de I'arccdecle correspondant a la relaxation des
lignines pour tendre plus ou moins linéairemens\z&ro.

Intéressons-nous désormais au comportement dudseisle la descente en température. La
Figure V- 19 décrit le protocole expérimental stli

150

100

Température (C)

[$2)
o

Temps (h)
Figure V- 19 : Evolution de la température du battieau soumis a un échelon de
température ascendant puis a un échelon descendant

Sur la Figure V- 20, il apparait que le module tielage suit un chemin différent de celui

emprunté a l'aller (palier de température ascendans du retour (palier de température

descendant). La valeur d’arrivée est environ 1i§ fitus faible que celle de départ. De méme,
I'allure de la courbe du coefficient de perte atoue est similaire a celle de l'aller, mais avec
un décalage non négligeable. Le niveau dé &inla température de ramollissement sont
supérieurs au retour. Le module de perte est plidefau retour, le pic correspondant a la
transition des lignines est aplati.
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Figure V- 20 : Evolution des propriétés viscoélagies lors d’'un échelon ascendant de

température suivi d’un échelon descendant (boisctién, fréequence 1 Hz). a — E’ et tan
b- E".

Il semble donc que le bois subisse des modificatiorportantes lors de son exposition aux

fortes températures. La Figure V- 21 synthétiseréssiltats obtenus au cours de 6 paliers
successifs, alternant montée et descente en tetugera
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Figure V- 21 : Evolution du module de stockage d'échantillon de Chéne lors de
plusieurs échelons successifs de température asartelet descendante pour une
fréquence de sollicitation de 1 Hz

A chaque « retour » le module de stockage dimiouernent. Le chemin suivi lors du palier
ascendant suivant est alors quasi-identique au iohemprunté lors du palier descendant
précédent. Le bois ne subit donc pas de modificaidaible température. La diminution du
module de stockage tend a décroitre au fur et ainmedes allers-retours (Tableau V- 2).
Apres une diminution de I'ordre de 30% entre lengez aller-retour, on enregistre une baisse
de seulement 10% lors df™aller-retour.

Des différences importantes sont également releaéesveau du coefficient de perte (Figure
V- 22). Le niveau de tdnet la température de ramollissement varient diatiter et le retour.
Ces variations peuvent étre attribuées aux dédgomdaprovoquées par I'exposition a de
fortes températures. Par contre entre le paliezasheant (2) et le palier ascendant suivant (3),
les différences sont minimes, de méme que poypdbers (4) et (5). Au retour, le niveau de
frottement interne est toujours plus élevé gu'ddiala température de ramollissement plus
forte, sauf pour le premier trajet. On enregistre wifférence de 24°C au niveau de la
température de ramollissement entre le premier €lleet le dernier retour (6) !(Tableau V-
2).

Au niveau du module de perte, le pic corresponddattransition des lignines s’aplatit et est
décalé vers les hautes températures au fur et @grengéss allers-retours.
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Figure V- 22 : Evolution du facteur de perte d’'urcBantillon de Chéne lors de plusieurs
échelons successifs de température ascendantessietelante (fréquence : 1 Hz)
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Figure V- 23 : Evolution du module de perte d’un léantillon de Chéne lors de plusieurs
échelons successifs de température ascendantesstetelante (fréquence : 1 Hz)
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E' (MPa) a 20C Tg (T) tanda Tg
M1 944 79 0.126
D1 657  -30% 75 0.163 . .
- M : Montée en tempeérature
M2 632  -33% 76 0.161 ] .
D . Descente en tempeérat

D2 480  -49% 99 0.163

M3 489  -48% 99 0.157

D3 438  -54% 103 0.148

Tableau V- 2 : Synthése de I'évolution des propé viscoélastiques au fur et a mesure des
« allers-retours » pour le bois de Chéne (fréquendeHz)

La Figure V- 24 montre I'évolution des arcs de tedans le diagramme Cole-Cole au fur et
a mesure des « allers-retours ». Les effets dtemnant thermique se traduisent par une
diminution de la taille des arcs de cercle (Figur4).
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Figure V- 24 : Synthése dans le diagramme Cole-Caés propriétés viscoélastiques
mesures au cours des paliers de température ascetsdet descendants successifs (Chéne,
fréquence : 1 Hz)

L’ensemble de ces variations enregistrées au cdess montées successives a haute
température laisse percevoir une possible évolutdenla composition biochimique du

matériau. La dégradation des propriétés du matésigite a |'exposition a de fortes

températures est flagrante. La derniére partie eeparagraphe sera par conséquent
entierement dédiée a I'étude de la dégradationmiggle a haute température en milieu
aqueux.
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2.2.2. Bois de Sapin
Les résultats obtenus pour le Sapin avec le méoteqmie expérimental que précédemment
sont présentés sur les Figure V- 25 et Figure V- 26
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Figure V- 25 : Evolution du module de stockage et thcteur de perte d’'un échantillon de
Sapin lors de plusieurs échelons successifs de t&napire ascendante et descendante
(fréquence : 1 Hz)
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Figure V- 26 : Evolution du module de perte d’un léantillon de Sapin lors de plusieurs
échelons successifs de température ascendantesstetelante (fréquence : 1 Hz)

- 238 -



Etude de 'activation et de la dégradation thermiggidu bois vert jusqu’a 135°C

Le comportement de ce résineux lors de ces esstaiifiérent de celui obtenu pour le Chéne.
Des variations importantes de I'ensemble des pgtgmiviscoélastiques sont visualisées entre
les deux premiers échelons ascendant et descenbanforemiére exposition a des
températures séveres entraine une diminution i@ap@tdu module de stockage (environ -
25% a 20°C), une augmentation de la valeur maximal&acteur de perte (de 0.115 a 0.141)
et une diminution de la température de ramollissgrde I'ordre de 4°C. Au fur et a mesure
des « allers-retours » suivants les variations sonimes.

Le comportement des feuillus et résineux testésl@st bien différent. Les résineux, avec
une température de ramollissement initialement @lergée que pour les feuillus, voient celle-
ci diminuer de quelques degrés aprés une exposHdiodes fortes températures. Les
modifications dues aux expositions ultérieures somimes. Contrairement aux résineux, la
température de ramollissement des feuillus augnantmurs des expositions successives.

Pour conclure ce paragraphe sur I'activation thga@ides propriétés viscoélastiques, nous
pouvons dire que les températures de ramollissesmient acceptées pour le bois humide,
a savoir 60°C pour les feuillus et 90°C pour lesnméux sont a nuancer. Les résultats obtenus
a une fréquence de sollicitation de 1Hz révelerg température de ramollissement des
feuillus apparaissant entre 75 et 85°C, et de BB0AC pour les résineux. Insistons encore sur
les différences entre les directions matérielles.

Direction matérielle
Essence Radiale Tangentielle
Chéne 78 85
Epicéa 84 89
Sapin 94 98

Figure V- 27 : Température de ramollissement de gieurs essences de bois pour une
fréquence de sollicitation de 1Hz

Avant d’aborder le paragraphe traitant de la démtad thermique du bois en milieu aqueux,

nous proposons une investigation du comportemestogiastique du bois pour des
températures inférieures a 0°C.
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2.3.Comportement viscoélastique du bois vertende  ssous de OT
Le second module du WAVEpermet également de réaliser des mesures en dessdiC.
Par contre, ces essais ne peuvent étre réalisés ltsu liquide pour ce niveau de
température. Ainsi, une manipulation simple comsiat remplacer I'eau dans la partie
inférieure de I'enceinte bi-climatique par de I'eéigulé en température (Figure V- 28). L'état
de saturation en eau des fibres de bois peut &nmetenu lors des essais en enveloppant les
échantillons prélevés dans du bois vert a 'aideelphane. En effet, le traitement par le
froid des matériaux hygroscopiques conduit a léehage, le cellophane permet de s’opposer
a la déperdition d’eau. Le liquide caloporteuriséilpour thermostater la partie inférieure de
I'enceinte bi-climatique peut fonctionner pour despératures négatives (jusqu’a —33°C) et
ainsi refroidir I'air dans la zone de conditionnerhde I'échantillon (Figure V- 28).

Essais a haute température Essais a basse température
(5a135°C) (-25°C a 95°C)
Injection d'air Injection d'air
J comprimé Y compnme
airsec a airsec a
température température
ambiante ambiante

RRG DG

Fuite d’air<———?: _ Fuite d’air@ _
5 N on 99 A :

o]

g? 0,9 0 _

‘}p \0; air chaud et air controlé
- saturé en eau - en

températur
- Chauffage du bain = Refroidissement de
d'eau (max. 150°C) l'air (min. -33°C)

Echantillon testé dans un bain Echantillon au PSF enveloppé
d’eau contrdlé en température dans du cellophane testé dans de

I'air contr6lé en température

Figure V- 28 : Utilisation de la chambre bi-climajue pour des essais a faible température
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La Figure V- 29 décrit I'évolution de la températat de 'humidité relative dans les parties
supérieure et inférieure de I'enceinte lors d'usagsle —20°C a +30°C avec des paliers de
température tous les 2°C. L’humidité relative ettéanpérature de l'air dans la partie

supérieure de I'enceinte restent stables malgré&deations de température de I'air dans la
partie inférieure.
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Figure V- 29 : Evolution des conditions hygro-theiiques a I'intérieur de I'enceinte

Ainsi, des échantillons de Chéne prélevés dansillom lwle bois vert ont été testés dans ces
conditions de faibles températures. Les échansjlanune teneur en eau d’environ 52%, sont
emballés dans du cellophane puis testés. Les ptéprviscoélastiques sont alors mesurées
tous les deux degrés sur une plage de températiemi/d’environ —20°C a +30°C. Il est tout
a fait possible de monter plus haut en tempérafjusqu’'a 150°C), seulement le
comportement du bois a déja été largement étudiécstie plage dans les chapitres
précédents, et c’est davantage le comportemenesseds de 10°C que nous cherchons a
caractériser.

Les graphes de la Figure V- 30 présentent les tedsulde cette investigation. La
reproductibilité de ces résultats a été vérifiGepdusieurs échantillons jumeaux.
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Figure V- 30 : Evolution des propriétés viscoélagies d’un échantillon de chéne prélevé

dans du bois vert (MC : 52%) en direction radialersune plage de température de —20°C a
30°C (frequence de sollicitation 1 Hz). a- Evolutiale E’ et tard. b- Evolution de E”.
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L’évolution des propriétés viscoélastiques metretaent en évidence l'existence d’une
seconde zone de transition proche de 0°. Cettsiti@m semble traduire des mouvements
moléculaire de grande ampleur : une chute brutal digidité (le module de stockage passe
de 2350 MPa a —15°C a 1130 MPa a +15°C) assoclés pics de tanet de E”.

