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Teneur en eau expérimentale
Teneur en eau saturante

Parametre thermodynamique

Masse volumique

Chaleur de sorption

Solutions successives d’'une équation

Conductivité thermique
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Liste des Abréviations

A
ADN

G

C

T
SNP
PCR
dNTP
ddNTP
NGS
RFLP
RAPD
AFPL
SSR

STR
VNTR

Adénine

Acide désoxyribonucléique

Guanine

Cytosine

Thymine

Single nucleotide polymorphism
Polymerase Chain Reaction
Désoxynucléotide

Didésoxynucléotides

New Generation Sequencing

Restriction Fragment Length Polymorphism
Random Amplified Polymorphic DNA
Amplified Fragment Lenght Polymorphism
Simple Sequence repeats

Short Tandem Repeats

Variable Number Tandem Repeats
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Introduction

Bien que le bois soit un matériau de construction pouvant répondre aux enjeux
environnementaux actuels par sa faible consommation d’énergie grise et sa capacité a
stocker le gaz carbonique, son utilisation est encore aujourd’hui restreinte pour des raisons
lites a sa durabilité. Certaines essences comme le Méléze ou le Douglas présentent des
capacités de durabilité naturelle remarquables vis-a-vis des attaques biologiques.
Cependant, I'emploi de ces essences dans des applications structurelles comme, par
exemple, les ouvrages d’art, nécessitent d’accroitre ce degré de durabilité afin de limiter le
recour systématique a des traitements de préservation, souvent agressifs vis-a-vis de
'environnement, et dont les interventions de maintenance sont colteuses.

La durabilité des constructions en bois est principalement corrélée aux risques d'attaques
biologiques et de fissuration tempérés par les conditions environnementales et, plus
particulierement, par l'exposition a I'numidité. Naturellement durable en classe de risque 3,
l'utilisation de Douglas nécessité des traitements spécifiques dans le cadre d’expositions
plus sévéres a 'humidité. Des traitements qui sont le plus souvent conditionnées par la faible
imprégnabilité de I'essence.

Il est admis aujourd’hui que les risques d’attaques biologiques sont réduits lorsque
humidité interne est au-deca de 20%. Dans des zones a risque Ou exposées aux
intempéries, plusieurs stratégies peuvent étre employées. Celles-ci peuvent se limiter & des
simples solutions architecturales ayants comme rble de protéger les éléments exposés
comme, par exemple, des débords de toitures et de tabliers, ou des éléments de protection
rapportés comme des profilés métalliques sur les menuiseries ou sur les béquilles de pont.
Le cas échéant, on s’oriente vers des traitements physico-chimiques préventifs et/ou curatifs
(c-a-d lasure, peinture, traitements thermiques, etc.), et ce, avec des impacts
environnementaux encore trop marqués aujourd'hui.

Fortement présent dans le Massif Central, le Douglas constitue aujourd’hui la principale
ressource forestiere émergente du territoire national. Originaire de la Co6te Ouest du
continent nord-américain, cette essence s’est principalement installée en France au cours du
XXéme siécle. Dés lors, des programmes de sélection de I'essence débutent afin d’améliorer
'acclimatation de I'essence. Ces recherches ont permis de sélectionner quelques clones
jugés intéressants pour les sylviculteurs et par ailleurs, contribuer a enrichir le patrimoine
génétique dont dispose le territoire francais.

Dans ce contexte, et dans le cadre de la chaire ‘Ressources Forestiéres & Usages du Bois’
mise en place par I'Université de Limoges et en partenariat avec 'INRA d’Orléans, le PIAF et
I'Institut Pascal de Clermont Ferrand, nous présentons une approche originale avec comme
objectif d’accroitre ce degré de durabilité naturelle du douglas, en travaillant directement sur
le potentiel que nous offrent la variabilité génétique de I'essence. Cette approche de la
durabilité repose sur une transversalité entre patrimoine génétique de différentes familles de
Douglas et la durabilité structurelle en employant, comme ‘marqueur’, le comportement
hygroscopigue du matériau. Une transversalité entre biologie végétale et mécanique du bois,
qui reflete la volonté de développement pluri et transdisciplinaire encouragée par le
Groupement De Recherche Sciences du Bois.
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Concernant la structuration de ce mémoire de thése, le premier chapitre présente un état de
I'art sur le matériau bois et sa durabilité. Une premiére partie porte sur la structure du bois a
différentes échelles et sur 'ensemble des risques biologiques associés a son emploi. La
seconde partie se présente sous la forme d’'un recensement non exhaustif des différentes
techniques employées aujourd’hui pour limiter ces risques, tout en permettant, par ailleurs,
d’introduire notre vision alternative sur la durabilité du matériau. Et ce, afin qu’il puisse
retrouver une position de choix dans la famille des matériaux structuraux du Génie Civil, liés
aux enjeux environnementaux actuels.

Le deuxiéme chapitre est entierement consacré au matériel végétal faisant I'objet de cette
étude. En premier lieux, on y retrouve un recensement de quelques travaux qui confirme que
I'effet de la variabilité génétique peut aller au-dela du caractére phénotypique et atteindre
également les propriétés mécaniques du matériau. La seconde partie du chapitre, porte sur
la caractérisation génétique des échantillons prélevés afin de vérifier que leurs patrimoines
génétiques est bel et bien distincts.

Avant d’aborder la caractérisation expérimentale du comportement hygroscopique des
différents génotypes sélectionnés, il est nécessaire de maitriser le principe de la mesure de
I'état hydrique du bois, et de caractériser les propriétés pilotant le processus de diffusion
hydrique associé a la recherche de I'équilibre hygroscopique du matériau, vis-a-vis des
variations climatiques.

Cette caractérisation expérimentale fait I'objet du troisieme chapitre. Elle sera suivie par une
optimisation du protocole expérimental mis en place pour la caractérisation du comportement
hydrique et du phénomeéne du retrait gonflement. Les résultats, en termes d’isotherme de
sorption et de cinétique de diffusion propres a chaque échantillon, concluent ce chapitre.

Si 'expérimentation est la base de l'identification, les choix des modéles et des méthodes
d’analyse ne le sont pas moins. Les outils numériques utilisés pour lidentification des
paramétres de diffusion, a savoir, le modéle numérique, la méthode d’analyse inverse, et le
choix d’une stratégie dinversion font l'objet du quatriéeme chapitre. La stratégie
d’identification est guidée par I'objectif de séparer les différents génotypes pour en faire un
classement dont le critere est le comportement a la diffusion hydrique.

Enfin, le dernier chapitre se présente sous la forme d’'une synthése du travail d’identification
en termes des paramétres d’isotherme de sorption, des paramétres de diffusion ainsi que les
coefficients du retrait gonflement. Le bilan de ce travail et les argumentations vis-a-vis de la
durabilité reposent sur une simulation numérique du comportement d’éléments structurels
employant les quatre génotypes étudiés, et ce, selon une mise en situation climatique
relevée sur le site d’Egletons.
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Chapitre I. Le bois et sa durabilité

Le bois est une ressource renouvelable avec des multiples utilisations. Caractérisé par un
comportement mécanique complexe, l'utilisation du matériau bois dans le domaine du Génie
Civil nécessite une bonne connaissance et maitrise de ses propriétés mécaniques. Sa
variabilité intra-arbre ou intra-essence impacte directement son comportement mécanique et
par conséquent sa durabilité. De plus, son hétérogénéité, son anisotropie ou encore son
comportement mécanique différé en font un matériau atypique. Méme avec une structure
moléculaire et des propriétés relativement bien connues, le bois reste un matériau complexe
et hétérogéne qui rend chaque « individu » unique.

Les conditions environnementales de service (c-a-d : la température et 'humidité relative)
impactent également son comportement et en sont des facteurs déterminants dans la
définition de sa durabilité. Dans ces conditions, il est primordial « d’adapter » le matériau
bois a ses conditions environnementales de service. Cependant, cette notion
« d’adaptabilité » nécessite une connaissance approfondie du matériau bois dans tous ses
états, de I'arbre a la molécule. Comme nous allons le voir a travers ce chapitre, plusieurs
stratégies peuvent étre mises en place pour préserver ou protéger le matériau bois.
Cependant, le choix d’une solution nécessite un diagnostic des facteurs de risques présents
dans I'environnement et leurs impacts sur la durabilité du matériau et des structures en bois.

Aujourd’hui, on est unanime sur le fait que le principal facteur impactant la pérennité d’'une
structure en bois est son exposition a 'humidité a travers la teneur en eau. Par conséquent,
la maitrise de la teneur en eau dans une structure en bois doit assurer la durabilité de celle-
ci. Assurer une teneur en eau inférieure a 20% est une des conditions qui permet de
préserver et protéger le matériau bois utilisé en structure. C’est d’ailleurs le point central de
ce travail qui propose une analyse du comportement thermo-hydrique de quatre génotypes
de Douglas. Comme rappelé dans lintroduction générale, ce travail se focalise sur la
durabilité du matériau bois vis-a-vis de son patrimoine génétique en employant comme
critéres de sélection la diffusion hydrique et le comportement thermo-hydrique.

I.1. Le matériau bois : de I’arbre a la molécule

Afin de définir les propriétés du matériau bois, nous allons définir les différents échelles
d’observation du matériau (Harrington 1998), (Nguyen 2014) et rappeler quelques notions.

A I'échelle macroscopique, nous pouvons identifier deux zones principales, Figure I-1, a
savoir :

- Une partie souterraine composée du systéme racinaire responsable du prélévement
des nutriments et de I'ancrage au sol.

- Une partie aérienne composée du tronc et du houppier par lequel se produit le
processus de photosynthése.
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Cime ou Houppier

Silhouette
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Racine
)

Figure I-1. Structure du bois de I'échelle macroscopique

L’observation macroscopique du tronc permet de distinguer différents tissus sous la forme de
couches concentriques, Figure I-2. De I'extérieur vers l'intérieur, nous observons :

- L’écorce qui assure une fonction protectrice ;
- Le cambium qui est la zone de multiplication des cellules ;

- Le liber produit par le cambium vers I'extérieur, qui assure le transport de la seve
élaborée ;

- L’aubier qui transporte la séve.

Figure I-2. Constitution du tronc d’arbre
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La croissance et la reproduction de cellules vivantes sont conditionnées par les cycles
saisonniers. Année aprés année, le cambium produit un nouveau cerne qui Vvoisine
'extérieure du cerne de I'année précédente. Si la reproduction est abondante et rapide au
printemps, elle est ralentie en été et 'automne pour stagner en hiver, Figure I-3.

Résineux: Bois de Douglas
x5Q
Q)
&5‘4‘6
I
X

%.
S
A
Q@

Bois d’été

Bois de printemps

Bois de printemps

Bois d’été

Cernes annuels

Figure I-3. Les cernes de croissance

Tandis que des nouvelles cellules naissent, d’autres meurent. L’accumulation des cellules
mortes forme le duramen appelé également bois parfait. Ce dernier a également le rble de
support ou de colonne vertébrale pour I'arbre.

L’orientation des cellules dans laxe du tronc ainsi que la croissance par cercles
concentriques définissent trois plans de référence conférants au bois une symétrie
orthotrope. Comme indiquée sur la Figure I-4, trois directions principales d’orthotropie en
ressortent, a savoir, la direction longitudinale L, radiale R et tangentielle T (Moutee 2006).

A

L - Direction Longitudinale

R - Direction radiale
T -Direction tangentielle

Figure I-4. Plans de référence : L-Longitudinale ; R-radiale ; T-tangentielle
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Comme il est montré sur la Figure I-5, il existe deux grandes familles d’essences, les
coniféres et les feuillus.

Figure I-5. Coniféres et feuillus

La Figure I-6 illustre la structure microscopique d’un résineux. Elle est caractérisée par la
présence de nombreuses cellules ou de canaux résiniféres organisés en une structuration de
type nid d'abeilles. Elles jouent, a la fois, un réle structurel et conducteur de la séve. Les
connexions entre les cellules se font via des ponctuations aréolées. On peut distinguer les
trachéides de printemps (avec des parois minces et un diamétre intérieur important) et les
trachéides d’été, (avec un diameétre plus faible mais des parois plus épaisses) leur conférant
une densité plus importante. Parallélement aux trachéides, des canaux reésiniferes
acheminent la seve élaborée dans des cellules voisines. Enfin, les rayons ligneux (ou
parenchymes) transportent la séve dans le sens radial.
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. /s"/}* o Trachéide dans le bois
Canal résinifére @ v &s > -de printemps
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Figure I-6. Structure microscopique des résineux (Guitard, 1987)

Comme il est illustré en Figure I-7, les feuillus se caractérisent par une structure beaucoup
plus complexe avec plus d’éléments constructifs et un agencement plus variable. La
conduction de la séve et le soutien de I'arbre ne sont plus assurés par les trachéides mais
par des vaisseaux et des fibres. Les vaisseaux permettent le transport de la séve. lls sont
implantés de maniére longitudinale et sont placés en bout a bout. Les fibres, quant a elles,
assurent une fonction structurelle.

Petits vaisseaux Parenchyme axial

Grand vaisseau

Grands vaisseaux multiples

Parenchyme radial Parenchyme radial

Figure I-7. Structure microscopique des feuillus (Fahn, 1990)
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1.1.1. L’ultrastructure du bois

A I'échelle de l'ultra structure du bois, 'agencement des cellules est une constante quelque
soient les cellules et quelque soient les espéces ou les essences. Selon la Figure I-8, la
structuration d’'une cellule présente trois régions (Abbasi 2013) :

- La paroi primaire est principalement constituée de lignine et d’hémicelluloses réparties de
facon aléatoire avec un angle de microfibrilles qui peut varier de 0° a 90° par rapport a I'axe
longitudinal de la cellule.

- La paroi secondaire est plus épaisse et forme une structure rigide. La paroi secondaire est
composée en partie de lignine imperméable a l'eau. Cette paroi permet le transfert
intercellulaire grace a ses ponctuations.

- La lamelle mitoyenne est principalement composée de substances pectiques et de lignines.
Elle représente la frontiere adhérente entre deux cellules.

Il faut ajouter que la paroi secondaire est caractérisée par une orientation des microfibrilles
plus ordonnée que la paroi primaire. Elle se divise en 3 couches (S1, S2, S3) qui se
distinguent par l'orientation des microfibrilles de cellulose et par leur épaisseur. Avec un

angle de microfibrilles variant de 10° a 30°, la couche S2 occupe la majeure partie de la
paroi. Cette derniére assure le soutien mécanique dont I'arbre a besoin pour croitre.

Le cceur de la cellule est un espace vide appelé lumen. Formé par I'élimination du
protoplasme des cellules mortes, le lumen permet la circulation de I'eau libre.

® Lumen
® Sl

P
CML
Lamelle mitoyenne
Figure I-8. Représentation schématique de la structure du bois
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Deux blocs sont formés respectivement par la paroi primaire et la lamelle mitoyenne et par
les couches S1 et S2. Sous sollicitation mécanique, ces deux blocs peuvent glisser entre
eux. Ce déplacement relatif est facilité et amplifié en présence d’eau liée.

1.1.2. Composition biochimique du bois

D’'un point de vu chimique, le bois est constitué essentiellement de polysaccharides (qui
regroupent la cellulose, I'hémicellulose), de pectine et de polymeres phénoliques dont la
lignine (NAVI & HEGER 2005).

La cellulose est le biopolymere le plus abondant dans la nature (Pignolet 2008), Figure 1-9.
Elle est constituée de plusieurs unités de glucopyranoses reliées par des liaisons formant de
longues chaines linéaires de glucose. Le degré de polymérisation de la cellulose du bois
natif est de I'ordre de 10000 unités. Ces chaines moléculaires s’associent entre elles par des
liaisons hydrogénes inter et intramoléculaires pour former des microfibrilles dont la structure
peut étre plus ou moins ordonnée (structure cristalline ou amorphe).

Lignine

d Hémicellulose
/Cellulose
). iy

Cellule végétale

Cellulose

Figure 1-9. Structuration moléculaire de la cellulose

L’hémicellulose regroupe I'ensemble des polysaccharides, autres que la cellulose. Tous les
grands groupes d’hémicellulose sont présents dans le bois mais leurs proportions
respectives varient selon I'essence. Dans les résineux, nous retrouvons principalement du
galactoglucomannan qui représente environ 20% des polysaccharides présents dans le bois
(NAVI & HEGER 2005; Pierre 2011), Figure I-10.

La lignine, trés différente des hémicelluloses et de la cellulose, est un polymére
tridimensionnel résultant de la polymérisation oxydante de trois alcools phénoliques (Adler
1977, Pignolet 2008), Figure I-10. Sa composition et sa structure varient selon les essences.
Cependant, nous noterons que les lignines des résineux présentent uniguement des
monomeéres de type alcool coniféryligue. Contrairement a la cellulose, la lignine est une
molécule hydrophobe permettant la circulation de la séve a travers les pores. Par ailleurs, la
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lignine sert de lien entre les molécules de cellulose et en assure la cohésion et la capacité de
soutien.

OCH3 H3CO OCH}

\ |
\ " o Celulose i ZOHO Structure partielle d'un
galactoglucomanane

A—Alcool si ‘ l 9
—Alcool sinapylique CH,OH OAc OH CHe fHn
B — Alcool coniférylique o
C — Alcool coumarylique @o s L 9 @ H
0 o4
OH
I CH0H D

Hémicellulose

Lignine

Figure 1-10. Structure partielle de ’'hémicellulose et de la lignine

Les extractibles sont des substances tres légéres possédant une faible masse molaire. lls
recouvrent les composés tels que les terpénes, les cires et résines. On peut trouver des
composés phénoliques comme les lignanes, les flavonoides ou les tanins. Certains
extractibles ont une action antifongique remarquable (Rowe W.J. 1979). En effet, ils peuvent
présenter une toxicité vis-a-vis des bactéries, des champignons ou des termites. D’autres
conférent des propriétés telles que la couleur ou l'odeur. lls peuvent étre la cause de
changements physicochimiques impactant la densité et les propriétés mécaniques.

Comme indiquée en Figure I-11, la proportion de ces composants peut varier d’'une couche a
lautre.

100 —

ey
80 —
| Cellulose
60 —
% N v/
40
_ Hémicelluloses
20 | \
n Lignine
0
G- DG D G DK
M P S1 S2 S2

M = couche intercellulaire; P = paroi primaire;S1, S2, S3 = paroi secondaire.

Figure I-11. Proportion relative en cellulose, hémicelluloses et lignine dans la paroi cellulaire.
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I.2. Durabilité du bois : les risques biologiques

La structure anatomique et la composition chimique du bois sont responsables des
propriétés macroscopiques comme la résistance mécanique, la stabilité dimensionnelle,
etc... Cependant, selon I'environnement dans lequel il évolue, le bois peut étre le siege
d’attaques biologiques, que ce soit au cours de sa croissance, de sa transformation ou de
son utilisation finale en structure. La nature de ces attaques varie selon son environnement.
Ces organismes, qu’ils soient insectes xylophages (a I'état de larves ou adultes) ou
champignons, dégradent la cellulose, les hémicelluloses et les lignines. Les conséquences
sont parfois trés lourdes, allant jusqu’a la réduction totale des sections résistantes.

Le bois est aussi un matériau hygroscopique dont I'état hydrique dépend des conditions
climatigues (humidité et température) de I'environnement dans lequel il évolue. La
colonisation du bois en service par ces organismes est particulierement conditionnée par son
état hydrique. Cependant, la survie de ces organismes repose a la fois sur la présence d’eau
et d’oxygéne. Ceci se traduit par I'existence d’une plage d’humidité propice a ces attaques
biologiques. Il est admis aujourd’hui quen deca de 20% dhumidité interne, le
développement biologique est limité. Egalement, au-dela du point de saturation des fibres,
correspondant a une valeur limite d’humidité interne de 'ordre de 30%, on considére que les
attaques biologiques sont bloquées (bois verts gorgés d’eau ou bois immergés) par manque
d’oxygéne. Au final, nous considérons que le bois est soumis aux attaques biologiques pour
une tranche d’humidité interne comprise entre 20% et 30%.

En générale, 'ampleur des attaques biologiques est évaluée a travers la perte de masse qui
en résulte (notion d’'endommagement volumique). En effet, la réduction des propriétés
mécaniques est corrélée a la perte de masse qui renseigne I'état de progression des agents
de dégradation dans le matériau (Faraji 2005). Cependant, seuls les essais mécaniques sont
capables de différencier deux attaques biologiques, de nature différente, entrainant la méme
perte de masse.