La bibliographie fait état d’'un ramollissement dois saturé en eau a ce niveau de
température di a la relaxation des hémicellulose8idy et al, 1987, Backmann et Lindberg,
2001). Cette transition dépendrait alors du typesettout du poids moléculaire des
hémicelluloses.

Cependant, I'étroitesse du pic de dat la faible largeur de la plage de température sur
laquelle la chute du module de stockage s’effechees,correspondent pas vraiment aux
caractéristiques du phénoméne de relaxation descélutoses. Il est alors possible de
s’interroger sur la nature de cette transition. dueestion est de savoir s’il s’agit de la
transition vitreuse d'un polymére constitutif duivdles hémicelluloses), s'il s’agit d’'une
transition secondaire, mettant en jeu des mouvenmeokecualires de petite échelle
(mouvements de rotation de groupes latéraux, tiansile molécules d’eau...), ou s'il s'agit
d’'un mécanisme d'un autre type. Un moyen simplerégondre a cette question est
d’effectuer un essai multifréequence (Figure V- 31).
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Figure V- 31 : Evolution du module de stockage et thcteur de perte d’'un échantillon de
chéne a une teneur en eau de 52% sollicité dandifaction radiale a diverses fréquences

La Figure V- 31 montre clairement qu’il ne s’agiaspd’une transition principale ou
secondaire. En effet, tout mouvement moléculaipeésentatif d’'une transition présente une
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dépendance a la fréquence. Or, nous pouvons censfa¢ le pic de tanne dépend pas
vraiment de la fréquence de sollicitation.

Des essais réalisés a diverses teneurs en eauonbyeermis d’apporter des éléments de
discussion supplémentaires.
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Figure V- 32 : Evolution du module de stockage et thcteur de perte d’'un échantillon de
chéne sollicité dans la direction radiale a une frgence de 1 Hz a diverses teneurs en eau
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La Figure V- 32 permet d'apprécier les différenals propriétés enregistrées pour des
échantillons a trois teneurs en eau différente0% de teneur en eau, I'expression de I'eau
libre présente dans les pores du bois, et en pheticde sa solidification au voisinage de 0°C
est flagrante. On constate qu’aux environs de -2 @odule de stockage atteint une valeur
de 5000 MPa, soit plus de deux fois plus imporsqige pour un échantillon a environ 12%
de teneur en eau. Cette augmentation de rigiditépue aisément par la solidification de
'eau dans les pores, qui vient consolider la stmgcligneuse. Le coefficient de perte passe
d’'une valeur de 0.05 & 0.015 entre 10 et 0°C. lveau de frottement interne relativement
élevé reste alors a peu prés constant en-desso0S8Cjetraduisant alors certainement le
frottement de la glace sur la paroi cellulaire peses.

A 12% de teneur en eau, il est possible d’idemtdiex environs de 0°C, une transition dont
I'allure correspond reltivement bien a celle dedixation des hémicelluloses décrite dans la
littérature.

Pour le bois vert a 52%, le pic de dapourrait correspondre a la superposition de deux
phénomeénes : la fusion de I'eau qui viendrait masqu se superposer a la transition des
hémicelluloses.

Pour des raisons de commodité d’expression, laitran correspondant a la relaxation des
lignines est notéal, celle attribuée a ce deuxieme mécanise

Il est alors possible de superposer les résultattsnas a basse température a ceux obtenus a
haute température. Rappelons qu’a basse tempérhsréchantillons sont enveloppés dans
du cellophane et testés dans un air régulé en tatopé, et qu'a haute température les
échantillons saturés en eau sont testés dans ordlegiu régulé en température (Figure V-
33). Les échantillons de chéne utilisés pour ces< d€ries de tests proviennent du méme
échantillonnage. La Figure V- 33 montre un bon aivele correspondance entre ces deux
séries de valeurs.
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Figure V- 33 : Superposition des propriétées visastlques du bois de Chéne en direction
radiale collectées a I'aide d’essais a basses eftbéstempératures (fréquence de
sollicitation 1 Hz)

Le décalage entre les deux courbes est minime sagha deux échantillons différents sont
utilisés pour collecter ces données. La transitigise déroule sur une plage de température

beaucoup plus étroite que. Le niveau de frottement interne est plus faildarm, queas.

La synthese des valeurs de modules dans le diageauie-Cole permet de faire apparaitre
clairement les deux transitions (Figure V- 34).fbame de I'arc de cercle au niveau de la
transition a, confirme l'amorce d'une troisiéme transition awedu des trés basses

températures (inférieures a —25°C).
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Figure V- 34 : Superposition dans un diagramme Cdlmle des propriétés viscoélastiques
collectées a l'aide d’essais a basses et hautepéeatures pour du bois de Chéne en
direction radiale a une frequence de sollicitatiate 1 Hz

Aux environs de —20°C, l'allure des courbes de nwdie perte et de facteur de perte laisse
percevoir I'éventuelle présence d’'une autre relaratUne transition a basse température a
déja été identifiee par Kelleat al (1987) et Backman et Lindberg (2001) par DMTA des
échantillons d’Epicéa et de Pin aux environs de0=CO Cette relaxation dépendrait
étroitement de la teneur en eau du bois et eghadr aux changements de site des molécules
d’eau. La transition qui s’amorce sur les courbes lad Figure V- 30 pourrait ainsi
correspondre a ces mouvements de molécules d’eau.

Pour compléter cette étude du comportement theistmélastique du bois, la derniere
partie de ce chapitre propose une analyse de ladiipn thermique du bois saturé en eau.
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3. Dégradation thermique du bois saturé en eau

L’ensemble des résultats synthétisés dans lesepastéecédentes laisse penser qu’'une partie
de l'activation thermique apparente des propriéiésoélastiques du bois résulte en partie
d’'une dégradation thermique. Celle-ci pourrait seduire au niveau du bois par des
modifications de I'organisation anatomique ou dedmposition biochimique.

Pour le bois sec, la dégradation thermique apppoait des températures de I'ordre de 200°C.
Seulement, ce niveau de température est largerhentgible dans le cas du bois humide, et
d’apres Passard & Perré (2004) serait perceptipkertir de 105°C. Des essais réalisés avec le
module précédent du WAVBusqu'a 95°C sur du Hétre ont révélé une décroissdinéaire
des propriétés de rigidité en fonction du niveauesepérature et de la durée de I'exposition.
Le module de stockage diminue d’environ 15% au loltwrt traitement de 8h a 93°C, pour la
direction radiale comme pour la direction tangdigtie€Ce résultat est certainement a attribuer
a la dégradation thermique du bois.

Ainsi, ce dernier chapitre permet d’apprécier Iésion des propriétés viscoélastiques, de
I'anatomie et de la composition biochimique du kemsimis a des traitements thermiques en
milieu aqueux a différents paliers de températDeux essences tempeérées ont été étudiées,
un feuillu (le chéne) et un résineux (I'épicéa).

3.1.Protocole expérimental
Le WAVE' permet de réaliser des mesures de dégradatiomither. Jusqu’a maintenant
nous avons principalement suivi I'évolution desporétés viscoélastiques en fonction de la
température. Il est également possible de suienlution des propriétés viscoélastiques au
cours du temps a un niveau de température cor(tiguoire V- 35).

Temperature Temperature
A Mesures mono ou A o
Palier isotherme _, multiféquences Palier isotherme
tous les xC tand s
E Mesures mono ou multifréquences t;na
E" __/_ toutes les x minutes "
: E
Monté Montée en
ontee en température
température
J_/_ , >
Temps Temps

Etude de Iactivation thermique Etude de la dégradation thermique

Figure V- 35 : Comparaison des protocoles expérirtaarx utilisés pour mesurer
I'activation et la dégradation thermiques des progtés viscoélastiques
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Comme nous l'avons précisé dans le paragraphedqeBtdes propriétés viscoélastiques des
matériaux dépendent directement de la vitesse dwffage. Ainsi, dans les essais de
dégradation, les propriétés viscoélastiques au tdébupalier isotherme vont dépendre
directement de la vitesse de chauffage de la ratagempérature ascendante. Dans notre cas,
I'échantillon est chauffé a vitesse maximale etshamons pris soin de réaliser toutes les
mesures a cette méme vitesse. Rappelons néanmomsdgla de la valeur absolue, c’est
davantage I'évolution relative des propriétés quisiintéressent.

A partir de la température ambiante il faut envildr30 pour atteindre une température stable
de 135°C dans la chambre de conditionnement, swt witesse moyenne de chauffage
d’environ 1.25°C/min (mais attention cette vitesdest pas vraiment linéaire). Durant cette
période, il existe inévitablement une part de dégtian thermique du matériau.

Les propriétés viscoélastiques des échantillons s@surées toutes les deux minutes. La
Figure V- 36 montre I'évolution du module de stag&al’'un échantillon de Chéne lors de la
mise a température.
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Figure V- 36 : Evolution du module de stockage d'd@thantillon de Chéne en direction
radiale lors de la montée en température (fréquendeHz)
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3.2.Evolution des propriétés viscoélastiques, de | ‘anatomie et de la
composition biochimique du bois au cours du traitem ent thermique en
milieu aqueux

3.2.1. Bois de Chéne
L’évolution du module de stockage au cours du tempsniveau des paliers isothermes
inférieure a 120°C dévoile une chute des propriéedgidité (Figure V- 37). Ce phénomeéne
est certainement d0 a la dégradation des hémiosélal par hydrolyse (Tjeerdsma et Militz,
2005, Wikberg et Maunu, 2004). En effet, il estnbo®nnu que les hémicelluloses réagissent
plus sensiblement que la cellulose durant le chgeff

200

150 R

100 p--------- "-.v.'.'m“-_,“_”“

E' (MPa)

50

Temps (h)

Figure V- 37 : Evolution du module de stockage d'éthantillon de Chéne en direction
radiale au cours du temps a divers paliers isothesr(100, 110 et 135°C) pour une
fréequence de sollicitation de 1 Hz

Notons que pour une température de 110°C, deuxiques de dégradation se distinguent. La
diminution du module de stockage est exponentidileant les quatre premiéres heures
environ, puis semble linéaire durant les heuresguient.

Un résultat assez surprenant est obtenu a 135°@sApne décroissance du module de
stockage durant les deux premieres heures, laitégid matériau tend a croitre de maniere
quasi-linéaire. Suite a une diminution d’enviror¥@u bout de 3h de traitement thermique a
135°C, la rigidité du matériau au bout de 24h reteoune valeur proche de celle de départ (a
t=0). Ceci est attribué au phénomene de condensdés lignines. Effectivement, au-dessus
de 120°C, pour du bois humide, la structure desirigs est altérée, et cette modification
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consiste essentiellement en une condensation de BPM (Diphénylméthane). La
condensation des lignines est accélérée par laqrésd’eau et également par la baisse du pH
due aux acides organiques libérés lors de la datomddes hémicelluloses (Funao&a
al.,1990)

Les Figure V- 38 et Figure V- 39 décrivent I'évatut du module de perte et du facteur de
perte au cours du temps. La dispersion des vaksirplus importante que dans le cas du
module de stockage, du fait du mode de fonctionmémie I'appareil WAVE (Cf. chapitre

IV, répétabilité des mesures). Malgré cette digpardes tendances sont facilement
repérables. A 100°C, le module de perte chute setan cinétiqgue comparable a celle du
module de stockage. Par contre, aux températuussgbévées, le module de perte diminue
durant les premieres heures (correspondant a lasepiaponentielle de dégradation), puis
augmente de maniere d’autant plus importante qtegérature est forte.

20
sho S T A 4
*, : : : :
v‘wwyvv; '
v A ’VV ; ‘ i R
. | % %% :‘ww%ﬁw‘;yw" ’vw;"v 3% . 1QO C
© ° MAMAMAMIA RS A0 A DT . A T v
o - ! Tu R S
N — e (A e A
g 10 oo, ! ! ! ! &L
L

Temps (h)
Figure V- 38 : Evolution du module de perte d’'un lgantillon de Chéne en direction

radiale au cours du temps a divers paliers isothes(100, 110 et 135°C) pour une
fréquence de sollicitation de 1 Hz
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Figure V- 39 : Evolution du coefficient de perte ah échantillon de Chéne en direction
radiale au cours du temps a divers paliers isothes(100, 110 et 135°C) pour une
fréquence de sollicitation de 1 Hz

Pour le facteur de perte, les points expérimentsant lissés a l'aide de la méthode des
moyennes flottantes, afin de faire ressortir I'éfioin globale. Aprés une premiére phase de
guelques heures durant laquelle le facteur de mbnnue, celui-ci augmente ensuite au
cours du temps jusqu’a la fin du plateau de tentpggala diminution du tanest due a la
dégradation des hémicelluloses, qui en diminuartaille des chaines de polymeres tend a
réduire la viscosité du matériau. La phase de rédeodu facteur de perte traduit bien
I'activation thermique, et doit certainement EétrdrilBuée également en partie a la
condensation des lignines.

Ces résultats sont comparables a ceux obtenususboid sec mais pour des niveaux de
température inférieurs.
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Influence de la fréquence de sollicitation
Il est également possible de s’interroger de lieffie la fréquence de sollicitation sur

I’évolution des propriétés viscoélastiques au cales essais de dégradation. La Figure V- 40
montre que I'évolution du module de stockage estépendante de la fréquence de
sollicitation. Cette remarque est valable pour Ghfférents plateaux de température

considérés.

180
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60
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Figure V- 40 : Evolution du module de stockage d'éthantillon de Chéne au cours du
temps en fonction de la fréquence de sollicitati@net 0.1 Hz) pour un traitement
thermique a 100°C

Influence de la direction matérielle

Dans la direction tangentielle, les tendances agueu pres les mémes que dans la direction
radiale (Figure V- 41). Notons tout de méme queptamiere phase de dégradation

exponentielle est un peu plus longue dans le cda deection tangentielle (4.5h contre 3.5h

dans la direction radiale). L’allure de la courbeup le palier a 135°C est également

différente. Une fois le minimum de rigidité atteit bout de 4.5h, le module de stockage
augmente alors rapidement jusqu’a 8h, puis cettgnmantation tend vers une asymptote

horizontale.
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Figure V- 41 : Evolution du module de stockage d'd@thantillon de Chéne en direction
tangentielle au cours du temps a divers palierstismrmes (100, 110 et 135°C) pour une
fréquence de sollicitation de 1 Hz

Le Tableau V- 3 montre que le niveau de dégradastrdu méme ordre de grandeur dans les
deux directions matérielles.

Temps R T

(h) 100C 110C 135C 100C 110C 135C
0 153 141 88 147 115 73

0.5 -5% -10% -32% -5% -6% -18%

3.5 -16% -29% -44%

4.5 -19% -29% -55%
8 -25% -35% -39% -23% -37% -30%
14 -33% -40% -25% -34% -46% -18%
18 -37% -45% -17% -37% -52% -15%

20 -46% -15% -15%

24 -7%

Tableau V- 3 : Evolution du module de stockage emétion de la température et de la
durée d’exposition pour des échantillons de Chémélpvés dans les directions radiale et
tangentielle (fréquence : 1 Hz)

Suite a la description de ces phénomenes, il pargtessant d’analyser les différences

macroscopiques et microscopiques existant entrédeantillons traités a différents niveaux
de température.
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Observations macroscopiques

Suite au traitement thermique les échantillons eiEnt des variations de coloration
importantes (Figure V- 42). En effet, il est biemnou que le traitement thermique modifie
fortement la couleur du bois dans la masse. Learditlons sont d’autant plus foncés, du
brun clair au noir cendré, que la température aétetnent est élevée. Nous pouvons
également constater que l'aspect et la textureads Vmrient. Lors du séchage, ceux-ci se
déeforment fortement. Le retrait augmente avec haptgature. Ce phénomene peut étre
expliqué par un effondrement de la paroi celluldeecollapse, facilité par la perte de rigidité
des parois.

Témoin

100°C

110°C

L 135°C

Figure V- 42 : Aspect des échantillons radiaux dé&he aprés traitement thermique en
milieu aqueux a divers paliers de température pentane vingtaine d’heures, puis
séchage.

Observations microscopiques

Des observations au microscope électroniqgue envemental a balayage permettent de
témoigner des modifications du plan ligneux engéeslmpar une exposition prolongée a une
forte température. Les images sont réalisées sinoisqui a séché a température ambiante
apres le traitement thermique en milieu agueux.

Ces images confirment la présence de collapse subddrs de I'examen microscopique.
Comme le précisent Passard & Perré (2004), le ps#laest un indicateur de I'activation
thermique mais aussi de la dégradation thermigaediminution des propriétés de rigidité
des parois lors de la relaxation des lignines\atitin thermique) fait que les cellules ne sont
plus capables de supporter la pression capillalii@térieur des lumens. La dégradation des
macromolécules constituants la paroi et en paiticules hémicelluloses conduit a une
diminution de la résistance mécanique des paralsrt a son effondrement.

Les vaisseaux sont ovalisés comme si le bois @mitomprimé latéralement, aboutissant a
un allongement de ceux-ci selon la direction ra&di@figure V- 43). Chez le Chéne, le
parenchyme est paratrachéal, les vaisseaux neséispdonc pas d’éléments de soutien dans
leur entourage, ce qui permet une déformationivelatent aisée. Les thylles ne semblent que
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faiblement altérés par le traitement thermique. t@ses de fibres constituent des « points
durs » ou les parois cellulaires de celles-ci semtbavoir « fusionnées ». La distinction des
limites de paroi (lamelle mitoyenne) devient ditg¢ donnant au bois, par endroit, 'aspect
d’un polymere fondu.

4
Pressure
0.94 Torr

Mag| HV |Spot|Det| WD |Pressure - 500.0um

200x(8.0 kV| 5.7 |LFD|6.3 mm|1.00 Torr LEXMAB-ENGREF- Chéne R-135°C

Figure V- 43 : Images microscopiques d’un bois deé&e traité a 135°C en milieux
aqueux pendant 24 heures (ESEM, LERMAB, clichés Rubkr)

Analyses biochimiques

L'effet du traitement thermique sur la compositeinla structure biochimique du bois a été
étudié pour les différents échantillons testés.ddsage des sucres a été réalisél’pguipe

« Parois végétales et matériaux fibreux » de 'INRAReims sous la responabilité de
Brigitte Chabbert et la détermination du taux et de la structure liggnes parl’Unité
Chimie Biologique INRA/INAPG sous la responsabilitédu Professeur C.Lapierre
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Les échantillons broyés ont été extraits (appaeiSoxhlet) par des solvants éthanol/toluene
(1/2, viv), éthanol, puis eau. Le résidu pariéggirésente 83 a 89% de I'échantillon initial. Il
apparait que la teneur en extractible est pluslefailans les échantillons traités le plus
sévérement.

Les dosages en sucres et en lignines ont ensuteftgctués en double sur les parois
extraites. La teneur en lignines a été définielpanéthode de Klason, la quantification des
monosaccharides par Chromatographie Haute Perfaerarizchange d’Anions (HPAEC) et
détection par ampérométrie pulsée (DIONEX). Lesiltats sont synthétisés dans le Tableau
V-4,

Il apparait que le traitement thermique enrichg kExhantillons traités en lignine et en
cellulose de maniere significative pour les échiant traités a 135°C. Au bout de 2h a
135°C, I'enrichissement en lignine est de I'ordesdda 8%, aprés 24h de traitement de I'ordre
de 20 a 24%. Pour la cellulose, la teneur augmeaté6 a 21% au bout de 2h a 135°C,
d’environ 47% au bout de 24h. Cet enrichissemenliggrines et en cellulose est di a la
dégradation sélective des polysacchrides. En effetonstate que la teneur en hémicellulose
décroit sensiblement en fonction de la sévéritéraitement. Cette diminution est de I'ordre
de -55 & -60% pour un traitement de 24h a 135°C.