I.2.1. Les champignhons lighivores

Les champignons lignivores réduisent la matiere ligneuse a une simple matiére organique
par action diastasique. Cela peut se traduire par une simple coloration ou décoloration, mais
peut également entrainer une consommation quasi-totale de la matiere ligneuse. Plusieurs
études ont permis de cerner ces conditions favorisant I'activité des champignons (Greaves
1971; Greaves 1969; Boutelje & Kiessling 1964; von Aufsess et al. 1968). Ces études ont
mis en évidence que le développement de ces champignons nécessite un
approvisionnement constant et suffisant en eau (c-a-d : 20-50% de teneur en eau), en
oxygéne et sous une plage de température favorable de 25 a 30°C. Cela permet de conclure
gue tout bois, quelle que soit sa sensibilité intrinséque, est protégé des attaques fongiques
tant qu’il est normalement sec (teneur en eau inférieure a 20%). Cependant, pour les
ouvrages en extérieurs, la question de I'attaque par champignons reste compléte.
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Les champignons peuvent étre classés en fonction des dégats provoqués (Fougerousse M.
1960; Becker 1974). Plusieurs types de dégradation sont reconnus, a savoir : la pourriture
brune, la pourriture blanche appelée également pourriture molle, Figure I-12.

La pourriture brune est causée par des champignons de la classe des basidiomycétes.
L’'arsenal diastasique brise les chaines cellulosiques et les transforment en éléments
solubles assimilables. Le bois, touché par ces champignons, voit sa couleur évoluer vers le
brun rougeatre traduisant I'élimination des hydrates de carbone composant la lignine. Cette
transformation engendre un retrait longitudinal anormalement élevé laissant apparaitre un
motif cubique croisé rappelant le bois calciné.

La pourriture blanche est causée par des champignons de la classe des basidiomycétes.
Ces champignons sont plus radicaux et dégradent tous les constituants du bois, y compris la
lignine. Ces attaques se traduisent par une décoloration importante et un ramollissement du
bois.

Figure 1-12. Pourriture brune et blanchet!

D'autres champignons sont a l'origine d’une simple décoloration ou coloration du bois.
Cependant, leurs effets sur la résistance mécanique restent négligeables.

I.2.2. Les coléoptéres, les isoptéres et les hyménoptéres

Les coléopteres, les isoptéres et les hyménoptéres sont les trois familles d’insectes
susceptibles d’attaquer le matériau bois (Pignolet 2008; ADAM 2008; El Ajjouri 2013).
Certains d’entre eux s’attaquent au bois sec mis en ceuvre (exemple des coléoptéres et des
termites). D’autres préferent le bois vert ou dépérissant au regard d’un taux d’humidité élevé.
lls passent la plus grande partie de leur vie sous forme de larve en se nourrissant de la
matiére lignocellulosique. lls deviennent, par la suite, des insectes adultes capables de se
reproduire et de disséminer leurs ceufs. La cellulose est la source d’alimentation en carbone
des insectes. Il existe également des insectes uniquement lignicoles.

Les coléopteres sont fréquemment rencontrés dans des bois dont le taux d’humidité est
inférieur & 20%. Il s’agit, dans la plupart du temps, des capricornes des maisons, des

! http://www.mycologie.net/nutritiondeschampignons.html
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hespérophanes, des lyctus et des vrillettes, Figure |-13. Leurs larves se nourrissent en
creusant des galeries dont le diamétre varie entre 1 a 10 mm.

Figure 1-13. Larve de capricorne des maisons et dégats occasionnés dans le bois

1.2.3. Les termites

Les termites sont des insectes primitifs qualifiés d'insectes "sociaux" car ils vivent en
colonies organisées, tout comme les abeilles, les guépes ou les fourmis. Leurs colonies sont
souvent trés importantes (Pignolet 2008). Bien que nombreuses dans les régions tropicales
(Afrique, Amérique Centrale, du Sud, Extréme-Orient), elles se sont aussi retrouvées dans
des régions tempérées comme I'Europe (France, Espagne...). Les termites sont capables de
digérer la cellulose du bois a 'aide des micro-organismes symbiotiques qui produisent des
enzymes de dégradation réduisant celle-ci en acétates utilisés comme nutriments. Le bois
attaqué prend un aspect feuilleté résultant de l'attaque différentielle du bois de printemps
(plus tendre) et du bois d'été (plus dur), Figure I-14.

Figure I-14. Termites ouvriers de la famille des Reticulitermes et dégéats occasionnés dans le bois
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I.2.4. Les Bactéries et les térébrants marins

Les Bactéries se développent dans les bois gorgés d’eau et en contact avec le sol. Elles se
développent dans un milieu anaérobique et se nourrissent des réserves présentes dans les
parenchymes. On distingue plusieurs types de bactéries : les bactéries tunnelle qui se
propagent de facon linéaire en formant des lignes de dégradation et les bactéries d’érosion
qui forment des cavités de dégradation dans la paroi secondaire.

Les térébrants marins s’attaquent au bois immergé dans des eaux saumatres ou salées.
On en distingue trois types : les pholades qui sont des mollusques qui se fixent sur le bois a
I'état de larves et y creusent des alvéoles d’habitation sur une profondeur pouvant dépasser
six centimétres ; les limnories qui sont des crustacées armés de mandibules avec lesquelles
ils creusent des loges individuelles ; les tarets qui pénétrent dans le bois a 'état de jeune
larve et se développent sous la forme de vers pouvant atteindre un métre de longueur et un
centimetre de diametre. Si les dégats causés par les pholades et limnories ne sont pas
négligeables, ils sont loin d’atteindre les dégradations induites par les tarets, Figure 1-15.

AN
cm

Source: Cirad et Wikipédia

Figure 1-15. Bois dégradé par des térébrants marins

1.2.5. Classes d’emploi

Afin de protéger les structures bois par rapport aux éventuelles attaques, la norme EN 335
définit cinqg classes d’emploi qui correspondent aux différentes situations en service
auxquelles peut étre exposé le matériau. Comme il est montré dans le Tableau I-1, chaque
classe d’emploi fournit des informations sur les agents biologiques selon I'environnement
considére.
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Tableau I-1. Classes d’emploi (norme EN 335)

Classe Situation de service Agent de dégradation Zone vulnérable
d'emploi Champignons Insectes
1 Toujours a I'abri des Coléopteres, 0a3mm
intempéries termites, selon
régions
2 Toujours a I'abri des Champignons Coléopteres, 0a3mm
intempéries (décoloration, termites, selon
Humidité élevée champignons) régions
occasionnelle Virulence faible
3a Bois exposé aux Champignons Coléopteres, 0a3mm
intempéries et soumis a | (décoloration, termites, selon
des humidifications champignons) régions
fréquentes sur périodes Virulence faible
courtes
3b Bois exposé aux Champignons Coléopteres, 5a10 mm
intempéries et soumis a | (décoloration, termites, selon
des humidifications champignons) régions
fregl_Jentes sur des Virulence forte
périodes longues
Accumulation d’eau
fréquente
4 Humidifications Champignons Coléopteres, Dégradation
fréquentes ou (décoloration, termites, selon totale
permanentes champignons) régions
Contact direct avec le Virulence faible
sol ou I'eau douce
5 Bois immergé ou Champignons Térébrants Dégradation
partiellement immergé (décoloration, marins totale
dans l'eau salée champignons)
Virulence faible

1.2.6. Durabilité naturelle du bois

La norme EN 335 définie la durabilité naturelle comme étant la résistance intrinséque du bois
aux attaques des organismes destructeurs. Elle constitue un élément important de sa fiche
d’identité, au méme titre que les propriétés physiques et mécaniques. Cette propriété rend
compte de la résistance naturelle des essences, dans des conditions données, face au
attaques biologiques, et ce, en absence de tout traitement de préservation. Elle est
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extrémement variable et dépend de 'essence, du patrimoine génétique et méme du site de
culture. La durabilité est due essentiellement a 'anatomie complexe du matériau et de sa
composition chimique dont la nature des extractibles (Gierlinger et al. 2004; Schultz &
Nicholas 2000).

La production des extractibles accompagne le processus de duraminisation de l'aubier
provoquée par la mort des cellules de parenchymes (Taylor et al. 2002). Ce processus
engendre une obstruction des cellules conductrices et libere des substances phénoliques qui
s’accumulent au niveau des parois cellulaires et des lumens pour former le duramen (Taylor
et al. 2002). La duraminisation confére au bois une résistance remarquable face aux agents
biologiques ainsi qu’une stabilité dimensionnelle, comparée a celle de I'aubier. Elle régulerait
également la proportion d’aubier dans un arbre, en termes de dépenses énergétiques et de
transport de séve brute. En effet, I'aubier consomme beaucoup plus d’énergie que le
duramen. Ainsi, la transformation de I'aubier en duramen permet d’optimiser cette dépense.
La diminution de la perméabilité ralentie le processus de diffusion entrainant une
augmentation de linertie hydrique. Ainsi, la diminution des quantités d'air et d'humidité
nécessaires au développement des champignons est un levier direct sur la durabilité
naturelle du matériau, et ce, en complément de la présence d'extractibles toxiques capables
d'empécher ou de ralentir les attaques biologiques. Pour certaines essences, la mort des
cellules de parenchyme est accompagnée de sécrétion de phénols oxydés (Schultz &
Nicholas 2000). lls sont a l'origine de la pigmentation du duramen. Ce changement de
pigmentation caractérise les essences dont la durabilité naturelle est assurée.

Le Tableau I-2 regroupe le classement selon les agents de dégradation. Ce classement
découle d’essais accélérés en laboratoire.

Tableau I-2. Classes de durabilité naturelle (Pignolet 2008)

Agents de dégradation Classes de durabilité description
Champignons lignivores 1 Tres durable
2 Durable
3 Moyennement durable
4 Faiblement durable
5 Non durable
Coléopteres D Durable
S Sensible
Termites D Durable
M Moyennement durable
S Sensible
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Le Tableau I-3 présente la durabilité et la sensibilité vis-a-vis des champignons et des
insectes xylophages pour quelgues essences employées en Europe (Pignolet 2008).

Tableau I-3. Durabilités naturelles de quelques essences couramment employées en Europe

Essences Durabilité naturelle
champignons capricornes vrillettes termites

Douglas 3 S S S
Epicéa 4 S S S
Pin Sylvestre 4 S S S
Hétre 5 D S S
Sapin 4 S S S
Chéne 2 D S M
chataigner 2 D S M

Une relation peut étre établie entre les classes d’emploi et la durabilité naturelle du bois. Le
Tableau I-4 permet d’évaluer la durabilité naturelle d’'une essence choisie dans une situation
environnementale donnée (El Ajjouri 2013). Au-dela de cette durabilité naturelle, il est
nécessaire de recourir a des traitements (durabilité conférée).

Tableau I-4. Classes de durabilité naturelle vis-a-vis des champignons

Classes Classes de durabilité naturelle vis-a-vis des champignons
d’emploi
1 2 3 4 5
Trés durable Durable Moyennement | Faiblement | Non durable
Durable durable

1

2 A A
3aet3b A

4 A O O

c O O

Durabilité naturelle suffisante

A Durabilité naturelle suffisante, mais un traitement de préservassions et parfois
recommandé

Traitement de préservation recommandé
Traitement de préservation parfois nécessaire

0 Traitement de préservation obligatoire
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1.2.7. Les traitements

La compatibilité entre la classe de risque (domaine d’emploi) et la durabilité d’'une essence
peut nécessiter un traitement de préservation lorsque la classe de durabilité n’est pas
suffisante. En effet, I'optimisation économique et environnementale actuelle vise I'emploi
d’essences locales pour lesquelles la durabilité naturelle n’est plus un critére de choix. Dans
ces conditions, des traitements permettent d’accroitre la durabilité naturelle de I'essence
employée.

Le bois traité devient toxique pour la plupart des organismes susceptibles de le dégrader.
Cependant, les produits de préservation présentent un risque aussi pour '’homme et pour
'environnement. Méme si leur toxicité a largement diminué ces derniéres années, il faut
garder a l'esprit que le vrai danger se retrouve sur les sites de traitement. Dans le Tableau
I-5, nous présentons les differents produits de préservation selon la chronologie de leur
développement (Barnes & Murphy 1995; Thévenon 1999).

Tableau I-5. Produits et les procédés classiques de préservation du bois

Année Produit / procédé

1681 Créosote

1838 Procédé Bethell a cellule pleine

1902 Procédé Riping a cellule vide

1906 Procédé Lowry

1931 Pentachlorophénol et dérivés

1933 Solutions de préservation a base de chrome-cuivre-arsenic
1950-1960 Procédé trempage/diffusion avec des borates inorganiques
1980-1990 Composés alkyl-ammonium

1990 Solutions de préservation sans arsenic ni chrome

L'imprégnabilité d’'une essence est sa capacité a faire diffuser le produit de préservation de
la surface vers le cceur de I'élément a traiter. Comme le montre le Tableau I-6, quatre
classes d’'imprégnabilité sont proposées par la norme EN 350-2.
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Tableau I-6. Les différentes classes d'imprégnabilité selon la norme EN 350-2

Classe Description Explication
d’'imprégnabilité
1 Imprégnable Facile a traiter. le bois scié peut étre pénétré
complétement avec un traitement sous pression.
2 Moyennement Assez facile a traiter. Une pénétration compléte n’est
imprégnable | pas possible. Aprés 3h de traitement sous pression, une
pénétration latérale de plus de 6 mm peut étre atteinte.
3 Peu Difficile a traiter. Aprés 3h a 4h de traitement sous
imprégnable | pression, une pénétration latériale de 3 a 6 mm peut étre
atteinte.
4 Non Quasi impossible a traiter. Moins de 3 mm de
imprégnable | pénétration aprés 3h ou 4 h de traitement sous pression
pénétration.

Le Tableau I-7 rappelle quelques essences employées en Europe.

Tableau I-7. Classe d'imprégnabilité de quelques essences

Essences Imprégnabilité (Duramen)

Douglas 4

Epicéa 3-4

Pin sylvestre 3-4
Hétre 1

Sapin 2-3
Chéne 4
Chataigner 4

Aujourd’hui, plusieurs méthodes de traitements peuvent étre appliquées sur le bois afin
d’améliorer sa durabilité.
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I.3. Traitement chimique du bois

Les démarches qui conduisent a I'obtention d’un bois traité chimiquement adapté a un usage
spécifigue ne sont pas aisées. En effet, les traitements de préservation dépendent de la
nature biologique des essences, de leurs propriétés physiques et physico-chimiques (R.E.C
2003), sans parler du composé chimique qui doit répondre a une multitude de normes et
d’exigences (Dupraz et al. 2009). |l existe différents procédés d’application des produits de
préservation dépendant principalement de I'imprégnabilité de I'essence. Les deux principaux
sont I'imprégnation de surface (badigeon, trempage) et en profondeur sous pression.

Les traitements chimiques destinés a la stabilisation dimensionnelle du bois consistent en la
substitution des molécules d’eau liées par des molécules inertes. Cela abaisse la capacité
de stockage d’eau tout en diminuant les effets de retrait-gonflement. Ainsi, deux effets
additionnels subsistent. L’abaissement du taux d’humidité diminue les risques d’attaques
biologiques. La stabilité dimensionnelle permet de limiter les risques de fissuration lors des
cycles d’adsorption et de désorption. Parmi ces produits et traitements, on peut citer :

- L’acétylation est une réaction de lanhydride acétique sur les groupements
hydroxyles des constituants du bois, ainsi les sites hydroxyles libres sont remplacés
par des groupements acétyles plus gros que les derniers, d’ou une augmentation de
masse importante qui peut atteindre 25% chez les résineux. L’acétylation permet
d’améliorer considérablement la stabilité dimensionnelle du bois.

- La furfurylation consiste a utiliser de lalcool furfurylique. Ces molécules sont
suffisamment petites et polaires pour pénétrer dans la paroi cellulaire ou elles
peuvent étre polymérisées par élévation de température. Le bois furfurylé est plus
dense que le bois non traité. Sa stabilité dimensionnelle est améliorée ainsi que sa
résistance fongique due a la modification chimique de la paroi cellulaire qui empéche
la reconnaissance du substrat par les enzymes fongiques.

Comme il a été rappelé précédemment, les produits chimiques de préservation ou de
stabilisation ont un impact non négligeable vis-a-vis de I'environnement et la santé humaine.
C’est pourquoi d’autres techniques de substitution sont aujourd’hui mises en ceuvre. Les
traitements thermiques conférent un caractére hydrophobe (diminution de I'hygroscopicité).
Le matériau voit ainsi sa résistance aux attaques fongiques augmentée et sa stabilité
dimensionnelle améliorée. Cependant, si les augmentations de stabilité et de durabilité sont
avéreées, les modifications peuvent affaiblir le matériau de maniére significative et diminuer le
caractére ductile de sa rupture pouvant mettre hors course le matériau pour un usage
structurel (nous citerons en exemple de procédé de rétification) (Yildiz 2002; Militz 2002;
Hakkou et al. 2005; Mburu et al. 2008).

Depuis les années 80, une diversité de procédés de traitement ont vu le jour dont la plupart
sont maintenant des marques déposées. L'ensemble des procédés différent selon plusieurs
parameétres de traitement (nature de I'atmosphére, temps du traitement, la température de
chauffe, pression, etc.).
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Le procédé par rétification® a été développé dans les années 80 a I'Ecole nationale
supérieure des mines de Saint Etienne. Ce procédé utilise un gaz inerte comme vecteur
thermique. Il se déroule en trois phases. Une premiére phase endothermique consiste a
sécher le bois sous une température comprise entre 20 et 150°C. Cette étape est suivie
d’'une phase de thermolyse des hémicelluloses et de réticulation de la lignine (entre 180 et
250°C) et se termine par une phase de dégradation de la lignines et de la cellulose (a partir
de 250°C) (Pierre 2011).

Le procédé hollandais Plato®, développé par la société Plato au début des années 90
(Pierre 2011), est basé sur un traitement hygrothermique en quatre étapes. Une premiere
étape d’hydrothemolyse consiste a chauffer le bois sous pression dans un milieu aqueux (ici,
la vapeur d’eau), et ce, a une température de 180°C. Cette étape permet de rendre la lignine
plus réactive au greffage de chaines d’alcanes. Il s’ensuit un séchage classique dans des
séchoirs conventionnels. Puis de nouveau, le bois est chauffé sous pression atmosphérique
a une température de 180°C permettant la réticulation de la lignine et son durcissement. Le
bois est ensuite conditionné a une humidité proche de son utilisation en service (Repellin
2006; CRIQ 2003).

Le Technical Research Center of Finland (VTT) propose une variante avec l'utilisation de
vapeur d’eau a pression atmosphérique sous une température comprise entre 150 et 200°C.
Il s’agit du procédé Thermowood®.

L’oléothermie® est un des procédés qui utilise I'huile, d’'une part, comme vecteur thermique
et, d’autre part, comme substitut a I'eau liée. Il a été développé en France par le CIRAD-
FORET. Il consiste a immerger le bois dans un bain d’huile a des températures comprises
entre 160 et 200°C. La température interne du matériau augmente et 'eau présente dans les
cellules s’évapore en générant une surpression a I'intérieure du matériau. Le bois est ensuite
immergé dans un autre bain d’huile froid. Il en résulte une condensation de I'eau entrainant
une dépression interne et favorise ainsi la diffusion de I'huile dans les pores du bois (Grenier
et al. 2003).

Un procédé similaire a été développé en Allemagne par la société Menz Holz. Il utilise une
enceinte autoclave pour chauffer le bois trempé dans de I'huile végétale. La température de
I'huile est comprise entre 180 et 260 °C. Sous une pression pouvant atteindre 14 bars, le
bois se retrouve facilement imprégné d’huile, et ce, en profondeur et quel que soit
l'imprégnabilité de I'essence traitée.

I.4. Comportement mécanique du bois en présence de ’humidité

Les risques liés a l'exposition du bois a I'humidité ne se limitent pas aux attaques
biologiques. En effet, les groupements hydroxyles, présents au niveau de ces constituants
chimiques, sont susceptibles de se lier entre eux mais également de capter des molécules
d’eau liées aux parois. On dit que le bois est hydrophile. Ce caractéere hydrophile est di aux
constituants des parois cellulaires, et plus particulierement aux hémicelluloses qui sont
beaucoup plus hydrophiles que la cellulose et la lignine. Des liaisons hydrogenes permettent
de lier les molécules d’eau aux groupements hydroxyles, et ce, jusqu'a atteindre la saturation
des fibres.
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Cette interaction entre 'humidité dans et entre les parois cellulaires se traduit par des
variations dimensionnelles qui correspondent a une déformation interne de retrait-gonflement
des plans ligneux. Lorsqu’elles captent de I'eau, les parois cellulaires gonflent et se
rétractent quand celles-ci en cedent. Chaque variation d’humidité implique une déformation
libre du matériau. DO a ses propriétés hygroscopiques, le bois, en tant que matériau de
construction, est dimensionnellement instable. Au-dela des variations dimensionnelles, selon
les systémes constructifs plus ou moins contraints (zones d’assemblage par exemple), le
retrait-gonflement peut induire une fissuration accentuée par la présence des contraintes
hydriques de tension. Ce phénomeéne dépend principalement du coefficient de retrait-
gonflement et de la rigidité matérielle au regard de la résistance en traction du matériau.
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Figure 1-16. Courbe de retrait dans les directions d’orthotropie

Tableau I-8. Coefficients de rétractibilité de quelques essences

Essences Densité (min-max) a | Coefficient de retrait | Coefficient de retrait

12% en g/cm?® tangentiel radial
%/% d’humidité %/% d’humidité
Douglas 0.51-0.55 0.27 0.17
Epicéa 0.44-0.47 0.31 0.17
Pin sylvestre 0.50-0.54 0.31 0.17
Hétre 0.69-0.75 0.42 0.25
Sapin 0.44-0.48 0.31 0.14
Chéne 0.67-0.76 0.32 0.15
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L’orthotropie du bois se retrouve également dans le processus de retrait-gonflement. Comme
le montre la Figure 1-16 et le Tableau 1-8 (Merakeb 2006), les variations dimensionnelles se
manifestent différemment selon les trois directions principales d’orthotropie. Le retrait -
gonflement longitudinal reste faible devant les variations transversales. Ceci peut s’expliquer
par I'orientation des microfibrilles dans la couche S2, la paroi cellulaire la plus épaisse. Cette
orientation peut prédire, en grande partie, la maniére dont les variations vont se produire. La
plupart des microfibrilles sont quasi paralléles a I'axe longitudinal des cellules. Suite a I'arrivé
ou au départ d’eau liée, elles se rapprochent ou s’éloignent, ce qui se traduit par des
variations plus marquées dans les directions transversales (Shmulsky et Jones 2011). Les
variations tangentielles sont généralement plus importantes que celles dans la direction
radiale. L’explication, la plus répandue, met en cause les tissus des rayons qui seraient
relativement moins sensible a I'‘humidité et qui limiteraient ainsi les variations radiales par
rapport aux variations tangentielles. Enfin, les rayons ligneux limiteraient également
I'expansion radiale.

Un des premiers effets visibles de cette orthotropie est la déformation observée aprés
séchage selon le débit, Figure I-17, (AUBAGNAC et al. 2008; Fournier 2014). Ce
phénoméne est di a l'orthotropie du retrait-gonflement mais également du caractére
orthotrope cylindrique induit par la courbure des cernes de croissance, (Damay 2014).
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Figure 1-17. Déformation des sections en fonction du mode de débit
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I.5. Conclusion. Une vision alternative de la préservation

Initialement, le bois, comme matériau de construction, avait une position de choix vis-a-vis
des enjeux environnementaux de par sa faible consommation d’énergie grise, sa capacité
d’étre un puits de carbone ou encore de représenter une ressource régénerable.
Cependant, la problématique de durabilité conduit aujourd’hui a recourir & des traitements
avec un impact non négligeable sur I'environnement et la santé publique réduisant trés
largement le gain environnemental apporté. C’est d’autant plus vrai lorsque les constructions
exposent le bois a I'environnement extérieur.

By

Vis-a-vis des attaques biologiques, nous avons vu que l'exposition a un environnement
humide est la principale problématique a résoudre. Des ajustements architecturaux peuvent
étre employés pour protéger les éléments exposés comme, par exemple, des débords de
toitures ou de tabliers d’ouvrages d’art. Des éléments de protection rapportés peuvent étre
utilisés comme des profilés métalliques sur des menuiseries ou sur des parties d’ouvrages
largement exposées. Cependant, s’il faut encourager cette ingénierie souvent de bon sens,
elle n'apportera pas des solutions a toutes les problématiques de durabilité.

L’alternative que nous allons défendre dans ce mémoire est de travailler directement sur le
potentiel de durabilité naturelle qu’offrent certaines essences duraminisées. Dans un
contexte régional fort, Le Douglas présente une résistance remarquable vis-a-vis des
attaques biologiques en classe de risque 3, Tableau I-7, tout en proposant une certaine
stabilit¢ dimensionnelle, Tableau -8, et ce, tout en présentant de bonnes propriétés de
résistance mécanique et une croissance rapide. Originaire de la Cbte Ouest du continent
nord-américain, cette essence s’est principalement installé France au cours du XXéme siécle
et constitue aujourd’hui la principale ressource forestiere émergente du territoire national.
Cependant, 'emploi de cette essence en Génie Civil, pour des expositions séveres a
'humidité, peut demander des traitements complexes ; une complexité due essentiellement
a sa faible imprégnabilité. Pourtant, cette faible imprégnabilité est un atout vis-a-vis de la
durabilité car elle freine et atténue le processus de diffusion hydrique. Dans la famille
Douglas, n’existe-t-il pas un individu, signé génétiguement et caractérisé par une région de
croissance, qui présenterait une durabilité accrue ?
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Chapitre Il. Le Douglas - génotypage

La sélection génétique semble aujourd’hui une alternative pertinente pour répondre a la
problématique de durabilité du matériau bois. Diminuer la vitesse de diffusion et/ou limiter
'augmentation de la teneur en eau (<20%) sont deux critéres qui peuvent avoir un impact
positif sur la durabilité du matériau. En partant de ces considérations, nous nous proposons
d’étudier le comportement hygroscopique de quatre génotypes de Douglas. L’'objectif de ce
travail est d'observer si le patrimoine génétique de quatre génotypes impacte le
comportement hydrique. Et si C’est le cas, dans quelle mesure ?

Comme il a été annoncé précédemment, le choix s’est porté sur le Douglas, une essence
prédominante dans notre région. De plus, comme il a été montré dans le chapitre précédent,
le Douglas affiche une bonne durabilité naturelle vis-a-vis des attaques biologiques (classe
de risque 3) et une bonne stabilité dimensionnelle.

II.1. Introduction du Douglas en Europe et en France

Le Douglas vert (Pseudotsuga menziesii) est un arbre originaire de la cdte ouest des Etats
Unis, Figure 1l-1. Comme illustré en Figure II-1, l'aire naturelle de ce conifére américain
possede la plus vaste distribution, en termes de latitude, le long de la c6te du pacifique,
depuis le Canada jusqu’en Californie.

Aire Naturelle du Douglas

, Douglas bleu
(intérieun)

Figure 1I-1. Cartographie de l'aire d'origine du Douglas (source Fcbha 2016)
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D’Est en Ouest, on le trouve depuis le niveau de la mer jusqu’au sommet de la chaine des
cascades. Sur une aire de répartition aussi vaste, les conditions climatiques varient bien sar
considérablement (température moyenne de 7 & 13°C, pluviosité de 400 a 2 000 mm/an).

Les Anglais fut les premiers a introduire des graines de Douglas en Europe en 1827 (Hickel
1922) suivi de peu, en 1829, par les allemands. En France, les premiers Douglas dateraient
des années 1840 (Bastien 1997). Dans la plupart des autres pays d’Europe, l'introduction de
'espece est intervenue dans la seconde moitié du dix-neuvieme siecle (Gillon et al. 1997). Il
faut tout de méme souligner le réle des « pionniers » dans le développement de I'espéce, qui
ont réalisé, a leurs risques, les premiéres plantations forestiéres en petite échelle mais qui
s’étendaient de la Sologne a la Normandie, de la Bretagne au Massif Central en passant par
I'Alsace. Aujourd’hui, la France posséde le premier massif de Douglas européen avec plus
de 100 millions de m? sur pied et un accroissement annuel de plus de 5 millions de m3. Le
Douglas, avec 8 millions de plants produits annuellement, est la seconde espéce de
reboisement en France, derriére le pin maritime (Fcba 2016).

Le douglas est principalement présent
dans le centre de |la France

Figure 1I-2 Répartition du Douglas en France en 2004 (source France-Douglas)
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Comme le montre la cartographie représentée sur la Figure II-2, le Douglas occupe une
surface de 420 000 ha sur cing régions (Limousin, Bourgogne, Rhéne-Alpes, Auvergne et
Midi-Pyrénées. Il concentre a lui seul plus de 70 % des peuplements.

Il.2. Notions de variabilité génétique

Toute plantation nécessite d’étre domestiquée et améliorée pour répondre aux besoins en
guantité et en qualité attendus par les acteurs de la seconde transformation. Plusieurs
criteres peuvent étre utilisés pour évaluer les performances du bois de structure comme, par
exemple, la germination, I'accroissement en hauteur, en diamétre et en volume ou encore,
plus généralement, les propriétés mécaniques. Or, ces paramétres varient d’'un individu a un
autre et au sein des provenances d’ou la notion de variabilité génétique. Pour un lieu
sylvicole donné (on parlera par la suite de provenance) et pour une essence donnée, ces
différents critéres peuvent étre dictés par le patrimoine génétique.

On parle de l'effet de provenance lorsqu’il s’agit d’arbres d’'une méme essence qui
proviennent de différents endroits (ou régions) et que leurs descendants évoluent dans les
mémes conditions environnementales en termes de climats et de topographies. Une
provenance définie un groupe d’individus qui provient de plusieurs arbres méres ayant une
origine géographiqgue commune (Rakotovololonalimanana 2013). D’ailleurs, peu de temps
aprés lintroduction des Douglas en Europe, les reboiseurs, dépendant uniquement des
graines récoltées dans l'air naturelle, se sont rapidement apercu que la qualité des arbres
n’était pas toujours au rendez-vous (Fcba 2016). C’est ainsi que l'effet provenance a été
reconnu comme un facteur important influencant les caractéristiques phénotypiques des
arbres comme, par exemple, leur vigueur et leur adaptabilité (Kohnle et al. 2012; Neophytou
et al. 2016), (Figure II-3 et Figure II-4).

30 (¢cm)
Moyenne d’un peuplement Moyenne d’une descendance
25 | = - -
23§ - . " s . 4
- e @ = i
& 8 % ° = - - o
0 1% 14 JedejNji 25 = = S
=% s $119% 1% 23 43 1} « §3
- - si1°%° 3% 3¢ ¢« - l c =
B : P - " - 8 - f =
15 \. G _ - / - - ! | . 3 H ‘:
- ; f ; = =
- - 3
5 peuplements - - -
10 peup ®
] -
— ~ o0 < n © ~ 00 (<)) S
g 2 g 2 o g g & 8 )
n n n n n n n n n g

Figure 11-3 Variabilité de la croissance entre les descendances et provenances (diameétres a 25 ans)
(Fcba 2016)
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Cette notion de provenance conduit a considérer le génotype et I'héritabilité, facteurs de
grande importance pour la sélection génétique. L’héritabilité est une statistique qui exprime
la part de variance phénotypique relevant de la variance génotypigue. Autrement dit, elle sert
a quantifier la part des facteurs environnementaux acquis et des facteurs génétiques innés
dans la constitution du phénotype d’une population.
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Figure II-4 Variabilité entre descendances issues de 2 provenances sur des criteres de croissances
(diamétres a 25 ans) (Fcbha 2016)

L’effet de I'environnement de croissance est également trés important. Les différences de
croissance et de multiplication dans différents environnements de plantation peuvent étre
plus marquantes que celles dues a la provenance (Morgenstern 1996). Néanmoins, une
sélection basée sur la provenance est plus adéquate pour les plantations forestieres, lorsque
les conditions environnementales favorisent la croissance de l'arbre en permettant a ce
dernier d’exprimer le potentiel génétique, se traduisant par une plus forte variation
phénotypique. De plus, I'effet environnemental peut étre appréhendé car s'il est possible de
choisir 'environnement de plantation ; I'effet provenance n’étant prédictible qu’a posteriori.

Plusieurs instituts de recherche tels que FCBA et 'INRA se sont penchés sur l'effet de la
provenance dés les années 70, et ce, a travers des séries d’essais dans le but d’identifier la
variabilité de différents critéres tels que I'adaptation au milieu, la vigueur, etc... Ces essais
ont permis de publier quelques recommandations concernant la récolte de graines que ce
soit dans l'aire naturelle du Douglas ou parmi les descendances frangaise (Fcba 2016). Par
la méme occasion, ce travail va permettre d’enrichir le patrimoine génétique du Douglas en
France.

I1.2.1. L’effet de variabilité génétique sur les propriétés du bois

Les programmes de sélection génétique se sont principalement reposés sur des critéres
d’adaptabilité et non sur des propriétés intrinséques du bois final. L’effort consacré a
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'amélioration de la qualité intrinséque des arbres reste faible, et ce, malgré les avantages
gu’ils présentent en termes d’héritabilité.

Tableau II-1. Variabilité génétique de la densité et de 'hétérogénéité du bois chez le Douglas

Moyennes des provenances ou
descendances extrémes et
signification de I'effet génétique
Hétérogénéité de la .
Provenances densité du bois Type de matériel
représentees Densité . vegetal et effectif
du bois (grdm)
(9/dm3) Contraste Ecart-type
de densité de§ .
densités
Plantation de 10 ans
= du Canadaet | 378 2435 | 403 a 467 - (Limousin, Vosges) ;
3 des USA Prés de 24 arbres par
S) provenance
o
% 10 provenances | 463 a 489
) de I'Etat de
2 Washinton 678 4714 | 217 4234
Q
© 15
§ descendances _
provenances 150 arbres par
provenance
(O]
= § Provenances la | 436 a 508 - 195 a 250 10 arbres par
g = plus variable descendance
= e]
5 g | Provenancesla | 4., 5 486 i 215 4 250
83 moins variable
c O
> 0 Descendances
extrémes 435 a 547 - 195 a 255

Tout comme la croissance, les propriétés du bois sont également influencées par la
variabilité génétique. Les propriétés physico-chimiques de base peuvent différer d’'une
provenance a une autre. La diversité génétique fournit une base pour toute amélioration
variétale. Les propriétés du bois sont peu prises en compte (Paques 2001). Sa densité est
'une des plus importantes car elle présente une bonne corrélation avec la résistance
mécanique. Il a été également montré que la croissance des arbres est inversement corrélée

a la densité. Optimiser la croissance ne peut donc pas aboutir a un gain de performance.

Les travaux de Nepveu (1984) mettent en évidence I'importance de l'effet de la variabilité

génétique sur la densité pour le Douglas, et ce, pour un éventail géographique assez large,
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Tableau 1I-2 (Thoby 1975; Birot et al. 1983; Vonnet 1983; Nepveu 1984). Il distingue la
variabilité des provenances (ou variabilité intra-spécifique) de la variabilité entre clones ou
descendances a l'intérieur des provenances (ou variabilité génétique individuelle). Dans le
Tableau 11-2 figure également I'hétérogénéité du bois qui quantifie la variabilité de la densité
a l'intérieur des cernes de croissance (bois d’été et bois de printemps), (Nepveu 1984). Etant
donné que la masse volumique du bois est considérée comme I'une des propriétés les plus
importantes pour la prédiction des propriétés mécaniques, la corrélation génétique négative,
entre la croissance et la masse volumique de l'arbre, pousse a croire qu’il existerait une
corrélation du méme type entre la croissance et les propriétés mécaniques (Panshin & De
Zeeuw 1980; Montes 2006). Les travaux de (Poku et al. 2001) mettent en évidence cette
corrélation. En effet, la masse volumique a été corrélée positivement avec le module
d’élasticité longitudinal.

Un grand nombre d’auteurs s’accordent également a dire que des criteres de qualité de bois
comme, a titre d’exemple, le module d’élasticité ou le retrait volumétrique seraient soumis a
un contrdle génétique (Nepveu 1986; Sarter in Nepveu 1984;Frascaria et al. 1991).

Aujourd’hui, l'influence du génotype sur les propriétés du bois telles que la densité ou les
propriétés mécaniques est pourtant un fait bien établi. Ainsi, dans le cadre de ce travail,
linfluence du génotype sur les caractéristiques de durabilité naturelle de I'essence du
Douglas sera étudiée a travers une approche biologique. En effet, s’il est admis que les
guestions de durabilité, vis-a-vis des attaques biologiques, sont largement pilotées par
'humidité, cherchons a cibler des génotypes présentant des propriétés intrinséques de
diffusion hydrique permettant de limiter les zones a risques entre 20% et 30%. Cette
approche se présente donc sous la forme d’une transversalité entre patrimoine génétique de
différentes familles de Douglas et durabilité structurelle, en employant, comme ‘marqueur’, le
comportement hygroscopique du matériau.

Aprés lintroduction du Douglas en France, les sylviculteurs se sont vite rendus compte de
limportance du facteur provenance ou origine des graines ainsi que son influence sur les
caractéristiques phénotypiques des plantations en termes de vigueur et d’adaptabilité.
Depuis, le lien a été intuitivement établi avec les variations génétiques entre individus de
différentes provenances. Récemment, des investigations ont été portées sur ce lien de
causalité dans le but d’identifier les associations entre les variations alléliques des génes
candidats et les variations phénotypiques (Eckert et al. 2009).

Avant de présenter les différentes techniques qui permettent de caractériser la variabilité
génétique chez une espéce, il nous a semblé utile de rappeler quelgues notions sur FADN
support de I'information génétique.

I1.3. L’ADN

L’information génétique, présente essentiellement dans le noyau de la cellule, détermine les
caractéres de la plante. Elle se transmet des parents a leurs descendants. Elle est
conservée pendant chaque division cellulaire. L’expression de cette information est
spécifique selon la fonction et le rdle de la cellule.
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Le support de I'information génétique est I'acide désoxyribonucléique (ADN). Il se constitue
de deux chaines complémentaires et antiparalléles, enroulées en double hélice, Figure II-5.
Les deux chaines, appelées brins, résultent d’'un assemblage de nucléotides. Ces derniers
sont des molécules élémentaires comprenant 'une des quatre bases azotées : adénine (A),
guanine (G), cytosine (C) et thymine (T). Les chromosomes résultent de l'association de
'ADN enroulé a des protéines (histones). L’ADN est organisé autour de régions codantes
encore appelées génes et de régions non-codantes. Les génes portent a un caractére
héréditaire et constituent I'unité d’information génétique codant une protéine. Chaque gene
a, par conséquence, deux copies, appelées alléles. Le génome est 'ensemble des génes
d’'un individu et on appelle locus 'emplacement occupé par le géne sur le chromosome.
Dans la cellule végétale, on distingue trois génomes différents : le génome du noyau ou
génome nucléaire avec un peu prés 95 pour cent de l'information génétique, le génome des
mitochondries et le génome des chloroplastes avec respectivement 1 et 4 pour cent de
linformation génétique.

Chromosome

Cellule

Double hélice d’ADN

Histones

Figure II-5 : ADN dans une cellule végétale

La diversité des espéeces résulte des variations des séquences. D’un point de vue biologique,
les variations génétiques se caractérisent par des mutations produites par :

- des substitutions des nucléotides (polyphormismes d’un seul nucléotide-SNP),
- I'élimination ou l'insertion de fragments d’ADN de différentes longueurs,

- la duplication ou l'inversion de fragments d’ADN.
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La diversité génétique a longuement été abordée en ne tenant compte que des caractéres
observables (phénotypiques). Grace aux avancées de la biologie moléculaire, des nouvelles
perspectives se sont aujourd’hui ouvertes face aux sélectionneurs. Il est dorénavant possible
d’étudier la diversité génétique au niveau du génome avec des marqueurs ADN dits
marqueurs moléculaires contrairement aux marqueurs classiques associés au phénotype
(marqueurs morphologique, biochimique et cytologique).

Caractériser la structure de la population, via des marqueurs génétiques neutres (sans effet
sur le phénotype), s’est avéré une étape importante qui permet, a la fois, d’éviter toute
mauvaise association entre génotype et phénotype et de caractériser la diversité génétique
dans une population (Neophytou et al. 2016).

Dans ce travail, nous nous intéressons d’avantage aux marqueurs moléculaires définis
comme des segments particuliers d’ADN qui offrent la possibilité de révéler des mutations
génétiques, de détecter du polymorphisme entre différents génotypes ou entre différents
alleles d’'un géne (copie d’'un gene sur les chromosomes homologue), Figure 1I-6 (Jiang
2013).

Prélevement Extraction Marqueurs

@

Individu A

Cellule ADN

Individu A

@

Individu B

Individu B

Figure II-6 : Exemple utilisation des marqueurs moléculaires

Comparés aux marqueurs classiques, les marqueurs génomigques sont plus stables et
détectables quel que soit le stade de développement et sur n’importe quel organe de la
plante (Agarwal et al. 2008). Avant d’aborder les différentes techniques mettant en jeu les
marqueurs moléculaires, nous présenterons quelques outils (fragments, Amplification et
visualisation d’ADN) essentiels aux analyses des génomes.
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I1.3.1. Outils pour analyser les génomes

Fragmentation d’ADN - En biologie moléculaire et & partir d’'une molécule d’ADN
entiére, on peut découper une séquence d’ADN ou un fragment d’ADN en utilisant
des enzymes extraites des bactéries dits enzymes de restriction. Ces derniers sont
utilisés comme des ciseaux biologiques ayant une spécificité de reconnaissance
d’'une séquence nucléotidique de I'ADN. Les fragments, qui en résultent, sont
appelés fragments de restriction. lls sont de tailles différentes et plus facilement
utilisables que ce soit pour l'analyse de la variabilité génétique que pour la
construction d’ADN recombiné.