Cellulose (%) Hémicelluloses (%) Lignines (%)
Témoin 41.2 28.8 23.0
1.29 1.21 0.04
100<C - 18h 42.1 2.2% 28.7 -0.3% 24.0 4.4%
1.0 0.87 0.12
o [110T - 19h 46.1 12.0% 27.0 -6.3% 234 1.9%
< 1.79 0.83 0.03
@ [130C-4h 49.0 19.1% 21.0 -27.0% 24.3 5.9%
o 1.23 0.61 0.18
135C - 2h 48.1 16.9% 21.3 -26.0% 24.9 8.4%
0.56 0.30 0.09
135C - 24h 60.6 47.1% 13.0 -54.8% 28.5 23.8%
2.06 0.52 0.07
Témoin 40.8 29.1 24.0
= 0.12 0.35 0.02
£1135C - 2h 49.4 21.1% 20.6 -29.1% 251 4.3%
g 2.04 1.07 0.16
E 135C 23h 60.2 47.5% 12.2 -57.9% 29.2 21.7%
0.24 0.19 0.09

Tableau V- 4 : Evolution de la teneur en cellulodggmicelluloses et lignine en fonction de
la séveérité du traitement hygrothermiquykes chiffres en italique apparaissant sous les
teneurs correspondent a I'écart moyen)

La teneur en lignine figurant dans le tableau spowed au dosage des lignines acido-
insolubles. Un taux de lignine acido-soluble varadle 0.5 a 2% a été mesuré pour les
différents échantillons testés. Les différenceslalesomme des teneurs des composants
constitutifs par rapport a 100% s’expliquent paréearts a la moyenne et également par cette
fraction de lignines acido-soluble non prise en ptarans la teneur en lignine.
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Le rendement et la nature des lignines ont ét&éméiés par thioacidolyse, méthode utilisée
antérieurement pour la caractérisation de la diélogiion kraft (Gellerstedét al, 1984) et du
traitement thermique de rétification (Valkgtal, 2001).

Il apparait que les lignines natives de chéne esseéntiellement constituées d’unités G et S,
accompagneées d’'une faible proportion d’'unités Hapbés le Tableau V- 5 la lignine des
échantillons témoins est constituée de 70% d’urBtéd’environ 30% d'unités G et de moins
de 1% d’unités H. Le rapport S/G diminue lorsqusdeaérité du traitement augmente.

%H %G %S SIG

Témoin 0.78 29.0 70.2 2.42

100C 18h 0.82 32.7 66.4 2.03
110C 3h 0.85 31.3 67.8 2.16

o 19h 0.87 32.1 67.0 2.09
130C 4h 0.92 32.8 66.2 2.02
135C 2h 0.99 33.4 65.6 1.97

24h 0.72 40.5 58.7 1.45

Témoin 0.56 29.6 69.8 2.36

F | 135C 2h 0.76 33.5 65.8 1.97
23h 0.53 38.7 60.8 1.57

Tableau V- 5 : Pourcentages en produits monomeéres3et S issus du bois des
échantillons testés

Ces unités sont liées par liaisons éthers relatwvetabiles (liaison8-0O-4) et par des liaisons
résistantes (liaisons condensées). La dégradatemmique des lignines se fait par deux
mécanismes : la rupture des liais@®©-4 et I'enrichissement en liaisons condenséear Po
les témoins, environ 70% des unités sont liéesuamopnt er3-O-4, plus que 20% sont liées
par ce type de liaison aprés environ 24 heuregternent a 135°C (Figure V- 44).

La structure des lignines change donc au courgaiiement avec une augmentation de la
fréquence des liaisons résistantes et une dimmudtiorapport S/G.
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T 135 (23h)
R 135 (24h)

T 135C (2h) 41

R 135 (2h) 39.6

R 110C (19h) |51.9

R 110 (3h) 46.7

R 100C (18h) ] ‘ ‘ ‘ ‘ |52.5

T Témoin 73.7

R Témoin 65.6

Figure V- 44: Pourcentage d’unités liees uniquemeper liaisonsf-0-4

Ces éléments expliquent les résultats enregisttéscaurs des paliers ascendants et
descendants de température. Suite a la premiéresiéop aux fortes températures, la

structure des lignines devient plus rigide avefofanation de liaisons condensées, le réseau
macromoléculaire est donc moins flexible, la terapée de ramollissement de ce bois

modifié est ainsi déplacée vers les hautes tempémt Les expositions suivantes aux
conditions sévéres de températures accentuentdaniséne de condensation des lignines.

3.2.2. Bois d’Epicéa
La cinétique de dégradation de I'Epicéa est difftgede celle du Chéne (Figure V- 45 et
Figure V- 46). Dans les premieres heures I'évotutie la courbe du module de stockage en
fonction du temps est exponentielle, puis la rigidend a augmenter trés progressivement. La
remontée est d’autant plus forte que la températargaitement est élevée. A 100°C, on ne
peut pas parler d'augmentation de la rigidité sitecpériode d’observation, la courbe tend
vers une asymptote.
Le comportement dans la direction tangentielle pmairEpicéa est assez difféerent de celui
visualisé dans la direction radiale. A 110°C, apras chute de rigidité de I'ordre de 20%,
celle-ci remonte au cours du temps, jusqu’a dépdss@leur initiale (a t=0).
A 135°C, aprés une faible décroissance du modulstoigkage durant les trois premieres
heures, la rigidité chute pour atteindre -50% aut lil® 8h. A partir de cet instant, le module
de stockage croit fortement de maniere linéairgy@s22h, temps a partir duquel la courbe
semble tendre vers une asymptote.
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Figure V- 45 : Evolution du module de stockage d'éthantillon d’Epicéa en direction
radiale au cours du temps a divers paliers isothes(100, 110 et 135°C) pour une
fréquence de sollicitation de 1 Hz
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Figure V- 46 : Evolution du module de stockage d'éthantillon d’Epicéa en direction
tangentielle au cours du temps a divers palierstimrmes (110 et 135°C) pour une
fréquence de sollicitation de 1 Hz
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Comme pour le Chéne la fréquence de sollicitatiensamble pas avoir d’influence sur
I’évolution relative des propriétés viscoélastiq(iegure V- 47).
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Figure V- 47 : Evolution du module de stockage d'échantillon d’Epicéa au cours du
temps en fonction de la fréquence de sollicitati@net 0.1 Hz) pour un traitement
thermique a 110°C (échantillon de la direction taetielle)

Le Tableau V- 6 synthétise de maniere chiffréedlation du module de stockage a différents
temps du traitement thermique, en fonction dedaction matérielle et de la température.

Temps R T
(h) 100C 110C 135 110C 135

0 132 (MPa) | 104 (MPa) 72 (MPa) 42 (MPa) 35 (MPa)
0.5 -5% -5% -8% -10% -3%

2 -13% -14% -19%

3 -19% -9%

4 -17% -19% -25%

8 -23% -23% -29% -19% -51%
12 -26% -25% -28% -10% -26%
16 -27% -27% -24% -7% 6%
20 -27% -24% -18% 0% 37%
24 -21%

26 -19%

Tableau V- 6 : Evolution du module de stockage emdction de la température et de la
durée d’exposition pour des échantillons d’Epicéeéfevés dans les directions radiale et
tangentielle (fréquence : 1 Hz)
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Observations macroscopiques
Comme pour le Chéne, nous pouvons observer une éodlution de la couleur du bois en
fonction de la température de traitement (Figuré &)

Témoin

e .
I

110°C

135°C

Figure V- 48 : Aspect des échantillons d’Epicéa ldedirection radiale, saturés en eau,
apres traitement a différentes températures pendané vingtaine d’heures

Il est également possible de remarquer une évolutes dimensions des échantillons qui se
traduit globalement par un retrait (Tableau V- /8. volume saturé des échantillons a été
mesuré avant et apres le traitement thermiquegparéthode de la poussée d’Archimede. Le
volume saturé diminue d’environ 2 a 4% en fonctitenla température de traitement. Au
niveau directionnel, le retrait est d’autant plegportant dans la longueur de I'échantillon que
la température est élevée. Pour des conditiongaikerent identiques, le retrait est plus
important pour les échantillons de la directiongemtielle que pour ceux de la direction
radiale. L’évolution de I'épaisseur et de la langeles échantillons en fonction de la
température est moins claire.

Pour le calcul de I'infradensité, la masse anhydtemesurée apres séchage en étuve suite au
traitement thermique. La valeur de l'infradensif#és traitement thermique est comparée a
celle d’'un échantillon témoin n’ayant subi aucuwaitément. Les variations de volume saturé
étant relativement faibles, les difféerences d’idémasité sont a attribuer essentiellement aux
variations de masse. Pour un essai de 24h a 18 {ferte de masse est donc de l'ordre de
25%.

Température| Infradensité | Volume saturé L b h
100<C (21h) -5% -3,1% -0,1% 0,5% -0,4%
@ | 110C (26h) -8% -4,0% -0,2% 0,0% 0,7%
135T (24h) -23% -3,7% -0,5% -1,2% -0,3%
- 110C (24h) -5% -2,4% 0,4% -0,7% -0,6%
135T (24h) -21% -3,7% -0,8% -1,3% -0,4%

Tableau V- 7 : Evolution de l'infradensité et desngensions des échantillons avant et aprés
traitement thermique
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Observations microscopiques
La Figure V- 49 montre des observations réaliseBESEM sur des échantillons d’Epicéa

saturés en eau avant et apres traitement thermique.

Témoin 135°C

v
R B — s Y e I oy \l—' D‘: TRET TR
7.9 mm 4.88 T LERMAB-ENGREF- Epicéa té SPok) 2o Y fessure 2 oh
el ARy 500x|13.6 kV| 5.1 |GSED|7.1 mm|4.88 Torr| __LERMAB-ENGREF- Epicéa 135°C

100.0pm:
LERMAB-ENGREF- Epicé:

Figure V- 49 : Images microscopiques du bois d’E@&saturé en eau avant et apres
traitement thermique a 135°C en milieu aqueux pemi&4 heures (ESEM, LERMAB,
clichés F.Huber)

La déformation des cellules aprés traitement egfréinte. Les cellules sont aplaties dans la
direction radiale, les vides cellulaires des celube bois final ont quasiment disparu, la
lamelle mitoyenne est partiellement dégradée nrassiplus la cohésion entre les cellules.
L'ensemble de ces remarques est particulierememtpaur le bois final, les cellules du bois

initial semblent moins affectées. Les rayons lignenisériés sont fortement dégradés. Ceux-
ci n‘assurent donc plus vraiment leur rle de remdément mécanique dans la direction
radiale. Le retrait dans cette direction est diingité dans une moindre mesure. Le fait que
ces éléments anatomiques soient davantage dégradéa chaleur peut s’expliquer par la

faible épaisseur de la paroi de ces cellules dengayme.
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L'’ensemble de ces modifications cellulaires se utadu niveau macroscopique, lors du
séchage des échantillons, par de fortes défornsatioes images de la Figure V- 50 en

témoignent.

Témoin
100°C
110°C

135°C

Effondrement du bois initial des
cernes d’'accroissement

Figure V- 50 : Aspect des échantillons d’Epicéa itéss thermiquement apres séchage
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CONCLUSION

A ce jour, nous disposons d'un appareil danalysécamique dynamique puissant
spécialement adapté aux spécificités du bois, I&/B'A La conception et la réalisation d’une
chambre de conditionnement pressurisée permettamether des essais en milieu aqueux au-
dessus de 100°C ont permis d’accéder a des résgliattaient inespérés aux prémices de
ces travaux de thése. Grace a cet appareil, lasstible d’effectuer des mesures en routine et
ainsi de caractériser rapidement le comportemenscogiastique des matériaux
hygroscopiques.

Les principaux résultats provenant de I'analysenoarique du bois vert a une fréquence de 1
Hz sur plusieurs essences tempérées sont les wiivan

Deux transitions principales du bois humide peuvétre identifiées sur la plage de
température —20°C / +135°C. Une zone de ramollissérmrincipale, relativement large est
localisée entre 70 et 100°C en fonction des essedeebois. Celle-ci est attribuée a la
transition vitreuse des lignines. La températurerataollissement des résineux, due a la
relaxation des lignines, est localisée dans unecfaite de 85 a 100°C, celle des feuillus
entre 75 et 85°C. Indépendamment de I'essencenmellissement apparait dans la direction
tangentielle a une température supérieure d’en\Bf@ha celle de la direction radiale.

Une autre zone de ramollissement, avec un meécanmoias étalé, est identifiee aux
environs de 0°C. D’apres les données bibliograpsgice ramollissement serait dd a la
relaxation des hémicelluloses. La valeur relativeiméaible du tad indique que les
glissements moléculaires sont moins importantsdguns le cas de la lignine.

La température active les propriétés viscoélassigliebois jusqu’a un certain niveau a partir
duquel la température conduit a une dégradatiomatériau.

Parmi les trois polyméres constitutifs du bois, Hésnicelluloses sont les plus sensibles a la
dégradation thermique. La thermolyse des hémiacalkd pour le bois humide est sensible a
I'échelle de la dizaine d’heures a partir d’envir@®-90°C, et leur dégradation est d’autant
plus importante que la température est élevée. rirgie 110°C pour les résineux et de
120°C pour les feuillus, la thermolyse des hémitedles s’accompagne d’une condensation
des lignines. Pour ces températures, les proprasésgidité du matériau qui avait d'abord
chuté du fait de la dégradation des hémicellulasggnentent ensuite au cours du temps.
Pour le chéne, I'enrichissement en lignine di ddgradation des polysaccharides est alors
significatif pour des températures de I'ordre d@°TC3et peut atteindre une valeur proche de
+25% au bout de 24 heures de traitement. Les amlpsochimiques montrent que la
structure des lignines change avec une augmenta¢ida fréequence des liaisons condensées
et une diminution du rapport S/G, corrélée a l&gédu traitement.

L’ensemble de ces modifications biochimiques engendies variations irréversibles du
comportement rhéologiqgue du matériau. Pour le Chémeraitement thermique sévere
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conduit & une diminution de la flexibilité du réseanacromoléculaire et donc a une

augmentation de la température de ramollissememiygnt atteindre 24°C apres trois

expositions courtes successives. Quant aux résitesikgnines natives fortement réticulées,

semblent plus flexibles aprés une exposition aute$otempératures. Des liaisons réticulées
pourraient étre brisées par le traitement. Uneyapabiochimique des échantillons résineux
permettra d’appuyer ou d’invalider cette hypothese.
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Les travaux et recherches menés au cours de ceerddemi-siécle témoignent de l'intérét
porté a la rhéologie du bois par les communauténtsfiques des contrées forestieres, et en
particulier des pays scandinaves, nord-américainenzore asiatiques. Depuis les premiers
travaux majeurs dans cette discipline (Goring 19&thniewind 1968), les progres sont
notables et I'état des connaissances dans ce deradargement évolué. Il reste cependant
des éléments encore inexpliqués et vivement discaié sein de cette communauté
scientifique, du fait de la complexité du bois. t@mportement de ce matériau composite
anisotrope résulte en effet de la combinaison desportements individuels des polyméres
constitutifs. Viennent s’ajouter a cette hétérogénéne grande variabilité (due a son origine
végeétale) ainsi qu’une forte dépendance a la tesyné, a la teneur en eau, au temps et a
I'histoire du bois, qui rendent toute investigatioancernant ce matériau particulierement
délicate.

A la faveur des érudits du matériau bois, les m®gtechnologiques, instrumentaux et
informatiques de la fin du XX siécle ont donné accés a des outils puissantsep@imh de
mieux caractériser et modéliser le comportementalenatériau complexe. Ainsi, dans ce
contexte, le LERMAB (Laboratoire d’Etudes et de Rerches sur le Matériau Bois) s’efforce
de développer depuis maintenant plusieurs années, dispositifs expérimentaux
spécialement adaptés a la caractérisation du caempent physico-mécanique du bois. Une
partie de ces appareillages est dédiée a la rhéalogoois.

Ce travail de these représente une contributidétadie du comportement viscoélastique du
bois vert dans le plan transverse. Il s’integre sdémn continuité des travaux inities au
LERMAB durant la derniére décennie et s’appuiewsw somme considérable d’expériences
antérieures. Une premiére approche expérimentaéEégant cette thése, avait permis de
caractériser le comportement viscoélastique du bers par des essais mécaniques quasi-
statiques (fluage en autoclave, Passard & Perr@5)2Q'objectif de cette these est de
caractériser le comportement du bois vert par dsaig harmoniques. En effet, bien que leur
mise en ceuvre dans des conditions hygro-thermicoiesolées soit plus délicate, les essais
harmoniques présentent I'avantage majeur de déeoupk effets du temps et de la
température. Une part importante de cette thésersisté a développer un dispositif
expérimental assurant I'analyse mécanique dynamigubois vert dans le plan transverse.
Lors de la conception de ce dispositif, 'accer#t@ porté sur la rigueur mécanique. Il est
également bon de souligner les dispositions pdigies adoptées pour répondre aux
spécificités du matériau bois et en particulier rdveau de son anisotropie et de son
hygroscopie. Il résulte de ce travail un apparegitGanement performant capable de réaliser
des essais en routine sur du bois saturé en et et 135°C.

En outre, la chambre de conditionnement pressudsaeue spécialement pour les mesures
au-dessus de 100°C dans l'eau liquide permet égaliede réaliser des essais sur le bois sec
entre —25°C et 150°C. La littérature étant déjaéemement abondante, trés peu de mesures
ont été réalisées dans ces conditions anhydresonBloggalement que [l'utilisation des
propriétés viscoélastiques anhydres dans les péscdéd transformations est de moindre
intérét.
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Aux dépens de longues réflexions et de réalisatmpgrimentales perfectionnées, les plages
de fréquence et de température ont été élargiempport aux appareils d’analyse mécanique
dynamiques classiques de maniére a pouvoir caisatée comportement du bois pour des
temps caractéristiques et des plages de tempéaroaespondant aux procédés de
transformations du bois. Une attention particuli@rété portée au niveau du traitement des
données afin de s’affranchir des problemes de eégm

Les campagnes d’essais ont permis de mettre eguex8activation thermique des propriétés

viscoélastiques. Diverses essences tempéréeslyeetl résineux) ont été testées. Le bois
saturé en eau est caractérisé par un ramollissepni@ctpal survenant entre 60°C et 100°C.
Ce ramollissement est di a la transition vitreleselgynines in situ. Le comportement du bois
varie sensiblement en fonction de la fréequencedlleitation, de I'essence de bois, de la

direction matérielle et du type de bois (normalitim).

Ces difféerences peuvent étre expliquées en grarate ppar la nature des éléments
anatomiques sollicités et surtout par la teneulaestructure des lignines composant ces
éléments. L’élévation de température permet d’actigs mécanismes de relaxation, c’est-a-
dire de rompre certaines liaisons inter-molécuslie¢ ainsi de faciliter la reptation des

macromolécules. Le mécanisme de relaxation desnégnse déroule sur une plage de
température relativement large. Un ramollissemeninsnimportant, attribué a la relaxation

des hémicelluloses est également repéré aux esvil®0°C.

Activateur des phénomeénes de relaxation, la tertyréraagit pour des conditions séveres
comme un agent de modification et de dégradationaiel Pour du bois satruré en eau, apres
une exposition de plusieurs heures au-dela de 8@¥Chémicelluloses sont partiellement
dégradées par hydrolyse. Cette altération est aaydlus importante que la température du
traitement est élevée. A partir de 110-120°C, uanpmene de condensation des lignines
(formation de liaisons fortes au sein de la lighisiajoute a la thermolyse des hémicelluloses.
Ces modifications biochimiques aboutissent inélgaient a une altération des propriétés
viscoélastiques. La dégradation des hémicellulopesvoque une chute de rigidité,
contrecarrée par la condensation des lignines. RRotinéne, 'augmentation de la fréquence
des liaisons condensées accompagnée de la dinmrduioapport S/G provoque également la
translation du ramollissement vers de plus haet@pératures.

Dans un futur proche, il conviendrait d’effectueesdanalyses biochimiques sur des
échantillons de résineux traités thermiquement.stracture de leurs lignines étant bien
différente de celle des feuillus, les analyses pémaient d’apporter des éléments de
compréhension supplémentaires sur le comporterhéntagique observé.

Les ouvertures et perspectives générées par il tsmnt nombreuses et s’inscrivent dans
des démarches a moyen et long termes. Au niveaériexgntal, a raison de certaines
modifications, le WAVE devrait permettre de réaliser des mesures desrigtép

viscoélastiques a des teneurs en eau variablesin@esations rendraient alors possible la
caractérisation du phénomeéne d’activation hydriqies propriétés viscoélastiques et
pourraient apporter un éclairage sur les coupldgesno-hygro-viscoélastique. Une vision
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globale de l'influence des trois variables prindgsadont dépend fortement le comportement
du matériau bois, a savoir le temps, la tempéragtita teneur en eau est primordiale pour
optimiser les procédés de transformation.