Hybridation moléculaires - La molécule d’ADN est constituée de deux brins de
nucléotides enroulés en hélice. Cet appariement est di a la présence de liaisons
covalentes entre les bases d’ADN (A, T, G et C). Les liaisons entre les bases peuvent
casser sous l'action de la température et/ou d’agents chimiques (dénaturation) et
contraindre 'ADN a passer de I'état double brin a I'état simple brin. Inversement,
'ADN simple brin peut étre renaturé pour former un double brin stable. La
dénaturation et la renaturation des brins d’ADN peuvent alors étre mises a profit pour
identifier et cibler des séquences nucléotidiques d’intéréts. Ainsi, si nous utilisons une
sonde nucléotidique (petit fragment d’ADN simple brin d’'une vingtaine de nucléotide)
marquée a la biotine ou a I'aide au *P, on peut identifier dans un génome complexe
de plus de 3 Gb des genes et/ou séquences cibles grace a une méthode appelée
I'hybridation moléculaire, Figure II-7.
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== o2 Aa = FH ”
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ADN double brins
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Figure II-7 : Principe de I'hybridation moléculaire

Amplification de fragments d’ADN : PCR - A partir de quelques pico grammes
d’ADN, la technique PCR (Polymerase Chain Reaction) permet d’obtenir un grand
nombre de copies d’un fragment donné, Figure 1I-8. Elle repose principalement sur la
méthode d’amplification de I’ADN, similaire a sa réplication naturelle, en sachant qu’
ici, pour particularité, cette réplication est réalisée in vitro, avec, non pas sur un cycle
de réplication, mais x cycles successifs. Chaque cycle de réplication/amplification est
constitué de trois phases (dénaturation, hybridation et élongation). La premiére phase
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consiste a dénaturer 'ADN par élévation de la température dans le but de
désapparier les brins. Cette action est suivie d’'une phase d’hybridation ou un couple
d’amorces spécifiques et complémentaires s’hybride sur la séquence que l'on
souhaite amplifier. Il s’agit toujours d’'un couple d’amorces qui encadre le fragment a
répliquer. La derniére phase du cycle est une phase d’élongation des amorces par
une ADN-polymérase capable d’ajouter des nucléotides complémentaires de la
matrice a amplifier (dNTP ; deoxynucléotide triphosphate N=A,C,T,G). Elle
reconstitue une copie du fragment initial. Des cycles successifs de PCR permettent

une amplification exponentielle de L’ADN.

ADN a amplifier
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Figure II-8 : Principe de I'amplification PCR

- Visualisation de fragments d’ADN - Les fragments d’ADN, obtenus soit aprés
amplification soit aprés digestion enzymatique, peuvent étre séparés sur un gel
d’électrophorése. Les fragments d’ADN chargés négativement sont séparés sous
I'effet d’'un champ électrique dans un gel de porosité définie par la concentration d’un
polysaccharide : l'agarose. La célérité des séquences nucléotidiques étant
dépendantes de leur taille, les fragments les plus petits vont migrer plus vite et donc
plus loin dans le gel alors que les gros fragments, de par leur taille et leur
conformation tridimensionnelle, vont migrer trés lentement permettant ainsi de
produire un profil de migration pour chague amplifiat ou chaque fragment de
restriction. Pour visualiser I'ADN, des fluorophores, telles que le bromure d’éthidium,
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sont capables de s’intercaler entre le double de brin dADN et de produire une
lumiere orange/rouge a 605 nm apres excitation a 285 nm. Les tailles des fragments
d’ADN sont ensuite estimées par comparaison des distances de migration avec un
standard de taille moléculaire, Figure II-9. Il est également possible de repérer une
séquence d’ADN, parmi d’autres, en utilisant une technique d’hybridation moléculaire
dite du Southern Blot mise au point par (Southern 1975), Figure 1I-10. Cette derniere
consiste a transférer les fragments nucléotidiques résultants de la digestion
enzymatique par capillarité sur un papier de nitrocellulose, et ce, aprés les avoir
préalablement séparés par électrophorése et dénaturés. La présence d’une
séquence particuliére est mise en évidence en incubant le papier dans une solution
contenant une sonde marquée chimiqguement ou radioactivement de la séquence
recherchée. La sonde s’hybride avec la séquence sur le filtre. Cette hybridation est
ensuite révélée par autoradiographie ou réaction enzymatique selon la sonde

employée.
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Figure II-9 : Principe de I'électrophorése
Digestion
Enzymatique \L ) Nitrocellulose
Papier
= =un filtre -
@ \
U Ge — — " Hybridation
_8 D | i delasonde
o . .
= Solution alcaline
§ — —
L v . Transfertd’ADN par capillarité '
+ sur le papier de nitrocellulose
Figure II-10 : Technique Southern Blot
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I1.3.2. Le ségquencage

La connaissance de la séquence d’ADN, c'est-a-dire la succession des nucléotides (adénine
(A), guanine (G), cytosine (C) et la thymine (T)), a révolutionné la biologie moléculaire, et ce,
depuis seulement une vingtaine d’années aprés I'établissement de la structure de 'ADN.
Ainsi, le séquengcage a beaucoup évolué et il est désormais automatisé. Il repose
principalement sur la présence de 'ADN a séquencer, d'une amorce de dNTP et d’ADN
polymérase (Enzyme qui a pour réle de synthétiser un brin d’ADN selon le principe des brins
complémentaires). Le milieu réactionnel contient également des didésoxynucléotides en
petite quantité (ddNTP). Ce sont ces derniers qui bloquent I'élongation et permettent de
produire de proche en proche une séquence nucléotidique. Etant donné le nombre de
réactions ayant lieu dans le tube d’essai, il existe statistiquement des chaines de toutes les
tailles. Des chaines commencent au méme endroit (déterminé par I'amorce). Elles sont
ensuite séparées par é€lectrophorése selon leurs tailles (gel et plus classiquement
électrophorese capillaire). Il suffit de lire la succession des couleurs pour connaitre la
séquence d’ADN. La méthode décrite ici est dite la méthode de Sanger (Sanger et al. 1977).

Aujourd’hui, le séquencgage est réalisé par d’autres méthodes et forme les techniques de
séquencage de nouvelle génération (NGS). Depuis, des méthodes de séquencage plus
rapides et moins couteuses ont été mises en place, comme le pyroséquencage ou les dNTP
fluorescents sont ajoutés I'un apres I'autre libérant un pyrophosphate (Ahmadian et al. 2006).
Plus récemment encore, des séquenceurs de seconde et troisieme génération ont été
développés (NGS; new generation sequencing). Ces techniques sont capables de
séquencer non pas 800 a 1000 nucléotides par « run» mais plusieurs milliards de
nucléotides a la fois. Si la seconde génération de séquenceurs est actuellement en fonction
dans de nombreux laboratoires (séquences courtes amplifiées), la 3°™ génération, qui
s’affranchit de la phase d’amplification des séquences nucléotidiques a séquencer tout en
permettant le séquencage de long fragment d’ADN, n’est pas encore totalement au point.
Ces techniques peuvent étre utilisées soit pour faire du typage moléculaire sur un grand
nombre d’individu simultanément, soit pour faire de la génomique fonctionnelle (associer une
fonction biologique a une expression différenciée des génes) et/ou de la métagénomique
(analyser simultanément I'ensemble des populations microbiennes présentes dans un
écosysteme par exemple).

11.3.3. Techniques de génotypages par marqueurs moléculaires

Les techniques permettant d’identifier les polymorphismes de séquence de 'ADN sont
diverses. Elles peuvent étre subdivisées en deux catégories, a savoir, les techniques basées
sur I'hybridation (absence de PCR) et les techniques basées sur la PCR. La diversité de ces
méthodes est telle qu’il est impossible d’en faire un inventaire exhaustif. Nous nous
limiterons donc a détailler quelques techniques choisies pour mettre en évidence les
principales tendances de I'évolution de ces méthodes.
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11.3.3.1. Les techniques basées sur I’hybridation

Dans cette catégorie, on retrouve la technique de polymorphisme de longueur de fragments
de restriction (RFLP Restriction Fragment Lenght Polymorphisme) qui, selon la Figure II-11,
consiste a visualiser la variabilité entre les individus sur la base d’une différence de longueur
de certains fragments de restriction. L’ADN est coupé en fragments par une enzyme de
restriction, puis séparé par électrophorése sur gel d’agarose. La détection du polymorphisme
peut se faire soit aprés addition de EtBr a 285 nm, soit apres hybridation des fragments
d’intérét suivant la technique du Southern Blot (Figure 1I-11).

T Vi ) indvidu B

Digestion et hybridation

Action de I’enzyme ’ Action de I'enzyme Y
T IndividuA T T Individu A~ ¥ T
T ndividuB T [T O ndividuB T T
)

)

- Site d’hybridation

‘ WV Enzymes de restriction
‘ ‘ i Sonde
\—

—
A B A B
Locus Locus
monomorphe polymorphe

Figure II-11 : Principe des marqueurs RFLP

L’ADN des deux individus est digéré séparément par un set d’enzymes de restriction puis
hybridés contre une sonde spécifique. Le couple enzyme/sonde constitue le marqueur. Pour
'exemple donné en Figure II-11 (schéma de droite), I'action de I'enzyme (triangle) révéle
deux fragments de tailles différentes permettant d’identifier un locus polymorphe,
contrairement a l'autre enzyme (losange) ou aucun polymorphisme n’est mis en évidence.
Cependant, cette technique est peu utilisée car couteuse en temps et nécessite une grande
quantité d’ADN de qualité. C’est principalement pour cette raison que les techniques basées
sur la PCR sont plus largement développées.

11.3.3.2. Les technigues basées sur la PCR

Les techniques basées sur la PCR peuvent étre subdivisées en deux catégories : les
techniques basées sur amplification de séquences non-spécifiques et celles basées sur
amplification de séquences spécifiques cibles.
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Parmi ces marqueurs, on retrouve la technique de d’amplification aléatoire d’ADN
polymorphe (RAPD-Random amplified polymorphic DNA), Figure II-12. En utilisant un
couple d’amorces ayant une séquence nucléotidique arbitraire et courte (une dizaine de
nucléotides), on procede a une amplification PCR dans des conditions de stringence
d’hybridation faible. En entend ici par stringence, les conditions physiques d’hybridation
imposées au cours de chaque cycle de PCR. De par sa composition (ZAT+XCG qui définit la
température de fusion (Tm) d’'une amorce), une amorce peut se lier de fagon plus ou moins
forte avec sa cible. Lorsque I'hybridation de 'amorce au cours des cycles de PCR se fait
bien en dessous du Tm des amorces, on observe des hybridations partielles de ces
derniéres sur leur cible. Cette méthode permet alors d'utiliser des couples d’amorces non-
spécifiques d’une cible pour une amplification par PCR. Les amorces s’hybrident de maniere
aléatoire sur le génome. Si les amorces s’hybrident sur des séquences nucléotidiques
complémentaires proches les unes des autres sur chacun des 2 brins, alors I'amplification
aura lieu (individu A). En revanche, deux sites éloignés limitent 'amplification (individu B). Le
polymorphisme du site d’hybridation apparait suite a une électrophorése des fragments
amplifiés (présence d’une bande sur le gel pour l'individu A et absence de la méme bande
chez I'individu B). L’amplifiant constitue donc le marqueur.

La technique des marqueurs RAPD offre 'avantage d’étre rapide et de simple technicité car
elle nécessite ni digestion enzymatique ni de connaissances préalables du génome.
Cependant, elle est peu reproductible a cause des faibles températures d’hybridation des
amorces sur '’ADN génomique. En conséquence, la qualité de 'ADN, les conditions de PCR
sont autant de paramétres susceptibles d’affecter la qualité de I'analyse. Pour pallier ces
problemes, une évolution de cette technologie a été mise au point: le polymorphisme de
longeur des fragments amplifiés (AFLP-Amplified Fragment Lenght Polymorphism) a été
développé (Vos et al. 1995), Figure 11-13.
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Figure II-12 : Principe des marqueurs RAPD
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Figure 1I-13 : Principe des marqueurs AFLP

En plus d’étre fiable, elle cumule les avantages de la RAPD. La technique consiste en une
amplification sélective des fragments par PCR. En effet, apres une digestion enzymatique,
deux adaptateurs sont ligaturés aux extrémités des fragments de restriction. lls sont ensuite
amplifiés en utilisant des amorces dont la séquence nucléotidigue est complémentaire a
celle des adaptateurs prolongés de quelques nucléotides arbitraires dits bases débordantes.
Ces dernieres permettent de réduire le nombre de fragments amplifiés car seuls les
fragments avec des bases complémentaires a celles des bases arbitraires sont amplifiés.
L’analyse du polymorphisme se fait ensuite par électrophorése. C’est le couple
enzyme/amorce qui constitue le marqueur AFLP permettant de détecter le polymorphisme
du locus et d’hybridation d’'une amorce de séquence arbitraire.

11.3.3.3. Amplification de séquence cible

Toujours dans le cadre des avancées de la biologie moléculaire, de grandes quantités de
séquences d’ADN de génomes de différents végétaux sont générées. Ainsi, des techniques
de marqueurs moléculaires, basées sur des séquences spécifiques, ont été développées.
Parmi ces techniques, on retrouve les marqueurs microsatellites Figure 11-14.
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Figure 1I-14 : Principe des marqueurs microsatellites

Ce sont des séquences formées d’unités répétées de 1 a 6 nucléotides qui sont retrouvées a
des fréquences élevées dans tous les génomes. Plusieurs noms leur ont été attribués (SSR-
Simple Sequence repeats ; STR- Short Tandem Repeats ; VNTR- Variable Number Tandem
Repeats). Le nombre de répétition de la séquence varie en général de quelques unités a
plusieurs dizaines. Les microsatellites sont encadrés par des séguences dites flanquantes
trés conservées entre individus d’'une méme espéce, contrairement aux microsatellites qui
présentent un polymorphisme important, de par des mécanismes de délétion ou d’insertion
nucléotides au cours des divisions mitotiques successives (Schlbtterer & Tautz 1992).
Révéler le polymorphisme des microsatellites consiste tout simplement a réaliser une
amplification PCR en utilisant une paire d’amorces complémentaires aux séquences
flanquantes des régions microsatellitaires. La différence de longueur de ces séquences entre
individus est ensuite révélée par électrophorése. La technique est de simple utilisation car
elle consiste en une simple PCR. En revanche, elle nécessite une connaissance préalable
des séquences flanquantes. Une cinquantaine de marqueurs microsatellites ont été identifiés
chez le Douglas (Amarasinghe & Carlson 2002). L'utilisation de 15 microsatellites a été
reconnue comme un outil fiable pour le génotypage du Douglas (Slavov et al. 2004).

Plus récemment, un nouveau groupe de marqueurs a été caractérisé : polymorphisme d’'un
seul nucléotide (SNP-Single Nucleotide polymophism). Le terme SNP désigne un
changement de nucléotides a une position du génome donnée. Généralement, la technique
met en jeu deux mécanismes moléculaires, a commencer par une hybridation d’'une sonde
complémentaire sur la séquence d’ADN contenant le SNP, suivi par une élongation qui
consiste a ajouter des oligonucléotides a Il'extrémité des amorces en libérant les
fluorochromes fixés sur les sondes. Le polymorphisme est révélé par quantification de la
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fluorescence chez chaque individu. Les techniques basées sur les marqueurs SNP
conviennent a l'automatisation et sont rapides a mettre en ceuvre pour de nombreuses
applications (Agarwal et al. 2008). Chez le Douglas, pres de 200 000 marqueurs ont pu étre
identifiés.

I.4. Analyse des quatre génotypes mis a I’étude

Cette partie a pour objectif de caractériser génétiquement les Douglas étudiés dans le cadre
de ce travail. Les procédures mises en pratique sont celles décrites ci-dessus. Issus de
populations clonales sélectionnées, les Douglas étudiés sont, dans un premier temps,
génotypés afin de confirmer le génotype des arbres et de vérifier que le patrimoine génétique
est bel et bien identiqgue entre arbres d’'une méme population et différent entre arbres de
populations clonales distinctes.

I1.4.1. Matériel végétal

En France, le programme de sélection a débuté dans les années 50, commencant par
l'évaluation des graines provenant de [lair naturelle et testées dans différents
environnements. Au fil du temps, le programme a mis en évidence quelques provenances
jugées plus intéressantes que d’autres. C’est le cas des graines qui provenaient, a I'origine,
de l'ouest de I'état de Washington ou encore du nord-ouest de I'Oregon a basse altitude. Sur
la base des tests de provenance et descendances, des centaines de clones ont été
présélectionnés. Ce travail a permis la plantation des 8 vergers a graines francais et fait
encore I'objet d’évaluations dans de nombreux sites disséminés en France (Bastien et al.
2013). Le Douglas, dont fait I'objet de ce travail, en est un exemple. Il provient en effet de la
multiplication par bouturage de certains de ces clones.

Les douglas proviennent ainsi d’une parcelle située en Corréze (19) et, plus exactement, de
la commune de Gimel les cascades. Elle appartient a Lionel Say (Directeur général de la
Coopérative Forestiére Bourgogne Limousin) et elle est gérée par l'institut technologique
FCBA. La parcelle a été plantée en 1994. Elle comporte des jeunes plants issus de
populations sélectionnées sur des caractéres phénotypiques d’intérét pour les sylviculteurs.
Les critéres retenus sont la performance de croissance, le débourrement, la rectitude du
tronc et I'angle de branchaison. Elle est organisée en blocs constitués, pour chacun, d’arbres
appartenant a la méme population clonale. Du fait de leur abondance dans chaque bloc,
guatre génotypes ont été sélectionnés.

11.4.2. Extraction de ’ADN

Des aiguilles ont été prélevées sur différents arbres, appartenant a la méme population, pour
procéder a la vérification de leur patrimoine génétique. Aprés les avoir broyées dans de
I'azote liquide, 'ADN est ensuite extrait a partir de ces prélévements. Pour ce faire, il existe
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beaucoup de kits d’extraction et de purification de 'ADN dans le commerce. Pour des
raisons d’efficacité, le kit « DNAeasy plant mini kit — Quiagen » a été employé. L’ensemble
de procédures décrites ci-dessous ont été réalisées au laboratoire LCSN de I'Université de
Limoges.

A partir des aiguilles prélevées sur site, le génotypage a été réalisé par B. Le Guerroué
(CGAF-Conservatoire Génétique des Arbre Forestiers, Office national des Foréts, Centre
INRA). Le génotypage est réalisé a partir de 11 séquences microsatellites nucléaires
identifiées chez le Douglas et décrites comme étant des outils fiables pour l'identification des
génotypes (Slavov et al. 2004), Tableau II-2.

Tableau II-2 : Présentation des motifs des microsatellites et les amorces pour I'amplification

Locu Amorce sens Amorce anti-sens Motif
s

1F9 | CCTCATGCATTGGACACTC GGATTCTTGAGCAGGTAGG (AG)as

2C2 TAAATCCGC,_?_\SCTCATAGAA GGGTGGTGGCTAGGGAAAC (AC)32...(CT)4

2C3 | AAAGACAACATTATGAAAGG | GTAATGGTTCGAAAAATAATG (TC)24(AC)1s

2D4 | TTATTGCACATGAGTATTAT | CAGATGTTGTTTTTTATACCAC (AT)a..(TG)18(AG)2s

GA
2G12 | CAAGGACTCATATGGGAAA AACATCAGTAATAACCTTTT (AC)11...(AC)1s...(GCAC)s.
(GCAC)4(AC)-...(AC)s

3B2 | CTTTGGAGTTCTTAATATAG | GATAATAGCACCCCACCATA (TG)22(CG)7

3D5 | GGCATCCTATTTTTCATTTT GTGATTACCTAACTTGTGC (TG)16(AG)26

3F1 | GACTAGATCATCGCAACTT GGTATTCTTATGGTTTTTAT (TG)6...(TG)7(AG)z27...(AC)4
3G9 | ATTCCTTTTGAGACCTACTT CTTCAAAAATTCCTACAACA (TG)12(AG)28

AA7 | TTGTAAAAATTCCCATGTAT AAGTGGGGGAGTGTGTAAT (TG)s...(TG)s...(CG)7(TG)a...(TG

)29...(ATC)s
4G?2 ATTTTTTGTATTGTGCTTG TGGATATATTTGCATTTTAC (AT)s...(AG)29

Les onze marqueurs microsatellites nucléaires sont regroupés en trois kits multiplexes
développés par B. Le Guerroué, Tableau 1I-3. Le protocole d’amplification des microsatellites
nucléaires par PCR se résume en une dénaturation durant 15 minutes a une température de
95°C. Cette dénaturation est suivie de cycles thermiques répétitifs constitués de 30
secondes a 94°C, 60 secondes a 56°C pour I'hybridation des amorces et une élongation
durant 45 secondes a 72°C. Enfin, une derniére élongation est réalisée a 60°C pendant 10
minutes. Pour faciliter la lecture des résultats et confirmer la reproductibilité du processus,
des témoins ont été placés dans chaque plague PCR. La migration a été effectuée avec un
séquenceur automatique (ABI3500 - Applied Biosystem, USA). La lecture des données
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obtenues est effectuée via le logiciel de cartographie (GeneMapper V4.1 — Applied
Biosystem, USA).