Dans cette optique, il serait également intéresdanpoursuivre ces investigations dans la
troisieme direction matérielle du bois, a savoirdigection longitudinale. De tels essais
nécessitent de pouvoir surmonter certaines ditidssude mise en ceuvre expérimentale et
d’interprétation des données liées d'une part &rdgement du bois au niveau des
encastrements et d’autre part aux effets du e@sadht.

A partir de 'ensemble de ces données et paramekgérimentaux, l'idée serait d’établir a
terme un modéle rhéologique pertinent et robusie @ matériau bois. Les observations
expérimentales conduisant a une compréhensionsprédeis phénomenes devraient permettre
d’identifier un modéle adapté a ce matériau complekes parametres expérimentaux
catalogués pourront alimenter ce type de models. idesures complémentaires menées en
parallele du développement d’un tel modéle permiettt d’affiner et d’ajuster celui-ci et de
vérifier sa capacité a prédire le comportement Idgggue des échantillons dans des
conditions hygro-thermiques précises.

Les réflexions menées au cours de ce travail cerduia penser que les modeéles analytiques
ne peuvent que partiellement simuler le comporténoemplexe du bois. Ces éléments
tendent a favoriser le développement de modelestataux. Seuls ces derniers s’inspirant
directement d’'une vision multi échelles du matéfi@sus, cellules, parois, macromolécules),
seront & méme de représenter les mécanismes rigg@egomplexes du bois liés a la nature
macromoléculaire de ce matériau.
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ar To facteur de translation

b largeur d'une poutre

B champ magnétique

Cc coefficient d’'amortissement visqueux
C, G coefficients de I'équation WLF

Co capacité thermique ou calorifique

E module d’Young ou module d’élasticité
E* module d’Young complexe

E’ module de stockage

E” module de perte

Eo module d’Young apparent

Ees module d’Young déterminé par la formule d’EuBsnouilli
E. module d’Young longitudinal

Er module d’Young radial

Er module d’Young tangentiel

f(t) fonction de fluage

F force

f fréquence

f, fréquence de résonance dlmode

fy fraction de volume libre a Tg

G module de cisaillement ou de Coulomb
a(t) fonction de relaxation

H déplacement ou déflexion

Hfiex déflexion due au moment fléchissant
Hiot déflexion totale

h épaisseur d’'une poutre

H fonction de Heaviside

Hr humidité relative

[ intensité du courant électrique

J compliance

k raideur

L distance du support de I'échantillon au pofajpglication de la force
L inductance

I longueur d’'une poutre

lo distance du support de I'échantillon au pointréesure de la déflexion
m masse

M moment fléchissant

MC teneur en eau

constante des gaz parfaits

période
température

= -
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To température de référence

Tg température de transition vitreuse

t temps

tand facteur de perte ou coefficient de perte oueatgde perte
U énergie de cohésion molaire

U tension électrique

X déplacement

X vitesse

X accélération

Y ordonnée a l'origine

a facteur numérique lié a la géométrie de la moutr
a phase a l'origine

a coefficient d’expansion thermique ou de dilatatibermique
a transition vitreuse

B,y, o transitions secondaires

0 déphasage

€ déformation

e* constante diélectrique complexe

g permittivité diélectrique

g’ facteur de perte diélectrique

n coefficient de viscosité

p masse volumique

o contrainte

T contrainte de cisaillement

T temps de retard

v volume spécifique

w pulsation

Wo pulsation propre sans amortissement

W pulsation propre avec amortissement

W fraction massique

AHa énergie d'activation

dH flux thermique

dT

indice O X grandeur X a l'instant initial ou amplitude maximal'un signal sinusoidal
* fonction complexe
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Annexes

Annexe | : Approximation de la déformée engendrée p  ar I'écrasement d’'un
échantillon de bois au niveau de I'encastrement dan s des essais de flexion

Il est possible de calculer la déflexion engengiraela compression d’un échantillon de bois
au niveau de lI'encastrement dans des essais derflsknple encastrement. A ce niveau,
I’échantillon n’est pas écrasé sur toute la longuul’encastrement mais surtout au bord de
I'encastrement (Figure A.I- 1). Cette compressianhmis conduit a considérer la largeur
d’encastrement plus importante qu’elle ne l'estlleégent. Le calcul suivant permet de

donner un ordre de grandeur de I'erreur commise.

M=F.L
M=Fq=0 Fq=F

Compression du bois

—Z

<
£y

: épaisseur de I'échantillon (m)
: largeur de I'échantillon (m)
: distance du support de I'échantillon au poiiapglication de la force (m)
. largeur d’encastrement
: force (N)
: moment fléchissant (N.m)

ZTMoroc =

Figure A.l- 1 : Représentation de I'’écrasement daib au niveau de I'encastrement

Soit K, I'effort tranchant F, = —d—M.

dx
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dF,
On note g la charge linéique au niveau de I'eneastnt :q = —d—q.
X

Nous supposons le chargement linéique de la foq=-E b@ avec h(x) la fonction

décrivant I'écrasement de I'échantillon au niveau’éncastrement.
Le moment flécissant résultant de la force F apdi@a I'extrémité de I'échantillon est notée
M et s’écrit M =—E; | h". Ex est le module d’élasticité du bois en directiodiake, E le

module en direction longitudinale.
En combinant les équations précédentes et en dérdeux fois, on obtient I'équation
différentielle du 4™ ordre suivante :

E. | h(4)(x)+ihb N =0
L’équation précédente peut étre écrite sous la dogmivanteA y¥ + By=0, avec A= E,|
et B:ETLb . La solution de ce type d’équation est de la fory(x) = Aexp (¢ X).

En dérivant 4 fois y(x), on obtierEt,u4 +%j y(x) =0

Pour y(x) #0, (u* +%) =0.

D’aprés les conditions aux limites, enx =v, ME F

y'(v) = % = 12 exp(uv)

El
— AP ex =1
R p(uv)

On obtient un systeme de 2 équations a 2 inconnues

, B
+—)=0

(' +2)

A:L
El 1 exp(uv)

En résolvant ce systeme d’équation, on trouvedssltats suivants (Figure A.I- 2).
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0.002

Ecrasement de I'échantillon (mm)

0.004

0 10 20 30 40 50 60 70

Largeur de I'encatrement (mm)
Figure A.I- 2 : Evolution de I'écrasement du boisidonction de la largeur d’encastrement

En prenant des moduless et F pour un échantillon de bois saturé en eau et & for
température (environ 90°C), on constate que I'étrest du bois est perceptible sur quelques
millimétres d’encastrement. En considérant un eéngaent de 50 mm alors qu’en réalité
I'échantillon est encastré sur seulement 48 mneatéde 2 mm induit une erreur de I'ordre
de 10% sur le calcul de la fleche.
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Annexe Il : Calcul de la déformée d’'une poutre ens  imple encastrement

Soit une poutre horizontale de section constante rgqaus supposons soumise a une force
extérieure perpendiculaire a I'axe neutre. SoiSdction d’abscisse x. Supprimons par la
pensée la partie a droite de cette section S (Eiguif- 1). L'influence de la partie éliminée
sur cette section doit étre remplacée par la rsidtsur S des forces appliquées sur la portion
supprimée. Ces efforts sont représentés par leuodes forcez{T}, constitué des efforts

tranchants, notés et des efforts normaux représentés par le montésiti§sant notév .

ofl -]

Figure A.ll- 1 : Poutre soumise a une force extétiee

Fleche due au moment fléchissant

Faisons I'hypothése de Navier-Bernoulli : les pwisitués dans la section plane S restent,
apres déformation, dans un plan perpendiculaifex& Ineutre. La poutre peut étre partagée
en lignes paralléles au plan xz. L'une d’elle,itad neutre, ne subira aucun allongement lors
de la déformation. Par contre, celles qui sontéssuau-dessus de la fibre neutre se
déformeront sous I'effet d’une tension alors guesssituées au-dessous se déformeront sous
I'effet d’'une compression.

On peut représenter les efforts normaux (qui gérniéeemoment fléchissant), répartis dans la
section S, par une densité surfacique de ford@n a +o au-dessus de I'axe neutre pour une
traction, & en dessous de I'axe neutre pour une compressigaréA.II- 1).
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Z
4+, 0(%)
_>
ds ods
» X
4_
4_
o (-)

Figure A.ll- 2 : Représentation des efforts normawdans une section de poutre

Du fait que ces efforts normaux, répartis sur letise transversale, représentent un systeme
équivalent a un couple, leur résultante suivargtnalle, d’ou :

jadszo (1)
Le moment M s’exprime :
M = jazds (2)

S

. . Al A\ : NP
D’apres la loi de Hooker = El—. L'allongement relatlfl— pour la fibre située a la hauteur z

vaut :
(0+2d>-pdd _ db 1,
dx dx p

] z
Par conséquenta = E—~
Yo,

Le rayon de courburg est une constante pour une section donnée.
(1) devient :EI zdydz=0
P

Ceci signifie que le moment de la section par rappdaxe y qui est la fibre neutre est nul. |l
s’ensuit que la fibre neutre passe par le centrgrdeité de toute section et contient donc
I'axe de la poutre qu’'on appelle ligne élastique.
(2) devient :M = EJ' z2dydz = El
Ps P

Il est maintenant possible d’écrire I'équation éiiffintielle permettant de déterminer la ligne z
= z(x). Comme la flexion est faible (hypothése destes perturbations), la ligne élastique ne
s’écartera guére de la direction horizontale. Gejaifie que I'angle entre la tangente a cette
ligne et 'axe x est toujours petit ; donc
tang = % =7<<1

dx
L’expression de la courbure est :
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1 -z
e
L+ Z?)2
On choisitp positif pour z"<0, c’est-a-dire concavité vershas. L’expression s’écrit :
1 "
_—= Z
Yo,
;=M
El
z -
A O II
?
/
> X
I | | >
0 lo L

Figure A.ll- 3: Représentation de la configuratio@antilever

En écrivant le moment fléchissant dans la poumnegldient :

M(x) =F(L-x)
En notant H(x) la fleche, on obtient
M(x)=-EIH"
En intégrant deux fois, on obtient :
2 3

EIH = EIH, + EIH', x+2X - Fg
H,=H',=0

2 3
enx=1o:EIH = FLio® Flg

_ Flo?(6L - 2lo)
H=z—Y>- =%/
bh°E

Fléche due a l'effort tranchant
L’effort tranchant produit une fleche additionnellqui se présente sous forme d'un
glissement réciproque des sections adjacentesaldse

Sous l'action de F, la section glisse sur elle-méfaible déplacement transverddl) sans se
déformer.
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L

Figure A.ll- 4 : Représentation du cisaillement aniveau de I'encastrement d’une poutre

Soit y:% le glissement relatif
X

La contrainte de cisaillement s’exprime = G.y

vV . . o .
=L-av ou V/A représente le cisaillement moyen, G le nmiedle cisaillement e un

G
facteur numérique que I'on multiplie par le cisaitlent moyen pour obtenir le cisaillement au

centre de gravité des sections.