Tableau II-3 : Volume (*) des composants nécessaires a 'amplification

Dmix1 Dmix2 Dmix3
2D4
Marqueurs | 2C3 | 2G12 | 3B2 | 3D5 | 3F1 | 3G9 | 4A7 | 1F9 | 2C2 | 4G2
5
Tampon 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5
Quiagen
0.25
Amorce 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.15 0.5 0.09 | 0.08 | 0.55
sens
0.25
Amorce 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.15 0.5 0.09 | 0.08 | 0.55
anti-sens
1.9
Eau 2.2 2.2 2.2 2.2 2.2 21 14 2.22 2.24 1.3
2.6
ADN 2.6 2.6 2.6 2.6 2.6 2.6 2.6 2.6 2.6 2.6

(*) Volumes exprimés en pl

11.4.3. Résultats et discussions

Apres amplification des microsatellites nucléaires, la taille d’amplicon, obtenue pour chaque
locus et pour chacun des arbres des quatre populations clonales, est présentée dans le
Tableau IlI-4. Pour plus de lisibilité, notons que les arbres, appartenant aux mémes
populations clonales, sont de la méme couleur. Les arbres sont notés avec une lettre
correspondant a la période du prélévement et un chiffre correspondant a la population
clonale.

A correspond a un prélevement automnal, H hivernal, P printanier et E estival. Les
populations clonales sont numérotées de 1 a 4. Les résultats des amplifications, présentés
dans le Tableau llI-4, affichent clairement quatre génotypes distincts. En effet, pour la
majorité des locus, les tailles des amplicons sont identiques pour les arbres faisant partie de
la méme population clonale et différentes entre les arbres de populations clonales
différentes. Pour certains locus, les tailles d’amplicon sont identiques entre arbres
appartenant a des populations clonales différentes. En revanche, les tailles relevées chez les
seconds alléles se difféerent pour les génotypes en question. Toutefois, pour le génotype 3, la
taille de 'amplicon, pour un alléle au locus 3F1 (marqueur jaune), présente une différence de
2 pb par rapport aux autres arbres du méme génotype. Afin d’éliminer une potentielle erreur
de réplication, lors de I'amplification des microsatellites, d’autres prélévements ont été
effectués sur des arbres appartenant au méme génotype mais provenant d’'une autre
parcelle située a Saint-Gence en Haute-Vienne. Le génotypage des nouveaux prélévements
a été réalisé a partir des mémes séquences microsatellites que pour ceux provenant du site
du Gimel-Les-Cascades. Les tailles des amplicons, obtenues pour chaque locus, sont
présentées pour 9 arbres dans le Tableau II-5.
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Tableau II-4 : Taille des amplicons (pb) obtenue pour les locus de Slavov

TST 6€T
TST 6€T
TST 6€T
TST 6€T
L9T 67T
L9T 67T
L9T 67T
L9T 67T
T9T 6ST
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T9T 6ST
T9T 6ST
QST GST
QST GST
GGT GST
GGT GST
cliy TV
A%
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0ST 04T
0ST 04T
¢ET Gll
¢ET Gll
¢ET Gll
¢ET 4T
96T ¢St
96T <67
96T <67
96T <67
€Sl  9€T
€Sl  9€T
€ST  9€T
€ST  9€T
Zliy TV
vac

TLT 9ST
TLT 9ST
TLT 9ST
TLT 9ST
T9T 04T
T9T 0ST
T9T 0ST
T9T 06T
86T ¢SGT
86T ¢GT
86T ¢GT
86T ¢GT
G9T 06T
G9T 06T
G9T 06T
Q9T 06T
cliy TV
@T

Lcc 961
Lcc 961
Lcc 961
Lcc 961
ovec 6T¢
ovec 6T¢
ovec 6T¢
ovec 6T¢
6¢cCc  Gcc
6¢¢ Gcc
6¢¢ Gcc
6¢¢ Gcc
8¢ 9vc¢
8¢ 9vc¢
8¢ 9vc¢
8¢ 9vc¢
¢liv TV
64T

88¢ 0¢g¢
88¢ 0¢g¢
88¢ 0¢g¢
88¢ 0¢g¢
99¢ 1v¢
99¢ 1¥¢
99¢ 1v¢
99¢ 1¥¢
v6c 91¢
v6c 91¢
v6c 91¢
v6c 91¢
vSse TIE
vSse TIE
vSse TIE
vSe TIE
v TIv
LYY

LET LET
LET LET
LET LET
LET LET
LET LET
LET LET
LET LET
LET LET
TLT TLT
TLT T.T
TLT T.T
TLT T.T
6ET 6T
6ET 6T
6ET 6T
6ET 6T
cliy TV
69¢

9¢¢ 8T¢
9¢¢ 8T¢
9¢¢ 8T¢
9¢¢ 8T¢
vec €0¢
vec €0¢
vec €0¢
9€¢ €0c¢
€l¢ €T¢
€Tl¢ €T1¢
€Tl¢ €T1¢
€Tl¢ €T1¢
ST¢ €T1¢
ST¢ €T1¢
ST¢ €T1¢
ST¢ €T1¢
v TIv
Td4€

[AYARVIA}
[AYAVIA}
[AYAVIA}
[AYARVIA}
T0¢ €11
T0¢ €11
T0¢ €11
T0¢ €11
€8T €8T
€8T €81
€8T €81
€8T €81
S6T 0.7
S6T 0.7
S6T 0.7
S6T 0.7
cliv TV
294

¢l  9€T
¢l 9€T
¢l 9€T
¢l 9€T
0ST 9¢T
0ST 9¢T
0ST 9¢T
0ST 9¢T
0ST 9€T
0ST 9T
0ST 9T
0ST 9T
ort 9¢t
ort 9¢€T
ort 9¢€t
ort 9¢€t
cliv  TIIV
qde

€9T €91
€9T €91
€9T €91
€9T €91
vIT ¥1T
vIT ¥1T
vIT ¥1T
vIT V¥IT
Wi vl
Wi vl
Wi vl
Wi vl
6Vl 6vT
6Vl 6vT
6Vl 6vT
6Vl 6Vl
cliy TV
cdg

9G9¢ TG¢
9G9¢ TG¢
9G9¢ TG¢
9G9¢ TG¢
¢9¢ 09¢
¢9¢ 09¢
¢9¢ 09¢
¢9¢ 09¢
¥8¢ 09¢
¥8¢ 09¢
¥8¢ 09¢
¥8¢ 09¢
89¢ v9¢
89¢ v9¢
89¢ v9¢
89¢ v9¢
¢liv. TV
¢19¢

73

d

H

’AY

o=

€d

€H

ev

@2

¢d

¢H

(A

=

Td

¢H

v

ORIV
NnooT

52

Amine JAMAAOUI | Thése de doctorat | Université de Limoges | 2017

(co) D)



Tableau II-5 : Taille des amplicons (pb) obtenue pour les locus de Slavov (site de St-Gence)

L9T 6vT
L9T 67T
L9T 67T
L9T 67T
L9T 67T
L9T 67T
L9T 67T
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L9T 67T
Zliy TV
A%

¢ET Gll
(A% ERETA
¢ET Gdl
(A% ERETA
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La taille des amplicons obtenue confirme les précédents constats pour le troisieme
génotype. Elles sont identiques pour tous les locus analysés. Pour l'allele du locus 3F1, six
arbres sur neuf présentent une taille de 134 pb, et une taille de 136 pb pour les restants. La
différence de taille correspond a la suppression ou I'ajout d’'un dinucléotide dans la séquence
microsatellite. Suites a tous ces résultats, nous observons bel et bien quatre génotypes
différents.

I1.L5. Conclusion

Le Douglas, qui fait 'objet de ce travail, provient de la multiplication par bouturage de
certains clones jugés intéressants vis-a-vis des sylviculteurs. La parcelle se situe en Correze
(19), plantée en 1994 et est gérée jusqu’a aujourd’hui par linstitut technologique FCBA.
Quelques échantillons ont donc été prélevés sur les arbres abattus dans le cadre de 'étude
et analysés par la suite pour la vérification du patrimoine génétique.

Aprés extraction de I'ADN et grace aux marqueurs microsatellites identifiées chez le
Douglas, I'analyse de celui-ci a permis de confirmer que les arbres, supposés appartenir a
un méme génotype, avaient bien le méme patrimoine génétique tandis que des différences
au niveau de certains locus étaient observées entre arbres de génotype différent. Cette
confirmation d’appartenance permet, par ailleurs, d’accéder a la deuxiéme partie de ce
travail, a savoir I'étude d’'un éventuel lien entre le patrimoine génétique et une durabilité
accrue de I'essence.

En rappelant le lien étroit entre les risques fongiques et I'état hydrique du matériau tout en
étant conscient de l'étendue de sa variabilité, la suite de ce travail repose sur une
optimisation de I'ensemble du protocole expérimental basée sur des contraintes relevées
lors d’expériences similaires, présentées dans la littérature scientifique. L’objectif de I'étude
vise, d’une part, une caractérisation du comportement hygroscopique des différents
génotypes étudiés et, d’autre part, a classer et sélectionner les génotypes présentant des
criteres de durabilité accrue.
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Chapitre lll. L’hygroscopie du bois

Le bois est un matériau hygroscopique du fait qu’il posséde la capacité d’adsorber des
molécules d’eau présente dans l'air ambiant puis de les restituer lorsque I'air devient plus
sec. La proportion d’eau dans le bois dépend de sa structure et de I'environnement dans
lequel il évolue.

I1l.1. L’eau dans le bois

L’arbre sur pied ou fraichement abattu contient une grande quantité d’eau au-dela de ce que
peut fixer la matiére ligneuse. Cette eau se présente sous différentes formes, voir Figure

-1:

- L’eau libre ou capillaire remplit les vides cellulaires. Elle est soumise aux forces
capillaires et de gravité, responsables également du transport de la séve brute et
élaborée. Dés I'abattage, une grande quantité d’eau libre s’évacue par gravité.

- L’eau liée ou hygroscopique est adsorbée au niveau des parois cellulaires (propriétés
hydrophiles des macromolécules de cellulose) par des liaisons hydrogénes (liaisons
de type Van der Waals). Les propriétés mécaniques sont particulierement influencées
par cette quantité d'eau liée. De plus, la désorption ou I'adsorption entraine
respectivement le phénoméne de retrait ou de gonflement (Perré 1994). Le transport
de l'eau liée s’effectue par diffusion et nécessite un échange énergétique (chaleur
latente d’adsorption et de vaporisation).

- Lavapeur d’eau se loge dans les cavités cellulaires et dans les micropores quand ils
ne sont pas saturés en eau liée. Il s’agit également de I'eau de constitution qui entre
dans la composition chimique des molécules du squelette du matériau. Elle fait partie
intégrante des fibres et ne peut étre extraite sans dégrader les cellules.

Bois vert Bois sec
Paroi de la cellule
saturé en eau
(eau liée)
Vapeur d’eau saturé
Vapeur d’eau en
équilibre avec la
teneur en eau de la
paroi
Eau liquide
(eau libre)
Figure 1lI-1 Modes de stockage de I'eau contenue dans les fibres du bois
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Nombreux sont les passages qui permettent a I'eau de circuler dans le matériau bois. Nous
citerons, en particulier, les cavités dans les cellules ainsi que les ponctuations dans leurs
parois, Figure llI-2. Ces derniéres assurent un transport dans le sens longitudinal et
transversal de cellule en cellule.

e : 8
¥F, Paroi
j .| secondaire

Ponctuation

Lamelle
moyenne

Figure 111-2 Communication entre deux cellules (NGUYEN 2014)

Plusieurs potentiels thermodynamiques sont a l'origine du transport de I'eau. L’eau libre
migre suivant un gradient de pression capillaire. L’eau, sous phase vapeur ou adsorbée, se
déplace par diffusion fickienne sous l'influence d’'un gradient hydrique. On parle alors de
diffusion hydrique. Ce transport d’eau s’effectue aisément dans la direction longitudinale
grace a l'orientation privilégiée des cellules et aux lumens ainsi que dans la direction radiale
due a la présence des rayons ligneux. De plus, les ponctuations permettent la
communication entre les vaisseaux, fibres et rayons ligneux.

I11.1.1. Point de saturation des fibres

Le point de saturation des fibres correspond a la valeur limite d’humidité pour laquelle, d’'une
part, le lumen est vidé de I'eau libre et, d’autre part, les parois cellulaires sont saturées d’eau
liée. En dessous de ce point de saturation des fibres, le comportement mécanique du bois
dépend fortement de son état hydriqgue. De plus, toute variation d’humidité entraine des
déformations de retrait-gonflement. On est dans le domaine hygroscopique, état
caractéristique du bois, dans la construction.

Ce point de saturation des fibres est un des parametres clé dans cette étude car il définit la
capacité qu’a le matériau a stocker 'eau liée. Il dépend de plusieurs paramétres tels que la
température ou la masse volumique. Sa valeur varie de 20% a 40% selon les essences.
Comme il a été vu dans le premier chapitre, plus le PSF est bas, plus les conditions sont
défavorables pour les agents biologiques.
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[11.1.2. Etat hydrique du bois

L’état hydrique du matériau est caractérisé par sa teneur en eau W. Pour un volume donné,
elle est définie comme étant le rapport de la masse d'eau mgg, qu'il contient et sa masse

anhydre mgsche - Cette masse peut étre obtenue aprés un séchage dans une étuve (selon la

norme NF EN ISO 483). La teneur en eau peut étre définie, a une échelle centimétrique, en
évaluant par pesée la masse de I'échantillon mig51e - SON expression est alors la suivante :

meau _ mtotale B mséche

W= = -1
m

seche séche

L’humidité du bois peut étre déterminée avec diverses méthodes expérimentales parmi
lesquelles on peut citer :

La méthode de la double pesée est I'une des méthodes les plus couramment
employées. Elle consiste a calculer une humidit¢é moyenne d’'un échantillon en
procédant a une pesée a un instant donné et une pesée aprés séchage complet dans
une étuve a 103°C. Le taux d’humidité est alors calculé selon I'équation (l1I-1). C’est
une méthode destructive qui ne peut étre appliquée que pour des échantillons a
I'échelle du laboratoire.

Les méthodes électriqgues sont des méthodes non destructives qui permettent une
détermination instantanée de I'humidité. La méthode résistive est basée sur la
corrélation entre la résistivité du bois et son humidité interne. La méthode capacitive
est basée sur la relation entre la teneur en eau du bois et ses propriétés diélectriques
du milieu. Ces méthodes peuvent étre employées sur des structures en service pour
réaliser un travail de monitoring. Cependant, ces méthodes ne permettent pas
d’atteindre des humidités en deca de 10% pour des questions de hautes résistivités
et ne permettent pas d’avoir des mesures a cceur (NGUYEN 2014).

La méthode gamma métrique, qui est une technique non destructive, utilise une
source radioactive de rayons gamma pour la détermination de 'hnumidité du matériau
par atténuation différentielle su rayon lorsqu’il croise des molécules d’eau. Elle
permet d’obtenir des profils hydriques avec une bonne précision. Cependant, la
méthode, pour des raisons de sécurité évidentes, reste une méthode de laboratoire.

l1l.2. Diffusion hydrique

Par définition, la diffusion hydrique est le mode de transport d’'eau au sein d’'un matériau
sous l'effet d’'une force motrice. Le processus de transport est différent selon que I'on étudie
l'eau libre gazeuse ou liée. Dans le domaine hygroscopique, seules I'eau liée et la vapeur
d’eau sont présentes dans le bois. Le phénoméne de diffusion se traduit par une migration
de I'eau des zones les plus humides vers les zones les plus séches sous l'effet d’'un gradient
de teneur en eau ou de la pression partielle de vapeur d’eau. Ce phénomeéne a été étudié et
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expliqué intensivement par différents auteur tels que (Reyes & Jensen 1985; Zohoun 1998;
Time 1998; Mouchot et al. 2000; Manfoumbi Boussougou 2012) pour ne citer qu’eux.

I11.2.1. Loi de diffusion

Le processus de diffusion de I'eau liée ou vapeur dans un matériau poreux est décrit par la
premiére loi de Fick. Elle établit le lien entre le flux massique induit et le gradient d’'une force
motrice responsable de la migration d’eau telle que la teneur en eau, grandeur souvent
utilisée quand il s’agit du bois. Du fait du caractére orthotrope du bois, la diffusion, dans les
trois directions principales d’orthotropie, est différente. Sous sa forme tridimensionnelle, la
premiére loi de Fick s’écrit comme suit :

=_,

3= ivw -2

J désigne le vecteur flux massique, 1 le tenseur de diffusion et wla teneur en eau. Pour
mettre en évidence I'évolution temporelle du flux hydrique, le processus de diffusion est
établi en considérant la conservation de la masse qui stipule que la somme des flux entrant
et sortant d’'un volume, délimité par une surface fermée, est égale au taux de variation de la
guantité de matiere présente dans le volume. Dans des conditions isothermes, la loi de Fick
s’écrit ainsi :

MW _ div(D, w) 11-3
ot

D=W désigne le tenseur de diffusion hydrique dont les valeurs propres sont D ,Dg,Dt dans

une base orientée par les directions d’orthotropie L, R et T. Cette équation peut étre
également exprimée en fonction des différentes forces responsables du mouvement d’eau
telle que la pression de vapeur d’eau ou la concentration d’humidité. A noter que pour le
matériau bois, la teneur en eau est choisie pour des raisons de simplicité de mesure (Droin-
Josserand et al. 1988; Agoua et al. 2001; Manfoumbi Boussougou 2012; NGUYEN 2014).
Dans une cinétique de diffusion uni axiale, en considérant un échantillon d’épaisseur e, la loi
de Fick s’écrit sous la forme, Figure IlI-3 :

@:Q[Da—wj O<x<e ; t>0 -4
ot ot

Faces étanches """ ——— = —————

Wayrf _—-3t T —— — _-:__ ————] Wayf

Rt =T X

v

e —

Figure 111-3 Diffusion uni axiale
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Le processus de diffusion est conditionné par deux phénomenes concurrentiels, a savoir,
une résistance interne qui se développe au sein du matériau qui est décrite par le coefficient
de diffusion mais également une résistance externe qui se développe au niveau de
l'interface entre les premiéres fibres du matériau et I'air ambiant. En surface, le flux hydrique
s’exprime par I'intermédiaire d’un coefficient d’échange convectif hydrique S entre 'lhumidité
de l'air ambiant représentée par le taux d’humidité équivalent we (équilibre hydrique entre

les premieres fibres et 'ambiance) et le matériau, dont les premiéres fibres sont a 'humidité
d'équilibre wg, ¢ . Cette expression est la suivante :

Si on néglige la résistance de transfert hydrique externe a la surface de I'échantillon, la
condition de bord s’exprime comme suit :

W,

surf — eq '

x=0 ; x=e :; t>0 -6

Dans le cas ou on considére un processus de diffusion isotherme et non linéaire, le
coefficient de diffusion peut s’exprimer sous forme d’une exponentielle de la teneur en eau
(Droin-Josserand et al. 1988), et ce, selon I'expression ci-dessous :

D = D,exp (k.w) 1I-7

Dg désigne le coefficient de diffusion a I'état anhydre. La non linéarité est traduite par la
constante k .

On rappelle que la teneur en eau d’équilibre est déduite a partir des isothermes de sorption.

I11.2.2. L’équilibre hygroscopique et hystérésis

Dans le domaine hygroscopique, I'équilibre entre I'eau dans le bois et dans I'air environnant
se traduit par une isotherme de sorption. Comme indiquée en Figure lll-4, cet équilibre se
définit comme étant le lien entre 'humidité relative de lair et 'humidité interne dans un
élément de bois en équilibre, et ce, pour une température donnée (Manfoumbi Boussougou
2012; NGUYEN 2014). Toutefois, ce lien reste borné par deux isothermes d’adsorption et de
désorption formant une hystérésis.
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Figure lll-4 Isothermes de sorption pour différentes essences (Manfoumbi Boussougou 2012)

La Figure llI-5 met en exergue ces isothermes de sorption pour différentes températures.
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Figure l11-5. Effet de la température sur I'équilibre hygroscopique (Weichert 1963) (Almeida 2006)

Plusieurs modeles décrivent I'équilibre de I'eau dans des matériaux hygroscopiques comme
le bois. Construits a partir de considérations théoriques ou empiriques, ces modéles
permettent de mettre en relation la teneur en eau d’un matériau hygroscopique avec la
température et 'humidité relative ambiante. Les isothermes de sorption sont discrétisées en
trois zones correspondant a différents modes de fixation de I'eau sur les parois du matériau
bois, Figure IlI-6 :
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- La premiere zone, située aux basses humidités relatives, correspond aux fixations
progressives des premieres molécules d’eau sur la surface du matériau jusqu'a
constituer une monocouche recouvrant toute la surface d’échange.

- La deuxieme zone, située aux humidités relatives intermédiaires, débute deés la
saturation de la surface d’échange. Elle est caractéristique d’'une adsorption
multimoléculaire sur d’autres couches déja fixées ou sur de nouveaux sites avec un
épaississement progressif des couches adsorbés. Dans cette zone, l'isotherme est
linéaire.

- La troisieme zone, située aux fortes humidités relatives h, correspond a la fixation
des dernieres molécules sur les irrégularités de surface. Ainsi le phénoméne de
condensation capillaire débute (Merakeb et al. 2009).

A

w

Monocouche

Multicouche

HR

Figure 111-6 Différentes zones des isothermes de sorption

I11.2.2.1. Modéles mathématiques

Le Tableau lll-1 résume guelques modeles mathématiques, rencontrés dans la littérature,
qui permettent de traduire les isothermes de sorption (Langmuir 1916; Brunauer et al. 1938;
Hailwood & Horrobin 1946; Dent 1977; Van Den Berg 1984).

Tableau llI-1. Modéle pour les isothermes de sorption

Auteurs Modele Parametres Domaine
Langmuir
g c.h
W= lem 11-8 C,le Zone 1
Guggenheim ch  1-(n+2)h" +nh"* C, W,
; Anderson; W=W, e
Boer (G.A.B) 1-h  1+(c-Dh+ch™ 119 N nombre de | Zone2
Brunauer ; couches
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Emmet ;

Teller C, Wy
(B.E.T) h 1 «c¢-1 -
= + h n=1 Zone 1
@-h)w cw, cw, 10
h? négligé
C=ChexXp| ———
0 p( RT j
Dent _ Wy.h.ck - Courbe
_ _ Hi—H compléte
(L-hh)1+hck —hk) 11 K =kgexp[ L a P
RT
W12
. _ n - . Courbe
Harkings h= exp(k - WJ 12 k;n compléte
- .p- Courbe
Henderson h=1—exp (— A(T + B)Wc) 13 A;B:C compléte
A+BTY |
, + b. - .p- Courbe
Oswin h= |:1+( w j } 14 A;B:C compléte
_ k - . Courbe
Chung h=exp [(ﬁj exp (_ n-W):| 15 kin compléte
i(k.h)’ n k.
L_ 18| kh 2k TIk |
Hailwood =T P n - . Courbe
Horrobin M,|1-kh 1+Zi(k'h)ini 16 kin compléte
i=1 i=1
M- ‘R Courb
Kaleemu-llah | h=A— B.exp(— C.T.WD) 17 A;B;C;D cc?rlrﬂnlgte

Toutefois, ces modeles traitent le probléeme de maniére empirique. En effet, les paramétres
utilisés ne prennent en compte ni le sens de variation de I’humidité relative, ni I'état hydrique
initial du matériau. Or, comme expliqué précédemment, les phases d’adsorption et de

désorption ne coincident pas et présentent une hystérésis traduisant un effet mémaoire.
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I11.2.2.2. Modele thermodynamique

Une intention particuliere est attribuée au modeéle proposé par Merakeb (Merakeb et al.
2009). Ce modele s’appuie sur une approche thermodynamique de I'équilibre des phases de
leau. Il en ressort que I'équilibre thermodynamique est atteint lorsque les potentiels
chimiques des deux phases s’égalisent (vapeur et eau liée). La pression de vapeur saturante
P; et la chaleur latente de vaporisation L sont deux propriétés thermodynamiques qui

caractérisent I'eau a I'état liquide. La premiére traduit la pression d’équilibre a laquelle la
vapeur d’eau est en équilibre avec I'état liquide. La seconde traduit I'énergie de liaison des
molécules d’eau en surface. Les deux grandeurs varient uniquement selon la températureT .
La formule de Clapeyron permet de faire le lien entre les deux propriétés ainsi :

I__RT2 dinP,
M dT

[1-18

M et R sont, respectivement, la masse molaire et la constante des gaz parfaits.

Le potentiel chimique caractérise une force thermodynamique qui agit sur les échanges de
matiéres entre deux especes. Dans le cas ou les potentiels chimiques de deux espéeces
s’égalisent, on estime que I'équilibre thermodynamique de I'eau liquide et sa pression de
vapeur saturante est atteint avec une vitesse de condensation de la vapeur égale a la
vitesse d’évaporation de l'eau liquide. Le potentiel chimique de la vapeur d’eau s’écrit
comme sulit :

Hg:Hg+RTmf&J:H§+RTmm) 11I-19

S

py est la pression de vapeur seche, HY I'enthalpie molaire de la vapeur d’eau et Hg
I'enthalpie molaire a la pression de vapeur saturante.

De la méme fagon, et par analogie avec l'eau liquide, Merakeb (Merakeb et al. 2009)
considére I'équilibre hygroscopique comme une propriété thermodynamique de l'eau liée

dans le bois. La condensation et la vaporisation de I'eau libre sont assimilées respectivement
aux phénoménes d’adsorption et de désorption.
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Enceinte fermée

= TempératureT = TempératureT
= Pressiondevapeursaturante = Activité hd’équilibre
= Equilibre monovalent = Equilibre hygroscopique

Condensation Evaporation .
o Teneuren
v Eau (w)
Eau liquide ditelibre

Figure 111-7 Représentation des équilibres de I'eau libre et I'eau liée (Manfoumbi Boussougou 2012)

Adsorption
uolydiosaq

A température constante, I'eau libre cherche sans cesse a s’équilibrer avec une pression de
vapeur fixe sachant que sa chaleur latente ne dépend que de la température. Si nous
considérons que le processus se réalise a température constante, on en déduit que la
chaleur de sorption est également constante. Contrairement a I'eau libre, la chaleur de
sorption de 'eau liée dépend de I'état hydrique du matériau, d’ou le phénoméne d’hystérésis.
La Figure IlI-7 illustre de facon sémantique la différence entre I'équilibre de I'eau libre et celui
de l'eau liée (Manfoumbi Boussougou 2012). La pression de vapeur saturante d’équilibre
n’est pas influencée par la quantité d’eau présente dans I'enceinte de gauche (chaleur de
sorption constante). Tandis que dans celle de droite, la pression de vapeur d’équilibre est
variable selon I'état hydrique du matériau. On s’attend donc que la pression de vapeur soit
variable en fonction de la chaleur de sorption. Par analogie, I'équilibre de lI'eau liée est
caractérisé comme suit :

RT?dInP,
M dT

[1-20

La chaleur de sorption peut se déduire comme la différence de la chaleur de vaporisation de
'eau libre et celle de I'eau liée :

\

2
AH =L'-L= RT” dinh avec h=E
s M dT P -21

S

Cette grandeur peut étre assimilée a un potentiel chimique d’'une espéce en équilibre
(Equation 111-19). Son expression dépend d’'une fonction d’état qui est la pression (Merakeb
et al. 2009). L’auteur propose également une nouvelle expression semi-empirique (Equation
[1I-22) de la chaleur de sorption sous la forme d’une fonction logarithmique de la teneur en
eau W :
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s dW w 1-22

S

AH, =99 _ A.|n(ﬂ]

A est une constante liée a la chaleur totale de mouillage (énergie dégagée lors du passage
de I'état anhydre a la saturation des fibres). En postulant le principe thermodynamique
d’équilibre, Merakeb a établi un lien entre la teneur en eau et I'humidité relative en égalisant
les potentiels chimiques de l'eau liée et de la vapeur d’eau (Equation IlI-19 et [lI-22).
L’expression est enfin pondérée par une fonction exponentielle de 'humidité pour accentuer
la non linéarité du processus vis-a-vis de 'humidité relative :

W
In[WJ = pIn(h).exp(a.h) 1-23

S

o est un paramétre thermodynamique. Wg caractérise le point de saturation des fibres. a

désigne une constante permettant de simuler les courbes d’isotherme d’adsorption et de
désorption sur une plage d’humidité relative compléte avec de fortes variations de teneur en
eau en basse humidité. Pour un environnement variable, 'auteur propose également la
méme expression avec un terme additif de la méme forme (Equation 111-24) qui permet de
simuler des isotherme quelque soient I'état hydrique initiale (Merakeb et al. 2009). La forme
suivante permet en outre de prendre en compte le phénoméne d’hystérésis partiels :

In(wﬂj = pIn(h).exp(a.h) + ApIn(h).exp(a.h) 11-24

S

Ap,a sont deux parameétres qui permettent de prendre en compte I'écart entre les

isothermes partielles et totales. On rappelle que les isothermes de sorption renseignent I'état
hydrique du matériau seulement quand I'équilibre hygroscopique est atteint.

I11.2.3. Identification des paramétres de diffusion

L’expérimentation est la base du processus. Cependant, le choix de la méthode d’analyse
des résultats est indispensable. En effet, le processus est régi par une série d’équations aux
dérivés partielles non linéaires dont la résolution est trés complexe. Dans la littérature,
diverses méthodes sont présentées pour évaluer le coefficient de diffusion, et ce, a partir des
courbes de cinétiques de diffusion. Elles peuvent étre catégorisées selon deux approches,
les méthodes analytiques et les méthodes numériques.

Amine JAMAAOUI | Thése de doctorat | Université de Limoges | 2017 65

(@) sv-NC-ND | meN|



I11.2.3.1. Méthodes analytiques

On rappelle que les méthodes présentées ci-apres concernent principalement le régime
transitoire. Celui-ci est basé sur la deuxieme loi de Fick (Equation 1lI-3). Dans le but de
faciliter le raisonnement, nous supposons une diffusion unidirectionnelle. En début de
processus, nous supposons que I'humidité est uniforme. Enfin, le régime de diffusion est
supposeé linéaire avec un coefficient de diffusion constant. La seconde loi de Fick est réécrite
en fonction d’une teneur en eau adimensionnelle définie par (Agoua 2001):

* W_Wlnl
W =——— 11-25

Weq — Wi

ow 0w
ot 8X2 11-26

Milieux semi-infini

Dans un milieu semi infini, la résistance aux transferts externes est négligée. Considérons le
changement de variable suivant :

X

= -27
7 4Dt

En introduisant le changement de variable (Equation IlI-27), la loi de Fick devient :

- .
a V\i +2-T7-%=0 I11-28
on on

Avec comme conditions limites :

W(n—x)=0 et w(n=0)=1

11-29
En considérant une épaisseur d’échantillone, la solution analytique de I'équation (l11-26)
permet d’écrire :
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[11-30

Milieux finis

En supposant un milieu fini, Crank (1975) a exprimé, par la méthode de séparation des
variables (temporelles et spatiales), la solution sous forme de produit de deux fonctions. La
premiere est une fonction du temps t et la seconde une fonction de x :

g 'Xj 11I-31

w(x,t) =1~ Z (on+ 1) m{—(@jzm}sin(zmrl

L’humidité moyenne résulte d’une intégration sur I'épaisseur totalee.

w(t)=2 IW (x, tx =1 Z (1) Xp{—((zn%)ﬂjzm} 11-32

En négligeant les échanges surfaciques convectifs, la fonction exponentielle décroissante
fait que le premier terme de I'équation est suffisant pour déterminer le coefficient de
diffusion. Si on considére le temps d’'un demi monté, correspondant a I'évolution de la moitié

—%
de la teneur en eau moyenne (w (tg5)=0.5), le coefficient de diffusion est donné par :

e’ 16
D=—; .In(—ZJ 111-33
T°x,, V4

En revanche, si on considére les échanges surfaciques convectifs, les conditions aux limites
associées a I'équation (l1I-26) sont :

t=0, V(-e/2(x(+e/2), w'(0,x)=1

t)0, —D;—a\: :S'(Wie/Z_Weq)

-34

x=te/2
S designe le coefficient d’échange convectif. La résolution analytique des équations (I11-26

et 11I-34) donne la solution suivante :
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— s 2.sind, X
w(x,t) = n exn(-82.7).cos| 5. = -
(x.1) ;5n +sing,.cosd, XP(=07) ( " ej %

Ou o, sont les solutions successives de I'équation :

otano = Se =B, 111-36
D.pq

B, est le nombre de Biot défini comme le rapport entre la résistance interne (diffusion

massive) et la résistance externe (échanges convectifs). De la méme fagon, 'humidité
moyenne résulte d’une intégration sur I'épaisseur € de I'échantillon.

W(x,t) :1_2 2.sino,

"o 0, +SINJ,.CoS 0,

exp(—57.7) 1-37

L’équation permet de représenter I'évolution de la teneur en eau en fonction de I'épaisseur,
le coefficient de diffusion et le coefficient de convection. Une résolution numérique est
nécessaire pour identifier ces paramétres. Dans la Figure 11I-8, on retrouve I'impact de la

prise en compte ((S=10‘7 m/s) ou non (S=wx)) des échanges convectifs en surface
(Nguyen 2014), (Agoua 2001).

Teneur en eau adimensionnée

0 300 600 900 1200

Ve ()

Figure 111-8 Evolution de la teneur en eau moyenne adimensionnée
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Cependant, les résultats peuvent se montrer trés diversifiés, selon les hypothéses
considérées. Dans les travaux d’Agoua (Agoua 2001), on retrouve une comparaison
d’application de ces différentes hypothéses sur les mémes échantillons Tableau IlI-2.

Tableau 1l1-2 Coefficient de diffusion (m2/s) determinés sous trois hypotheses différentes

Echantillon il - Milieu fini sans Milieu fini avec
Hétre (L) 1.94E-09 1.43 E-09 1.54 E-09
Hétre (R) 1.81 E-10 1.68 E-10 1.92 E-10
Hétre (T) 9.40 E-11 1.43E-10 9.90 E-11
Pin sylvestre (L) 1.86 E-09 1.65 E-09 1.80 E-09
Pin sylvestre (R) 4.16 E-10 3.30 E-10 4.29 E-10
Pin sylvestre (T) 2.76 E-10 2.32 E-10 2.87 E-10

Enfin, les méthodes analytiques sont restreintes a des problémes simples en termes de
géomeétries, de conditions initiales et de conditions aux limites. De plus, le matériau bois
ayant un régime de diffusion orthotrope, les solutions analytiques sont inexistantes.
Cependant, elles restent aujourd’hui un outil efficace pour valider les futurs modéles
numerigues.

111.2.3.2. Méthodes numériques

L’identification des paramétres de diffusion par méthodes numériques repose principalement
sur un modele direct de simulation numérique du processus de transfert de masse, et ce,
associé a un algorithme de résolution inverse. La précision et la vitesse de calcul font d’elles
des outils plus adaptés pour la résolution des équations complexes qui régissent le transfert
de masse (géométries gquelconques, 3D, orthotropie, etc.). Elles permettent également de
prendre en compte des conditions initiales et aux limites plus complexes. Le modeéle direct
permet d’évaluer les champs et les profils spatiaux de la teneur en eau ainsi que son
évolution dans le temps. Dans la littérature, les méthodes de résolution numérique sont
diverses. Nous pouvons citer en exemple la méthode des différences finies (NGUYEN 2014),
la méthode des éléments finis (Olek et al. 2011) ou encore des volumes finis (KOUCHADE
2004). Quant a la résolution inverse, elle permet d’identifier les paramétres du modéle en
minimisant I'écart entre le calcul numérique et les mesures. Le schéma global de calcul est
présenté en Figure 1lI-9. Dans un premier temps, le modéle direct est alimenté avec des
parameétres initiaux souvent issus de la littérature. L’ensemble des équations est ensuite
résolu numériquement. Les résultats, en termes d’humidité moyenne, sont comparés aux
résultats expérimentaux, et ce, pour chague pas de mesure et de calcul. Les écarts sont
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déterminés en employant une fonction objective. Cette fonction fait généralement référence
a la méthode des moindres carrés. Selon I'écart entre les données, I'algorithme évalue la
correction de chacun des paramétres de facon itérative dans le but de minimiser la fonction
objective. Cet ensemble itératif est répété jusqu’a obtenir un écart acceptable entre la
mesure et le calcul. Dans la suite de notre caractérisation expérimentale, nous retiendrons
cette approche. L’algorithme de minimisation retenu est la méthode du simplexe développée
ultérieurement.

” Correction des

paramétres

Comparaison

Données H . ;
Données calculées

expérimentales

Modeéle de calcul

Figure 111-9 Schéma de la méthode inverse

I11.3. Caractérisation expérimentale du comportement hygroscopique

Cette partie sera entiérement dédiée au plan d’expérience mis en place afin de caractériser
le comportement hygroscopique des quatre génotypes en termes d’isothermes de sorption et
de cinétiques de diffusion. Les variations dimensionnelles, dues a I'hnygroscopie du matériau,
sont également étudiées. L'objet de cette caractérisation est de mettre en exergue des
comportements distincts selon les patrimoines génétiques sélectionnés.

I11.3.1. Particularités expérimentales

Le principe de I'expérimentation consiste en un suivi de I'évolution de la teneur en eau d’'un
échantillon placé dans une ambiance soumise a des variations contrdlées de I'humidité
relative. L’échantillon est préalablement mis en équilibre hygroscopique dans un
environnement a température et humidité contrdlée. Suite aux changements de conditions
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hygrométriques et di a son hygroscopie, I'échantillon perd ou gagne en masse. L’évolution
massique est usuellement quantifiée par la technique gravimétrique (double pesée) jusqu'a
I'obtention de I'équilibre hygroscopique (stabilité de la masse accompagnant une stabilité de
teneur en eau et 'annulation de gradients hydriques).

Afin de mettre en évidence la problématique, liée a la caractérisation du comportement
hydrique du bois, nous reprenons ici comme exemple la démarche expérimentale présentée
dans les travaux de these de Manfoumbi Boussougou (2012). Ces travaux reposent sur une
comparaison des propriétés de sorption de différentes essences tropicales et tempérées.
Sous des conditions hygrométriques contrblées, les isothermes de sorption ont été
caractérisées sur des échantillons de 2 mm d’épaisseur. Elles comportent 8 états hydriques
différents pour chacune des phases d’adsorption et de désorption. Chaque état d’équilibre
correspond a une mise en conditionnement des éprouvettes dans des cloches a vide dans
lesquelles les humidités relatives sont différentes. Les conditions sont schématisées dans la
Figure 11I-10.

[Yo]
o

Mise en équilibre
hygroscopique

w
o

Humidité relative (%)
[e)]

Temps

Figure 111-10. Histoire de mise en conditionnement des éprouvettes

La Figure IlI-11 montre les cinétiques de diffusion obtenues dans la direction transverse par
Manfoumbi Boussougou (2012).
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Figure 1lI-11 : cinétique de diffusion dans la direction transverse

L’analyse de ces résultats montre que :

La dispersion des résultats au sein de la méme essence se traduit au final par des
isothermes trés proches, d'ou la difficulté de séparer de facon objective les
différentes essences.

Il est noté une grande dispersion des résultats, en termes de cinétique de prise de
masse des éprouvettes, bien que les échantillons soient soumis aux mémes
conditions hygrométriques.

Les écarts entre les états d’équilibre sont trop importants au sein de la méme
essence. Cette variabilité intrinséque est si importante que les équilibres
hygroscopigues sont confondus pour 3 essences sur 4.

Toutefois, I'essence Ozigo se distingue avec des teneurs en eau d’équilibre assez
élevées comparées aux autres essences malgré les résultats sur isothermes de
sorption ou les teneurs en eau d’équilibres sont du méme ordre de grandeur.

Notre travail ayant comme ambition de distinguer le comportement de différents génotypes,
le principal enjeu est de limiter la dispersion expérimentale souvent rencontrée dans les
sciences du bois, et ce, pour pouvoir relever la part de cette variabilité, due au génotype de
la variabilité intrinséque du matériau bois. Un recensement des difficultés rencontrées par
Manfoumbi a permis de relever quelques points de faiblesse.

L’utilisation des cloches pourrait étre, en effet, une cause éventuelle des dispersions
observées.

Le temps de stabilisation de 'humidité relative dans les cloches est relativement lent
et peut atteindre les 72 heures selon le volume.
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- Les prises de masse se font généralement a I'extérieur des cloches, et selon le
nombre d’éprouvettes, les mesures peuvent prendre plusieurs dizaines de minutes,
perturbant ainsi I'environnement climatique des cloches, voir induire des variations
climatiques remettant en cause les conditions hydriques des échantillons.

- L'utilisation des enceintes climatiques n’est pas sans inconvénients, notamment
lorsqu’il s’agit de la régulation des humidités extrémes.

- Si on isole une courbe de cinétique, correspondant a une éprouvette parmi celles
présentes dans la Figure IlI-10, on constate des perturbations de I'évolution de la
masse méme a I'approche de I'équilibre.

- On constate enfin une nette insuffisance du nombre de points de mesure dans la
zone transitoire du processus. En effet, les éprouvettes tendent vers I'équilibre aprés
seulement quatre intervalles de mesures, Figure IlI-12.