=d—M avecM =F(l - x)
dx

aNv _ aF

H(X)=y=—=——

0 =¥="26 " bne
aFl
H(x)=——2
) bhC

Notons également que la flexion de I'échantilloha&$origine d’une force dans la direction
horizontale de I'éprouvette. Pour le niveau de aémnent relativement faible appliqué a
I’échantillon dans ce dispositif expérimental (queds dixiemes de mm), il est possible de
montrer que cette force générée horizontalemenmésgigeable devant la force appliquée a
I’échantillon.
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Annexe Il : Détermination du coefficient d’amortis sement du pot de vibration

= Méthode 1

L’évolution de 'amplitude du déplacement du poaatélération en fonction de la fréquence
est mesurée a l'aide d’'un accélérométre. Il estignssible de localiser les fréquences de
résonance du pot vibrant.

La réponse en fréquence fait apparaitre deux mo®sbnance. Le premier aux environs de
50 Hz, le second vers 8 kHz. Ces résultats sorfoomes aux données du constructeur qui
font état de 2 pics. Le premier, a 50 Hz, corredpan a la résonance de la suspension
apparaissant entre I'élément mobile et son attagthle, second, aux environs de 18 kHz, qui
correspond a la résonance propre de I'élément.

L’écart entre 8 et 18 kHz s’explique d’'une part [zadifférence de masse (passage de 18g a
50 g avec l'accéléromeétre) et d’autre part pardeysbation du signal due a la fréequence de
coupure du conditionneur de I'accélérometre.

Dans le cadre de notre expérience, et en particaettieconsidérant la plage de fréquence de
nos mesures, seule la résonance proche de 50 ldaméresse.

A partir du pic de résonance qui apparait a laueége de 47 Hz (Figure A.lll- 1), il est
possible de déterminer le coefficient d’'amortissenel pot de vibration.

800

700 | Xmax

600 A A A A 4
\Y/ { \Y/ L X imax

500 - V2
400

300 [f‘, \
200 \\

100

Amplitude (mV)

O T T T
0 50 100 150 200

fréquence (Hz)

Figure A.lll- 1: Pic de résonance du pot vibrant eegistré a I'aide d’'un accélérometre

Soitwy la pulsation propre. A partir du pic de résonameeis trouvonsy = 295 rad.&.
Xmax= 744 mV

1 x . =526mV

V2

w =195 rad.g etw’ = 459 rad.§
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_a-w
=+ ad

n représente le rapport entre le coefficient d’amegiment du systeme et le coefficient
d’amortissement critique.

n=04

C =2mw,n

On trouve finalement = 11,9 kg.8

= Méthode 2

La constante d’amortissement peut également éteerdiéée en étudiant la réponse du pot de
vibration a un échelon ascendant en régime foreéddplacement du pot est mesuré a l'aide
d’un capteur laser (Figure A.lll- 2).

0.5 0.5

0.4 0.4

0.3 0.3

Force (N)

0.2 0.2

Déplacement (mm)

Déplacement
- FOrce

0.1 0.1

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
Temps (s)
Figure A.lll- 2 : Evolution du déplacement du potibrant en réponse a un échelon
ascendant de force

Le systéme répond a une équation différentielledi®d 2 a coefficients constants avec un
second membre, de la forme :

M-+ ko= Fo

La solution est de la forme)@%+solutiongé1érale

Recherche de la solution générale

en posant :A=-X- et ab:\/E, on obtient : m
2m m

| X+2)I>‘<+ab2x20\

Fo
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Pour résoudre cette équation différentielle du seéardre, on écrit le discriminent :
r2+2Ar +ao?=0

en régime surcritiquéy>0, les racines sont de la forme :

n=—A+yA2—an?
r2=—A—vA?—n?

La solution s’écrit :

rat

rit
x=F+Ag+Bgl

En écrivant les conditions initiales a t = 0, otiet :
x(0)=0
{)‘((O):O
=0 4y
K r-r,
La valeur du coefficient ¢ est déterminée de menirce que I'équation de la courbe
théorique décrive le plus fidélement possible larbe formée des points expérimentaux
(Figure A.lll- 3). L'écart entre les deux courbest eninimisé par la méthode des moindres
carres.
On trouve ¢ = 12,1 kg.8

02— — — ——

06+ — — ———————

012 +— _——— e —

0.08 +—— Y —
—— Courbe expérimentale

—— Courbe théorique
0.04 - _———

Amplitude déplacement (mm)

0 02  Temps(s) 04 0.6

Figure A.lll- 3 : Comparaison de la courbe expériméale et de la courbe simulée

Par deux méthodes de détermination différentess remons trouvé une valeur pour le
coefficient d’'amortissement quasi-identique.= 12 kg.§"
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Annexe IV : Influence de la géométrie de I'éprouvet  te sur la mesure des
propriétés de rigidité en flexion simple encastreme nt

Deux géométries d’échantillons de bois ont étéesstdes éprouvettes isocontraintes et des
éprouvettes parallélépipédiques. Pour des powgoesmtraintes, I'inertie de la poutre diminue
linéairement selon des droites qui se rejoignetieradroit ou est appliquée la charge. Le
moment d’inertie est proportionnel au moment deidle.

Mesure Application
déflexion force

—o—
\
\//
I
i

Encastrement

: largeur de I'échantillon a I'encastrement (mm)
: épaisseur de I'échantillon (mm)
: distance du point de mesure de la déflexibarcastrement (mm)
: distance du point d’application des forcesemtastrement (mm)
: charge (N)
: déflexion (mm)
: module d’Young apparent (MPa)

g oo

m I T

Figure A.IV- 1 : Configuration mécanique d’'une éprovette isocontrainte

Les formules de la Rdm, moyennant quelques apptioms, permettent d’établir la formule
de déflexion suivante (Cf. Perré et Aguiar, 1999) :

_ 6FIL

H =
bh’E

Afin d’évaluer la différence entre les mesuresiséals avec ce type d’éprouvette et avec des
éprouvettes parallélépipédiques, des échantillendais d’Epicéa ont été débitées sur une
méme génératrice, dans la direction tangentielgu(E A.IV- 2) puis testés avec le WAVE
Trois éprouvettes de chaque type ont été testées.
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Figure A.IV- 2 : Photo des éprouvettes isocontraestet parallélépipédiques

La différence entre les mesures de module de sgeciealisées avec les deux géométries est
de l'ordre de 4% (Tableau A.IV- 1). La rigidité déshantillons est Iégerement sous-estimée
dans les cas des éprouvettes parallélépipédiques.

Notons également que I'écart-type est plus imponpaar les éprouvettes isocontraintes. En
effet, l'usinage d’éprouvettes isocontraintes redtdicat pour ces faibles dimensions
d’échantillon, la géométrie n'est pas parfaitee efiduit une erreur. Pour ces raisons, nous
avons préféré conserver des éprouvettes de formaégd@pipédique.

Echantillon E' (MPa) Moyenne Ecart-type
Isocontrainte IT2 86 87 2.95
IT3 85
IT4 90
Parallélépipédique PT2 83 84 0.8
PT3 83
PTN1 84

Tableau A.IV- 1 : Module de stockage pour des épreties isocontraintes et
parallélipédiques d’Epicéa (direction tangentiellBgquence 1 Hz, température 25°C)
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Annexe V : Propriétés viscoélastiques du bois de Chéne en dire  ction tangentielle

500 500
= S,
k
400 \zE 400
300 x 300
= \\R
o
=3
i < 10H N
200 o= 5Hz = 200
v———v 1Hz X
0.5Hz
0.1Hz x
s—— 0.05 Hz
100 &\v\:&&\\\‘iﬁ 100
0 0
0 20 40 60 80 100
Température (C)
50
b '\V——v\‘\
K f N Qﬁ\\\
L.,
o N\
= e
o
=3 \
s 0.05 H
B z
0.1 Hz \v
0.5Hz
v——= 1Hz
e——=a 5 Hz
10 — 10 Hz N\
0
0 20 40 60 80 100
Température (T)
0.28
C.

o 5Hz

v 1Hz 5
05Hz 7@,
s 0.05Hz %
0.21 /
/ .

0.14 /v/( %
— .