30 —
25
- _
20
3 i g
® .
c 15 —
s .
—
5 - .
g i
|Q_) 107 +4+++ + + + o+
iR
5 | s
++
| | |

0 2000 4000 6000
Temps (h)

Figure IlI-12 : Cinétique de diffusion d’une éprouvette du Hétre

L'’ensemble de ces difficultés induit du bruit expérimental et un manque de données
influencant les résultats en termes d’identification des paramétres de diffusion. Ainsi, le
protocole mis en place par la suite a pour objectif de diminuer les perturbations de mesures,
induites par la méthode expérimentale retenue.
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111.3.2. Matériel et méthode

111.3.2.1. Dessiccateur

Afin de pallier toutes les difficultés énumérées précédemment, nous nous sommes orientés
vers la conception d’un dessiccateur adapté a nos besoins expérimentaux, Figure 1lI-13. Sa
conception a été réalisée dans le respect de la norme NF EN ISO 483 concernant les petites
enceintes de conditionnement et les essais utilisant des solutions aqueuses pour maintenir
'humidité relative de 'ambiance a une valeur constante stable.

Le dessiccateur a un volume utile de 195 dm3. Ce volume permet d’introduire 'ensemble des
éprouvettes prévues pour I'expérience. Elles seront donc toutes soumises aux mémes
conditions environnementales. En fonction des humidités relatives recherchées, un panel de
solutions aqueuses est proposé par la Norme NF EN ISO 483. Le Tableau llI-5 résume les
solutions salines a utiliser en fonction des humidités relatives recherchées, et ce, pour une
plage de température comprise entre 5 et 70 °C.

Tableau IlI-3. Humidité relative de l'air en fonction des solutions salines aqueuses

Solutions salines aqueuses Humidité relative (%) a la température &
saturees 5°C [10°C[15°C|20°C|25°C|30°C|35°C |40 °C |50 °C |60 °C|70°C
1 | Hydroxyde de potassium (KOH)? | 14 12 11 9 8 7 7 6 6 6
2 | Chlorure de lithium (LiCl, .\‘HZO)b 1 11 11 1 11 11 13 11 1 1
Acétate de potassium
3 (CHACOOK) 23 23 23 23 22
Chlorure de magnésium
4 hexahydraté (MgCl,, 6H,0)° 34 34 33 33 33 32 32 32 31 29
Carbonate de potassium dihydraté
5 (K,COs, 2H,0)° 43 43 43 43 43 43
Nitrate de magnésium
6 hexahydraté [Mg(NO),. 6H,0}° 59 57 56 54 53 51 50 48 45
7 | Bromure de sodium (NaBr) 64 62 61 59 58 56 55 53 51 50
8 | Potassium iodide (KI) 73 72 71 70 69 68 67 66 65 63 62
9 |[Chlorure de sodium (NaCl)® 76 76 76 75 75 75 75 75 74 75
Sulfate d'ammonium
10 z 82 82 82 81 81 81 80 80 79
[(NH,),SO,J° €
11 | Chlorure de potassium (KClI) 88 87 86 85 84 84 83 82 81 80
12 | Nitrate de potassium (KNO,)° 96 96 95 95 94 92 91 89 85
13 |Sulfate de potassium (K,SO,) 99 98 98 98 97 97 97 96 96

Le placement des échantillons est prévu sur des étagéres a tiroirs coulissants. Un systéme
de rangement permet a la fois une optimisation de I'espace et une manipulation aisée a
lintérieur de I'enceinte. Les tiroirs sont congus avec des plaques en acier inoxydable
perforées en nid d’abeille. Le pourcentage de vide dépasse les 70%, ce qui assure une
circulation d’air efficace entre les tiroirs. La circulation normale de I'air, au-dessus de la
surface des solutions salines, est assurée par deux ventilateurs. lls sont placés a l'intérieur
du dessiccateur et au-dessus des étagéres. Avec un débit de brassage de 29 m?/s, les deux
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ventilateurs permettent une homogénéisation de 'humidité relative dans tout I'espace de
'enceinte et sans, pour autant, perturber la surface libre de la solution. Le dessiccateur est
placé dans une piéce ou la température est régulée a 20°C (forte inertie thermique en été et
chauffage en période froide).

L’évolution de la teneur en eau moyenne est relevée par pesage tout au long de I'essai.
Cette teneur en eau est mesurée par pesées successives. Une balance, d’une précision de
102 (g), est placée dans le dessiccateur. Les mesures de masse, tout au long de
I'expérimentation, sont donc effectuées dans le dessiccateur. Pour éviter toute ouverture du
dessiccateur, toutes les manipulations de mesures sont effectuées via des manchettes
étanches.

Sonde thermo-
Micrométre hygrométrique
y i -y i O
— . . Thermostat

»

Ventilateur

/{

Balance

Bac contenant les solutions salines

Figure IlI-13 : Dessiccateur avec passage de mains

Les solutions salines sont contenues dans un bac situé au niveau bas de I'enceinte. Un joint
en silicone et des vis de pression assure l'étanchéité de I'ensemble de la boite. Une

réservation, dont la surface dépasse la moitié de la surface totale du dessiccateur, permet
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'échange de I'air ambiant dans le dessiccateur et la solution saline. Deux trappes, situées
également dans sa partie basse, permettent d’isoler le dessiccateur lors du changement de
la solution saline pour obtenir un nouveau plateau hydrique.

L’expérimentation fait également I'objet d’'un suivi des variations dimensionnelles des
éprouvettes. Dans ce cas, un micromeétre est placé au-dessus de la balance.

Enfin, un clavier étanche permet l'acquisition des données mesurées (pesées, mesures
dimensionnelles).

Le controle de 'ambiance est réalisé au moyen d’'une sonde thermo-hygrométrique. La
précision de la sonde est de £ 3% en humidité relative et £ 0.1°C en température.

Le but de I'expérience est de caractériser a la fois les cinétiques de diffusion, les isothermes
de sorption et les variations dimensionnelles. Les éprouvettes sont exposées a différentes
conditions hygrométriques d’amplitude croissante et décroissante, de maniére a balayer
'ensemble du domaine hygroscopique.

L’étude du processus de diffusion est menée selon les trois directions d’orthotropie
(Longitudinal, Radial, Tangentiel). Comme indiqué Figure Ill-14, en considérant des
échantillons cubiques, quatre faces sur six sont étanchées a l'aide d’'une fine couche de
résine, afin de produire un flux hydrique unidirectionnel.

R

\

_) \ I
T
‘ I
— T
Faces étanches

Figure IllI-14 : Diffusion unidirectionnelle

=]}

Enfin, la caractérisation des isothermes de sorption porte également sur des échantillons
non étanchéifiés.

111.3.2.2. Optimisation géométrique des échantillons

La caractérisation des isothermes de sorption et des cinétiques de diffusion en régime
transitoire auront lieu simultanément dans le méme dessiccateur. Une optimisation du temps
expérimental, dépendant principalement du temps d’équilibre pour chaque créneau
d’humidité, a fait I'objet d’'une étude spécifique.
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Pour optimiser le temps d’expérimentation, des pré-simulations du processus de diffusion ont
été réalisées suivant les 3 directions d’orthotropie. Le modéle de diffusion sera présenté de
maniére plus explicite dans le quatrieme chapitre. L’ensemble des paramétres nécessaires
pour alimenter le modéle repose principalement sur des données provenant d’autres travaux
effectués au laboratoire GEMH d’Egletons. Plus particuliérement, les travaux de Merakeb
(2006), Manfoumbi Boussougou (2012), et Nguyen (2014) ont permis d’avoir un ensemble
de propriétés a injecter dans notre modéle de diffusion. Le Tableau Ill-4 représente les
valeurs des parameétres d’isothermes de sorption, identifiées dans le cadre des travaux de
thése de Manfoumbi Boussougou (2012).

Tableau IlI-4 : Valeurs des parametres thermodynamiques par essence testée

Parametres Sapin Hétre Moabi Ozigo
We 29 % 29 % 25 % 29 %
oa 0.68 0.73 0.74 0.69
a 1.63 1.59 1.41 1.67
pd 0.74 0.85 0.78 0.77
ag 0.90 0.82 0.46 0.85

Sur cette base expérimentale, Nguyen (2014) a déterminé I'ensemble des parametres de
diffusion pour les trois directions d’orthotropie, Tableau IlI-5. Dans le sens transverse, un
rapport de deux a été implémenté entre les coefficients de diffusion radiale et transversale.

Tableau IlI-5 : Paramétres de diffusion par essence testé

Direction Paramétres Sapin Hétre Moabi Ozigo
D. 1.04E-09 5.24E-10 4.50E-10 5.34E-10
Longitudinale K 0 0 5 0
DR 2.47E-11 1.79E-11 7.20E-11 7.70E-11
Radiale K 0.249 0.248 4.80 3.12
Dr 1.24E-11 8.96E-11 3.60E-11 3.85E-11
Tangentielle K 0.249 0.248 4.80 3.11

Dans notre cas, nous utilisons les données obtenues pour le Sapin, essence résineuse la
plus proche du Douglas. Plusieurs simulations, comprenant différentes configurations, ont
été établies avec, a chaque fois, des géométries d’éprouvettes et des conditions
d’hygrométrie différentes. Deux configurations sont présentées ci-apres. La premiéere
simulation correspond a la géométrie utilisée dans le cadre de la thése de Manfoumbi
15x15x15 mma3. La seconde simulation correspond a la géométrie choisie 20x15x10 mma3.
Les conditions d’humidité relative different également entre les deux simulations. Ceci a pour
but de justifier notre choix pour le nombre détats d’équilibre contraint par le temps
expérimental.
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Les premiers résultats concernent I'évolution de la teneur en eau moyenne dans les cubes,
et ce, pour les deux configurations considérées. La Figure llI-15 représente la premiére
configuration qui compte plus de huit états d’équilibre hygroscopique pour la caractérisation
des isothermes de sorption. De cette figure, il ressort clairement que la durée d’un mois n’est
pas suffisante pour atteindre I'équilibre dans les deux directions radiale et tangentielle

induisant un temps expérimental global supérieur a deux années.

— Diffusion longitudinale
— Diffusion radiale

| | |
| | |
28— T T T T T T T T e .
. Diffusion tangentielle
X — | | | \ \
3 18 [
< | | | |
bt | | \
5 12— — - — ==
o | |
A 7 \ \ \
6 — — — T T T e i A
— | | |
| | | |
0 | | | | | |
0 50 100 150 200 300

Temps (Jours)

Figure IlI-15 : Cinétiques de diffusion pour la premiére configuration en désorption

Concernant la deuxieme configuration, La Figure 11-16 présente I'évolution de la teneur en
eau moyenne durant les phases respectives de désorption et d’adsorption. Contrairement a
la configuration précédente, celle-ci révéle un temps expérimental de 11 mois, regroupant

les phases d’adsorption et de désorption.
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Figure 1lI-16 : Phases de désorption et d’adsorption pour la seconde configuration

La Figure 1ll-17 donne une estimation des variations dimensionnelles suivant chaque
direction (Longitudinale, Radiale et Tangentielle). Les coefficients de retrait gonflement,
utilisés pour la simulation, sont résumés dans le Tableau Ill-6. Les variations ne dépassent
pas 0.2 mm suivant la direction longitudinale. Intuitivement, on peut s’attendre a des
mesures complexes selon l'outil choisi. Dans les directions radiale et tangentielle, les
variations dépassent 0.7 mm, lors de la phase d’adsorption. La différence de variation entre
la phase d’adsorption et de désorption est due a I'hystérésis entre les états d’équilibres lors
de ces deux phases. Malgré un coefficient de retrait plus important dans la direction
tangentielle, les variations radiales sont plus marquées. Ceci est di uniquement a
lasymétrie de la géométrie des éprouvettes optimisée en termes de temps d’équilibre
hydrique dans chaqgue direction.
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Figure IlI-17 : Retrait hydrique en désorption pour la seconde configuration
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Tableau IlI-6 : Coefficients du retrait gonflement dans les directions d’orthotropie (Guitard

1987)
Coefficients Retrait longitudinal Retrait Radial en Retrait tangentiel en
en (%/% de w) (%/% de w) (%/% de w)
Douglas 0.03 0.19 0.33

L’ensemble des simulations a permis d’établir un plan d’expérience. Il comporte cing états
d’équilibres hygroscopiques, pour la phase d’adsorption et de désorption, et ce, en accord
avec la norme NF ISO 12571. Les dimensions retenues sont celles qui correspondent a la
deuxiéme configuration, a savoir, 20 mm suivant I'axe L, 15 mm suivant 'axe R et 10 mm
dans la direction T. Nous rappelons également qu’avant I'essai, 'ensemble des éprouvettes
sont conditionnées afin d’avoir un état hydrique initial homogéne et commun pour chaque
échantillon.

111.3.2.3. Plan d’expérience

Les conditions d’humidité relative imposées dans le dessiccateur sont résumées en Figure
I1I-18. Elles sont fixées pour un régime transitoire jusqu’a obtention de [I'équilibre
hygroscopique de 'ensemble des échantillons. Le premier palier correspond a une mise en
conditionnement des éprouvettes sous une humidité relative de 12 % (humidité relative la
plus basse qu’on puisse atteindre selon les sels dont on dispose). Le but de ce palier est de
commencer les isothermes et les cinétiques a partir d’un état hydrique relativement sec.

Adsorption Désorption

100

Temps de la mise en
equilibre hygroscopique

(o)
o

Humidité relative (%)
[e))]
o

40
Etat hydrique initial
20 yariq
ﬂ
€ &L LLEgE P

Figure IlI-18 : Conditionnement des éprouvettes
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En accord avec les simulations précédentes, cing solutions salines ont été sélectionnées
parmi le panel proposé dans le Tableau llI-3. Des essais préliminaires ont eu lieu avant de
commencer les essais, pour vérifier 'lhumidité relative obtenue avec les sels. Ces résultats
sont résumeés dans le Tableau llI-7. Les résultats permettent de conclure que :

- L’écart entre les valeurs données dans la norme et les valeurs mesurées correspond
a la précision des capteurs utilisés (+3%).

- Le temps de stabilisation est, en moyenne, inferieur & 24h.

- Les cing solutions permettent une caractérisation simultanée des isothermes de
sorption et des cinétiques de sorption. Les courbes d’isothermes sont établies a partir
de ces états d’équilibre.

Dans le cadre de ces essais, la caractérisation des isothermes de sorption est basée
essentiellement sur les différents états hydriques obtenus. Les cycles d’adsorption et de
désorption permettent une représentation de I'hystérésis entre les deux phases. Or, le suivi
de masse durant le régime transitoire permet une caractérisation des cinétiques de sorption
des échantillons a différents états hydriques. Par ailleurs, lors de [lidentification des
parameétres de diffusion, ces cinétiques obtenues pour chaque état hydrique permettent de
vérifier le caractére non linéaire du processus en fonction de la teneur en eau.

Tableau IlI-7 : Vérification des humidités relative recherchées

, Solubilité dans I'eau Humidité relative Humidité relative
Solutions aqueuses . NP .
(g/l) théorique a 20°C mesurée
Hydroxyde de i 0 0
potassium (KOH) 1070-1780 9% 13.4%
Carbonate de ) 0 o
potassium (K>COs) 1120-1560 43% 45%
Bromure de Sodium 795-1186 590 60%
(NaBr)
Chlorure de sodium 357.3912 7506 77%
(NacCl)
Eau distillé 99% 100%

I11.3.2.4. Préparation, conditionnement et traitement des échantillons

Deux arbres appartenant aux quatre familles génétiques ont été abattus sur la parcelle
expérimentale. Les échantillons sont prélevés uniquement dans le duramen. Pour minimiser
la variabilité intra-arbre, les planches ont été prélevées a une distance d’environ 5 cm de part
et d’autre du cceur de la grume & une hauteur comprise entre 1m20 et 2m. Les éprouvettes
sont ensuite usinées suivant les différentes géométries évoquées précédemment. 35
éprouvettes ont été retenues par génotype, Tableau llI-8.
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Tableau IlI-8 : Nombre des éprouvettes retenues par génotype

Objet de I'étude | Géométrie Direction de . Nombre Total
diffusion d’éprouvettes
Cinétique de Longitudinale 10
diffusion et .
isothermes de 20x15x 10 Radiale 10
H 3
sorption mm Tangentielle 10 35
(LXRXT)
Isotherme de Simultanément 5
sorption les 3 directions

Dans un premier temps, les éprouvettes ont été pesées afin d’avoir leur masse avant la mise
en place de la résine d’étanchéité. Dans un second temps, les différentes faces sont
étanchées en accord avec la Figure IllI-14, et ce, a I'aide d’'une fine couche de résine. Au
total, 140 échantillons ont été répartis dans les tiroirs du dessiccateur selon le génotype et la
direction de diffusion considérée.

Les relevés de masse sont effectués 24 heures apreés chaque mise en conditionnement (le
temps de la stabilisation de 'humidité imposée dans le dessiccateur). Le temps de mesure
est d’environ une heure pour les relevées de masse et 3 heures pour les variations
dimensionnelles. La fréquence de mesure dépend des prises de masse des éprouvettes. En
général, deux mesures par jour sont effectuées les deux premiers jours ou la prise de masse
est trés significative. Ensuite, la fréquence des mesures ralentie dés lors que la masse
commence a se stabiliser. Les mesures des variations dimensionnelles sont effectuées a la
fin de chaque palier lorsque les éprouvettes sont a I'équilibre hygroscopique.

A lissue des cycles d’adsorption et de désorption, les échantillons sont séchés a I'étuve a
une température de 103 °C. La masse anhydre permet ensuite de calculer, pour chaque
point de mesure, le taux d’humidité moyen réel.

111.3.3. Résultats

Les essais ont duré 13 mois. Nous présentons dans cette partie les résultats expérimentaux
bruts, & savoir les isothermes de sorption et les cinétiques de diffusion. Les relevés des
conditions de températures et humidité relative, qui ont été enregistrés dans le dessiccateur
durant I'essai, sont présentés Figure 111-19.
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Figure 1lI-19 : Relevé de température et d’humidité relative dans le dessiccateur

Les 13 mois d’expérimentation ont connu quelques perturbations de température suite a des
coupures électriques. Pour la plupart, les conséquences sont peu significatives sur les
résultats expérimentaux car des interventions dans les heures qui ont suivi les incidents ont
pu avoir lieu. Les perturbations les plus marquantes sont encadrées sur la figure. Elles sont
dues a des pannes matérielles (Climatiseur, thermostat). Les mesures ont donc été
interrompues le temps de remplacer le matériel défectueux. En dehors de ces petits
incidents, la température a pu étre maintenue globalement a 20 + 1°C.

111.3.3.1. Isothermes de sorption

Les différentes teneurs en eaux observées apres chaque équilibre hydrique permettent, pour
chaque génotype, de tracer les isothermes de sorption présentes en Figure I1I-20. Comme
nous pouvions nous y attendre, les isothermes de sorption sont indépendantes du sens de
diffusion car seul I'état d’équilibre est considéré. Cependant, pour chaque génotype, les
résultats montrent une bonne répétabilité de la mesure et permettent également une
premiere différentiation au voisinage de 100% d’humidité relative, la ou les différences sont
les plus marquées. Plus précisément, le deuxiéme et le quatrieme génotype présentent deux
comportements extrémes, avec un écart qui dépasse les 2% d’humidité interne & 100%HR.
En revanche, les isothermes correspondant respectivement, au premier et troisieme
génotype sont comparables.
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Figure I1I-20 : Isothermes de sorption

111.3.3.2. Cinétiques de sorption

Les figures Figure 11I-21, Figure 1lI-22, Figure 1l1-23, Figure IlI-24 mettent en exergue les
réponses en termes de cinétigue de sorption des différents génotypes associés aux
directions de diffusion. Méme si on observe certaines tendances, permettant une séparation
des génotypes avec deux extrémes (1 et 4), il est difficile de tirer des conclusions plus
avanceées car les teneurs en eau d’équilibre étant différentes, elles seules peuvent expliquer
une différence de cinétique d’adsorption et de désorption. Une analyse plus fine et chiffrée
fait 'objet de la suite de I'étude.
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Figure 11I-21 : Cinétique de sorption dans la direction 3D
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Figure IlI-22 : Cinétique de sorption dans la direction Longitudinale
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Figure 11I-23 : Cinétique de sorption dans la direction Radiale
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Figure IlI-24 : Cinétique de sorption dans la direction Tangentielle
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I1l.4. Conclusion

En s’inspirant de la littérature et a travers des études similaires visant la caractérisation du
comportement hygroscopique, ce chapitre a fait I'objet d’'un recensement des difficultés
rencontrées dans le but de mettre en place un plan d’expérience optimisé et efficace, dont
'objectif est d’isoler la part de variabilité due au patrimoine génétique. En effet, la difficulté
majeure de ce travail ressort de I'étendue de la variabilité que présente le matériau bois, et
qui peut, par ailleurs, masquer toute corrélation entre le comportement hygroscopique et le
patrimoine génétique de I'essence. Pour mener a bien cette étude, un dessiccateur a été
spécifiguement congu dans le respect des normes en vigueur.

Le temps expérimental a été optimisé par des pré-simulations du processus de diffusion
selon différentes configurations. Elles ont permis de définir le déroulement de I'expérience en
termes de nombre de paliers hydriques et en termes de géométrie des éprouvettes étudiées.
Finalement, les 13 mois d’expérience ont pris leur place dans les trois années d’études.