0.07
0

tan &

20 40 60 80 100

Température (C)

Figure A.V- 1 : Evolution du module de stockage (@u module de perte (b) et du facteur
de perte(c) en fonction de la température et déréuence pour un échantillon de Chéne
dans la direction tangentielle
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Annexe VI : Propriétés viscoélastiques du bois de H  étre
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a.
700 x\\\i\
Tg \
% 500 \\
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300 —— 1Hz Q\
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Figure A.VI- 1 : Evolution du module de stockage)(alu module de perte (b) et du facteur
de perte(c) en fonction de la température et déréuence pour un échantillon de Hétre
dans la direction radiale
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Figure A.VI- 2 : Evolution du module de stockage)(alu module de perte (b) et du facteur
de perte(c) en fonction de la température et déréuence pour un échantillon de Hétre
dans la direction_tangentielle
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Figure A.VI- 3 : Représentation des diagrammes G@ele pour le bois de Hétre sur une
plage de 5 a 95°C. a — Mesures en direction radabeir des fréquences variant entre 5 et
0.01 Hz. b — Mesures en direction tangentielle palas fréquences variant entre 1 et 0.01

Hz
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Annexe VII : Propriétés viscoélastiques du bois de Peuplier
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Figure A.VII- 1 : Evolution du module de stockag&), du module de perte (b) et du facteur
de perte(c) en fonction de la température et dérémuence pour un échantillon_de bois de
tensionde Peuplier dans la direction radiale
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Figure A.VII- 2 : Evolution du module de stockaga), du module de perte (b) et du facteur
de perte(c) en fonction de la température et dérémuence pour un échantillon_de bois de
normal opposéle Peuplier dans la direction radiale
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Figure A.VII- 3 : Evolution du module de stockaga), du module de perte (b) et du facteur
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tensionde Peuplier dans la direction tangentielle
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normal opposéle Peuplier dans la direction tangentielle
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Figure A.VII- 5 : Diagrammes Cole-Cole pour les d#rents types de bois de Peuplier
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Annexe VIII : Propriétés viscoélastiques du bois d’ Epicéa
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bois de compressiod'Epicéa dans la direction tangentielle
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Figure A.VIlI- 3 : Evolution du module de stockag@), du module de perte (b) et du
facteur de perte(c) en fonction de la températutede la frequence pour un échantillon de
bois normald’Epicéa dans la direction tangentielle
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Annexe IX : Dimensionnement de la chambre climatiqu e

Soit g, le flux de vapeuren kg.nt.s. g, peut s'écrire de la maniére suivante :

=

G, = AV, = PV, + ], (V.1)
X, avec x = a,v, g. X grandeur relative a l'aita&apeur d’eau ou au gaz.

v, ! vitesse barycentrique massique en’m.s

v, : vitesse de la vapeur

P, - masse volumique de la vapeur en Kg.m

j, : flux diffusif

Le flux diffusif s’exprime selon Bird (1960) commsait :

- &)

J, ==-p,D,grad(_ (v.2)

g
avec D, le coefficient de diffusion de la vapeur d’eau sldiair, exprimé en m2.’% et P, la

masse volumique du gaz.

Soit g, le flux d’air total. De la méme maniere que pour le flux de vapeululed’air peut
s’écrire de la maniére suivante :

qa = paﬁa = pavg + Ta (VS)
La vitesse massique du gez est définie comme ci-dessous :

s0it V, = pi (P, + .9,) (V.5)

g

En écrivant le®quations de conservatiopour la vapeur et pour I'air, on obtient :

- vapeur

9Pu 4 div(p,u,) =0 (V.6)
ot

- airr

%+ div(p,7,) =0 (V.7)

En régime établi, on a :% -0

En se plagant dans une dimension (1-D), on oblgsnexpressions suivantes :
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d
—(pv.)=0
” (V)

d

_ :O
” (P:V,)

On en deéduit alors que le flux d’air total est égaine constante notée £, = cste= A
En reprenant I'écriture du flux de vapeur (V.1),alstient 'équation suivante :

qV =&(A+Iov\7v)+ TV
Yo,

g

_ d
6, =2 (A+q)-p,D,— (1) (v.8)

Py dx P,

w,A-p,D, da,
En posantw, = P , I'équation (V.8) devientq, = —a dx (V.9)
[¢] v
dx
w,A- p,D, 3%

dotl — dx_ =g (V.10)

dx 1-w,

En posanb=-p, D, et F =w,, on obtient, une équation du typpéli% =cste=c.
Pour F #£1, c’est-a-dire en considérant que nous ne somnesrpphase de vapeur pure :
(A+Cc)F +bF'=c

Il s’agit une équation différentielle du premierdoe a coefficient constant et avec second
membre constant. En résolvant I'équation difféedigiet en sommant solution générale et
solution particuliere, on obtient :
A+c C
w, = Bexp( X) + (V.11)
0,D A+c

g-v
avec B une constante d’intégration.

Les conditions aux limites permettent d’identifies constantes.

enx=0
C
W, =B+
A+cC
enx=L
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+
w, = Bexp(A ¢ L)+ ¢
0,D A+cC

g-v

On considere que l'air injecté est sew;: =0
On obtient un systeme de 3 équations a 3 inconfBjes Xx) :

( A+cC c

A

w, = Bexpf X) + V.12
(=BeRC IR (V)
w, =B+—° (V.13)
0 A+c '
w = BexpatCly+_C (V.14)
N 2,D, A+c

Le systeme n’est pas résoluble par les méthodelytigmas classiques. Un programme
utilisant le solveur excel a été utilisé pour réeue systeme.
La Figure A.IX- 1 donne un apercu du programme desadonnées d’entrée, les conditions

aux limites et la solution du systeme.
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o M2 (kg.mal") 0.0249
£ v (kg.mol™) 0.018
g IR (" mol™) 8.314
I IS 313
© o, mes 2 26E-05
R 0.5
2 [T 413
W Ipys (Pa) 361426
L |Petans 4 330867544
§ debit d'entrée (1.min™) 0.5
8 (kg.s") | 3.6090BE-05
E surface (m®) 0.017671458
W [Afluc(kgm®sT) -0.002042308 |Pyy: (bars)
o [P (bars) 3.8 3 B5E+05 |
i P gig.m-2) 1.885
=
£ [Paans 0027 |
+  |Petamd 1922
g Dy (keg.m-2 0.986
o gama 7 77E-11 Solveur
Iclentific B 9.86E-07
E £ 93E-08
o -2.09E-+H]1
T (°C) T(K Pus (Pa)
] 363 70096
100 373 101325
110 363 143263
120 393 193536
130 403 270132
140 413 IR1426
150 473 476025

Figure A.IX- 1 : Extrait du programme développé, doées d’entrée et parametres
identifiés.

Grace a ce programme, il est possible de déterrfariengueur de I'enceinte et le débit d’air
comprimé nécessaires pour repousser le flux dizud et humide. Il est alors possible de
suivre I'évolution de la fraction volumique de vapev, et du flux de vapeuryen fonction

de la distance a la surface de I'eau (x).

Le calcul est fait pour des flux d’air imposés geant un cylindre de section S et s’opposant
directement (sans ailettes de séparation). De ¢ ge vue, nous sommes donc dans un cas
défavorable, puisque les échanges se font ené&@aliivers un petit trou dans les ailettes.

0

Flux d'air sp;

Flux de vapeu

- 329 -



0.35 0.3 0.25 0.2 0.15 0.1 0.05 0

x (m)

Figure A.I1X- 2 : Evolution de la fraction volumiquele vapeur en fonction de la longueur
de I'enceinte pour un flux d’air donné

La Figure A.IX- 2 montre de la fraction de vapest régligeable a partir d’'une dizaine de
centimétres de la surface de I'eau. Dans ces dongdjton vérifie que le flux de vapeur est
indépendant de la longueur de I'enceinte et gslilrggligeable dans ce cas (Figure A.IX- 3).
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Figure A.IX- 3 : Evolution du flux de vapeur en foction de la longueur de I'enceinte pour

un flux d’air donné
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Conception et exploitation d'un dispositif expérimatal innovant pour la caractérisation du
comportement viscoélastique et de la dégradation ¢éhmique du bois dans des conditions séveéres.

Résumé:

D’origine biologique, le bois présente des progsétortement variables rendant sa caractérisation
parfois complexe. Une meilleure connaissance dupoor@ament rhéologique et en particulier des
propriétés viscoélastiques du bois est nécessairdéaeloppement ainsi qu'a I'amélioration des
processus de transformation et de fabrication dénmax a base de bois utilisant ces propriétés.

Ainsi, I'objectif majeur de cette thése est de caiaser le comportement différé du bois vert ddes
conditions thermiques et hydriques controlées. spasitif expérimental parfaitement adapté aux
spécificités du bois, et en particulier a son anigie et son hygroscopie, a été développé. Cet
appareil, appelé WAVE(Environmental Vibration Analyser for Wood) assimedétermination des
propriétés viscoélastiques du bois par des esaaisdmiques en flexion simple encastrement pour des
fréquences comprises entre 5>Hr et 10 Hz. Dimensionné pour fonctionner jusqiéa pressions de
'ordre de 5 bars, il permet d'effectuer des essaisnilieu anhydre ou saturé pour des températures
variant de 0°C a 140°C.

Les résultats expérimentaux collectés a l'aide de appareil sur diverses essences tempérées
permettent de mettre en évidence l'influence debrenx parameétres sur les propriétés rhéologiques
et notamment au niveau de la température de raweltient, a savoir I'essence, la direction
matérielle, le type de bois (nhormal/réaction), noage la structure anatomique et macromoléculaire.
L'étude de la dégradation thermique du bois saturéau dévoile des maodifications biochimiques
importantes au sein de ce biopolymére. Il appackitement que les propriétés de rigidité et
d’amortissement du bois traité thermiquement eremihqueux évoluent en fonction de la sévérité du
traitement et de la structure native des macrom#&constitutives.

Mots-clés: Viscoélasticité, analyse mécanique dynamique, @i plan transverse, température de
ramollissement, dégradation thermique.

Design and development of an innovative experimeritdevice for the characterisation of the
viscoelastic behaviour and the thermal degradationf wood in severe conditions.

Abstract:

Because of its biological origin, the wood propestiare highly variable and therefore its
characterisation is sometimes complex. An improkaedwledge of the rheological properties and
more particularly of the viscoelastic propertiesiéeded for the development and the optimisation of
wood processing and manufacturing based on woodeerials.

The main purpose of this work is to characterisetitme-dependent behaviour of green wood in water
content and temperature-controlled conditions. Ameeimental device, perfectly adapted to the wood
specificity and particularly to its anisotropy ahggroscopicity, was developed. This apparatus, the
WAVE" (Environmental Vibration Analyser for Wood), petsithe determination of the viscoelastic
properties of wood using harmonic tests in singletitever bending for frequencies varying between
5.10° Hz and 10 Hz. Conceived to work up to about 5 biarsllows tests in dry or water-saturated
conditions to be performed over a temperature rémge 0°C to 140°C.

The results collected for several temperate spessitsy the WAVE emphasise the influence of
numerous parameters on the rheological propertidshatably on the softening temperature, namely
specie, material direction, wood type (normal/rieegtand anatomical and macromolecular structure.
The study of the thermal degradation of green weedeals noticeable modifications in the
biochemical composition of this biopolymer. Thestilaand damping properties of thermally-treated
wood in water-saturated conditions change a lobricg to the severity of the treatment and the
native structure of the constitutive macromolecules

Key words: Viscoelasticity, dynamic mechanical analysis, greayod, directions across the
grain, softening temperature, thermal degradation.