Durant les essais, les différentes teneurs en eaux relevées suite a chaque équilibre hydrique
ont permis de tracer les isothermes de sorption de chaque éprouvette. De méme, le suivi
des teneurs en eau a permis de caractériser expérimentalement les cinétiques de sorption.
Les résultats expérimentaux obtenus sont propres et riches en mesures, comparés a ce que
la littérature nous propose. lIs représentent la base de données exploitée dans la suite de ce
travail.
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Chapitre IV. Evaluation des parameétres de diffusion par méthodes inverses

Les chapitres précédents ont mis en évidence le lien de causalité entre I'hygroscopicité du
bois et les risques liés aux attaques biologiques. Les outils numériques permettent, en
occurrence, une estimation de I'état hydrique des ouvrages en extérieur et d’appréhender les
zones a haut risque biologique. La connaissance des conditions métrologiques moyennes de
'environnement de l'ouvrage considéré, permet, en appui des modeles numériques,
d’évaluer les champs de teneur en eau ainsi que leur évolution dans le temps, dés lors que
les parametres de diffusion sont renseignés.

La connaissance des parametres de diffusion est basée principalement sur la caractérisation
expérimentale. En effet, les cinétiques de diffusion ainsi que les isothermes de sorption,
propres aux matériaux, constituent une base indispensable pour I'évaluation de ces
parametres.

Le processus de diffusion est modélisé par une série d’équations aux dérivés partielles, dont
la résolution demeure complexe et nécessite 'emploi d’'une discrétisation (ici éléments finis)
tridimensionnelle. L’identification repose alors sur une analyse inverse minimisant I'écart
entre les calculs fournis par le modéle et les mesures expérimentales. Un algorithme
d’optimisation de type Simplex est alors associé au modéle direct de transfert de masse. Cet
algorithme utilise une fonction objective pour lui permet de converger vers un ensemble de
propriétés de transfert de masse. Dans le sens des moindres carrés, cette fonction objective
se définit comme I'écart entre les résultats expérimentaux et le modéle numérique. Dans ces
conditions, plusieurs stratégies peuvent étre approchées selon les plages expérimentales
introduites dans la procédure d’optimisation ; I'objectif a terme étant de comparer et d’isoler
les différents génotypes dans I'espoir d’'une sélection répondant au critere de durabilité
explicité précédemment.
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IV.1. Modéle de diffusion par éléments finis

IV.1.1. Modéle numérique

La modélisation du processus de diffusion (loi de Fick) se met en place en opérant une
analogie avec le processus de transfert de chaleur (loi de Fourrier) Figure 1V-1.

T+dT w+ dw

Isotherme Isotherme

¢ =—AgradT p= —ps-Dy gradT

Figure V-1 : Analogie entre le transfert thermique et Hydrique

Le Tableau IV-1 résume I'ensemble des équations qui régissent le processus de diffusion
hydrique et thermique, ainsi que les correspondances entre grandeurs et coefficients
analogues. Pour des raisons de simplicité, les équations sont décrites selon un processus de
transfert unidirectionnel.

Tableau IV-1 : Equations de transfert

Diffusion thermique

Diffusion hydrique

Densité surfacique de flux (Fourrier) : [ W.m?]

daT
= —/1—
¢ dx

Densité surfacique de flux (Flck) : [ kg.m2.s7]

dw
= — D _—
Pw PsPw dx

Conservation de I'énergie thermique :

i _af,ar
dt  ox\ ox

Conservation de la masse :

dw o ( awj
—=—| Dy—
dt ox OX

Echange superficiel :

zaa—lzh(Te—Tsuﬁ)

Echange superficiel :
ow
DW& =3 (Weq — Wsurf )
Weq : Teneur en eau d'équilibre (Isotherme

de sorption)
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£ masse volumique (kg/m?) p=1

C : Chaleur spécifique [J/kg.K] c=1

A Conductivité thermique [W/m.K] D,, [M?s]

Tqurf : Température surface d’échange [K] Wqyrt [KQ cau! KG materiau sec]

Te : Température ambiante [K] Weg [KQ e/ KQ materiau sec]

h : coefficient d’échange convectif [W/m2.K] S [mis]

Cette analogie offre la possibilité d’utiliser 'ensemble des outils de transfert de chaleur
proposé par le code aux éléments finis Castem. Ce dernier a été choisi comme plateforme
de développement. En effet, le calcul utilise une procédure qui permet une résolution d’'un
probléeme thermique transitoire. La stratégie adoptée consiste a présenter les équations
hydriques sous forme d’'une équation de diffusion thermique linéaire ou non linéaire. Le
traitement du probléme hydrigue a nécessité des développements spécifiques dans
'environnement Castem. Il s’agit d’'une adaptation de la méthode implicite de thermique
transitoire (Translin). La procédure « PASAPAS », habituellement utilisée en diffusion
transitoire, a été remplacée par des appels répétés a une procédure de résolution spécifique
s’inspirant de la procédure incrémentale TRANSLIN existante. Aprés chaque pas de
résolution, les propriétés matériaux sont réactualisées afin de prendre en compte un
comportement non linéaire. Dans un second temps, le post-traitement des résultats permet
de représenter les profils spatiaux des champs hydriques en fonction du temps. Par
intégration volumique des champs, la procédure calcule I'humidité moyenne dans
I'échantillon ; une donnée globale directement comparable au taux d’humidité mesuré par la
méthode gravimétrique. Ainsi, les données d’évolution d’humidité moyenne entrent dans le
processus d’optimisation.

IV.1.2. Discrétisation géométrique

Le maillage éléments finis permet une discrétisation du volume de I'échantillon. Pour étre le
plus représentatif de la réalité, le modéle prend en compte l'orientation des cernes via un
repére orthotrope cylindrique dont I'origine est positionnée au centre de la moelle virtuelle du
support, Figure IV-2. Ainsi, pour un point M donné, on considére un repere local, composé
de la direction longitudinale (paralléle au cceur), de la direction radiale (colinéaire aux cernes
de croissance) et de la direction tangentielle (tangente aux cernes de croissance).
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Figure IV-2 : Repére locale cylindrique orthotrope

IV.1.3. Conditions limites imposées

Les conditions aux limites imposées sont de deux sortes. Sur les faces étanchéifiées, des
conditions de flux normal nul sont imposées. Sur les surfaces libres d’échange hydrique, des
conditions convectives sont considérées. Les essais gravimétriques imposant des paliers
d’humidité relative, le taux d’humidité d’équilibre weq correspondant (via les isothermes de
sorption) est imposé et induit un flux hydrique entre l'air et la surface d’échange. Comme
indiqgué en Figure IV-3, les conditions initiales correspondent aux valeurs des premiers
équilibres atteints suite a la premiére mise en conditionnement de chaque éprouvette. Ceci
entraine une mise en place d’'un gradient hydrique entre les extrémités de I'échantillon et son
coeur tendant a s’équilibrer peu a peu jusqu’a atteindre un équilibre hydrique homogéne weg.

W (%)

10
9

To

Figure 1V-3 : Modéle directe de diffusion (diffusion uni-axiale)

IV.2. Méthode inverse pour I’évaluation des paramétres de diffusion

La méthode inverse est une méthode indirecte qui permet d’identifier les propriétés
inconnues. Déja mentionnée dans le premier chapitre, cette méthode se constitue de trois
étapes : I'essai expérimental, le développement d’'un modeéle mathématique ou numérique et
un algorithme de minimisation de I'écart entre les données expérimentales et le modéle. Elle
est exigeante du point de vue expérimentale mais rigoureuse en termes d’interprétation des
données. Les deux premiéres étapes, étant déja présentées au fil de ce manuscrit, nous
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présentons ici l'algorithme de minimisation d'écart « Downhill simplex method » dit le
Simplex.

IV.2.1. Méthode du Simplexe

Plusieurs méthodes de minimisation sont proposées dans la littérature. Parmi celles-ci, on
peut citer les méthodes de Gauss-Newton, de Levenberg-Maquaardt ou de Newton-
Rraphson (Kern 2002 ; Marquardt 1983 ; Méité et al. 2014). Elles s’appliquent aux fonctions
a une ou plusieurs variables.

Dans le cadre de notre étude, I'algorithme du Simplexe sera appliqué, et représente une
généralisation a plusieurs variables d’'une dichotomie, la variable inconnue étant remplacée
par un vecteur dont les composantes sont constituées de différentes variables a déterminer.
La méthode a été introduite par Nelder et Mead en 1965 et permet, contrairement aux autres
algorithmes, de déterminer les minima d’une fonction objective, sans aucune dérivation de la
fonction (Nelder & Mead 1965). Ainsi, pour des probléemes ayant peu de parameétres a
évaluer, cette technique reste parmi les plus performantes et robustes. Elle est également
appréciée par sa simplicité de programmation et son faible temps de calcul, critére qui a son
importance lorsqu’on connait les temps de résolution du modéle de transfert tridimensionnel.

Le principe du Simplex se résume a la mise en ceuvre d’'une figure géométrique a n
dimensions et (n+1) sommets, dit Simplex ; n étant le nombre de parameétres a identifier.
Chaque sommet correspond a une valeur de la fonction objective. Suite a de simples
transformations géomeétriques successives (réduction, extension de la figure), un nouveau
simplex est recherché dans le but de se rapprocher d’un minimum global. Les
transformations dépendent d’une série de comparaisons entre les valeurs de la fonction
objective correspondants aux sommets, et ce, afin de remplacer la valeur maximale par un
nouveau point fixe. Petit a petit, le simplexe se réduit en rapprochant les sommets jusqu’a
aboutir a un point de convergence.

Considérons X;(1an) sommets du simplex donnant comme fonctions objectives f(X;).
Systématiquement, il est proposé une hiérarchisation comme suit :

FX) < F(X,) << F(X) V-1

F(X,) et f(X,4+1) correspondent, respectivement, au minima et au maxima de la fonction
objective. Chaque étape du simplex consiste a remplacer le point X,.,, dont la fonction
objective est la plus forte (point le plus éloigné de la solution optimale), par un nouveau point
symétrique, d’un point intercalé entre ce dernier et le barycentre de la figure géométrique. Un
premier point est donc calculé de tel facon qu’il soit symétrique au sommet X,,,, par rapport

a X, et dont les coordonnées sont données par :

X, =(0+a)X —aX,, (usuellementa =1) V-2
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> Sif (Xf )< f (X1), on cherche une solution éloignée mais dans la méme

direction telle que :

X,=X+7(X; =X) (y>1,usuellementy =2) V-3

Dans ce cas ; soit f(Xg)< f(X¢) correspondant a une expansion du simplex, Figure V-4 :

X = X V-4

Figure 1V-4 : Expansion du simplex (KOUCHADE 2004)

Soit, on se limite au point X ; correspondant a une réflexion du simplex, Figure IV-5, se

traduisant par :

X=X, IV-5

Figure V-5 : Expansion du simplex (KOUCHADE 2004)
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> Sif(xf)> f(Xy), le simplexe demande a étre réduit. Cela se traduit par de

nouveaux points situés au centre des deux segments ‘Y, X ¢ ‘ et‘?, Xn+1‘ , tels que :

Xee =X +B(X ¢ - X) "
Xei =X - B(X§ - X)

Comme précédemment, soit f(Xgj)ou f(Xge)< f(X,), il s’agit alors d’'une contraction,
respectivement interne ou externe du simplex, Figure IV-6:

X

1:X

N+

ou X,,=X4 V-7

ce

Figure IV-6 : Contraction interne ( Xj) et Externe ( Xqe ) du Simplex (KOUCHADE 2004)

Soit, f(Xg)etf(Xge)<f(Xp), le simplex est rétréci, Figure IV-7. Seul le point le plus

proche du minimum est gardé, les autres seront remplacés par les milieux des segments tels
que :

Vie(2,n+1),v, =X, +o(X, - X,) V-8
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Figure IV-7 : Rétrécissement du simplex (KOUCHADE 2004)

Les points sont réordonnés selon I'inéquation (IV-1). L’algorithme est ensuite réitéré afin de
réduire pas aprés pas, la taille du simplexe jusqu’a obtenir son optimisation. Idéalement,
cette optimisation doit aboutir a une convergence unique. Cependant, selon le réalisme du
modele, on doit souvent se satisfaire d’'une minimisation de la géométrie du simplex.

IV.2.2. Schéma de détermination des paramétres de diffusion

Le schéma de détermination des parametres de diffusion est présenté en Figure V-8.

Jeux de parameétres
Initiaux

. o

Modele directe
Calcul pourle jeux de
parametre en cours

! 3

Fonction Objective

Données Ecart entre les données
expérimentales expérimentales et

numériques

Paramétres v Condition
optimisés " d’arrét

Figure IV-8 Schéma de détermination des parameétres de diffusion

Expérimentation ]

saJjaweled
ap xnal sap uonedIIPoN

L’algorithme du Simplexe est implémenté dans I'environnement éléments finis Castem. Dans
un premier temps, les paramétres initiaux sont choisis selon des données disponibles dans
la bibliographie afin de limiter le nombre d’itérations. Les différentes phases de
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l'expérimentation sont ensuite modélisées a l'aide du modéle direct. L’algorithme du
simplexe est ensuite mis en ceuvre jusqu’a sa convergence.

Selon la pertinence du modeéle employé, l'algorithme peut converger vers des minimas
locaux dépendants souvent de la géométrie initiale du simplexe. La robustesse de la
méthode nécessite donc de réitérer l'algorithme en choisissant plusieurs géométries de
simplexe initiales. La convergence vers une solution commune permet alors de valider les
parameétres identifiés.

IV.2.3. Fonction objective

La fonction objective a pour réle d’identifier I'écart ou « l'erreur » entre les données
expérimentales et celles de la simulation. Dans notre cas, les données sont I'évolution
temporelle de la teneur en eau moyenne, dans le sens des moindres carrés. Ainsi, pour

chaque instant t;, la teneur en eau expérimentale W, et numerique W, permettent de

définir la fonction objective de la fagon suivante :

F= ﬁ\/z:\il (\Nnum(ti) _Wexp (t| ))2 V-9

IV.2.4. Critéres d’arrét

L’arrét du processus d’optimisation est basé sur la recherche d’'un minimum de la fonction
objective. Le critere d’arrét peut alors s’exprimer de la fagon suivante :

F(X.1)<F, IV-10

F, est la valeur minimale de la fonction objective.

Cependant, la convergence parfaite de l'algorithme n’étant que théorique, le critére d’arrét
est basé sur une minimisation de la variation du vecteur inconnu entre deux pas successifs
d’optimisation. Dans notre cas, le critére d’arrét retenu est le suivant :

i+~ N
—=—1< Fm IV-11
Xi
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Fy, représente la valeur maximale de variation des parametres entre deux itérations

successives. Il s’agit d’'une variable d’adaptation du processus qui peut représenter, dans la
pratique, la robustesse de la méthode.

IV.3. Stratégie d’optimisation

L’objectif de lanalyse inverse est d’évaluer les paramétres de diffusion. Ceux-ci sont
caractérisés principalement par le coefficient Dy pour une diffusion linéaire et le coefficient

de non linéarité K s’il s’agit d’'une diffusion non linéaire. Plusieurs auteurs s’accordent sur le
fait que la diffusion dans le matériau bois et ses propriétés sont dépendantes de I'état
hydrique de I'instant. Cette non linéarité fera I'objet de discussions dans le cadre de I'analyse
des données expérimentales.

Egalement, la question des échanges hydriques convectifs fera I'objet d’'une caractérisation
globale. En effet, les échanges hydriques entre I'air ambiant et les fibres de bois en surface

des échantillons sont modélisés via le coefficient d’échange surfacique S, parametre plus

intrinséque aux conditions expérimentales controlées (flux d’air local, état de surface des
échantillons, etc.).

IV.3.1. Coefficient d’échange surfacique

Le dessiccateur intégre deux ventilateurs en partie supérieure assurant un brassage d’air
régulier. Une premiére série de simulations numériques, couplées a de I'analyse inverse, est
réalisée afin de vérifier que la vitesse locale du flux d’air correspond a un échange hydrique
direct entre l'air et la surface des échantillons. Dans un premier temps, nous considérons un
processus de transfert de masse linéaire afin d’isoler plus facilement, d’'une part, le
coefficient de diffusion et le coefficient d’échange surfacique, d’autre part. Comme indiqué
dans le Tableau IV-2, l'algorithme de simplex est mis en ceuvre en considérant deux séries
de parameétres initiaux (géométrie & 3 sommets et deux inconnues). Dans un premier temps,
seule la premiere éprouvette appartenant au premier génotype est considérée (G1-Epl).

Tableau 1V-2 Résultats des identifications

Do (M?/s) S (m/s) F
Identification 1 5.98 8.01E-01 3.5345E-05
Identification 2 5.98 7.92E-02 3.5345E-05

Les résultats mettent en évidence deux aspects significatifs. Le premier concerne le
coefficient de diffusion Do qui converge vers une valeur unigue, et ce, avec la méme valeur
de convergence de la fonction objective. Le second concerne le coefficient d’échange
surfacique S. Les deux procédures d’inversion induisent des valeurs trés différentes. Nous
pouvons en déduire qu’'a ce stade de notre étude, le coefficient d’échange surfacique
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présente un poids trés négligeable sur le processus d’inversion. D’ailleurs, au regard de la
Figure IV-9 dans laquelle sont comparées les cinétiques d’adsorption expérimentales et
numeériques, les deux valeurs de S conduisent aux mémes cinétiqgues simulées. Enfin, les
chemins d’évolution des paramétres de diffusion, durant les différentes étapes de
convergence, montrent une convergence identique du coefficient de diffusion mais associée
a une convergence trés différente de S, Figure IV-10.

S
B Dﬁdﬁﬁ—g—m——?\——ﬁ—\—ﬂ |
e, 2
20 4 -
8 I \ \ \ \ \
s 7? ‘ ! ! ! ‘
o T | |
5 | | Données expérimentales
(O] 10 o \7 . 7\
o | | |
& ‘ — — |dentification 1 ‘
- | — — |dentification 2 |
| | | | |
0 | | | | | | |
0 200 400 600 800 1000

Temps (h)

Figure 1V-9 : Evolution de la teneur en eau expérimentale et numérique
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Figure IV-10 Chemins d’identification pour Do et S
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Enfin, la sensibilité du parametre S est étudiée en réalisant une étude paramétrique du
processus d’adsorption. La Figure IV-11 montre qu’au-deld d'un coefficient d’échange
surfacique de 10°m/s, les résultats de simulation sont identiques et convergent vers la
mesure expérimentale avec une constance du coefficient de diffusion, Tableau I1V-3. Au-dela
de 10%m/s, cela correspond a imposer directement le taux d’humidité d’équilibre en surface
de I'échantillon (S — 00 m/s). Dans la suite de notre étude, nous nous placerons dans cette
configuration, Figure 12.

Tableau V-3 Résultats des identifications avec des valeurs différentes du coefficient d’échange

convectif
N Coefficient de Valeur de la
Valeurs du coefficient diffusion fonction objective F
d’échange (m/s) DO (m?/s)
10E-09 4.72E-05 2.24E-02
10E-08 4.72E-05 3.70E-03
10E-06 6.20E-11 3.64E-05
10E-03 5.98E-11 3.53E-05
Teneur en eau 5.98E-11 3.53E-05
imposée
S
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X _ -,
< ﬁﬁﬁj !‘/ | | ' |= = s=10E-9
§ 20— :* - *:* - *:* - *:* |= = S=10E-8
c 7@: o ‘ ‘ . |= = S=10E®6
s 16— == = S=Infini
3 oy | | .=
e Ty | e T | |
e I A et
—s -~ r | | | \
5 - | | | | |
T \ \ ‘ \ ‘ \
0 200 400 600 800 1000
Temps (h)

Figure IV-11 Influence du coefficient d’échange S sur l'identification des paramétres de diffusion
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Figure IV-12 Evolution de la teneur en eau expérimentale et numérique

IV.3.2. Coefficient de diffusion

Sur la base des résultats expérimentaux, plusieurs approches d’inversion peuvent étre
abordées. Il s’agit donc de choisir la meilleure qui permettra, par la suite, de différencier les
guatre génotypes. Dans cette section, deux stratégies sont étudiées. Le protocole
expérimental de caractérisation des parametres de diffusion consiste a définir un chemin
d’adsorption et de désorption par paliers d’humidité relative, et ce, sous des conditions
isothermes. Pour étudier le caractere non linéaire du processus de diffusion, la premiere
stratégie consiste a identifier les parametres de diffusion palier par palier. La seconde
stratégie consiste en une caractérisation globale intégrant lI'ensemble des paliers
d’adsorption et de désorption.

IV.3.2.1. Identification palier par palier

Cette partie fera I'objet de l'identification du coefficient de diffusion en se basant sur les
données expérimentales relatives a chaque palier. Suite a I'étude précédente, nous
considérons un coefficient d’échange surfacique infiniment grand. Les teneurs en eau initiale
et d’équilibre, relatives a chaque palier, représentent les conditions initiales et finales en
termes de simulation numérique. Chaque palier représente une variation limitée d’humidité,
nous considérons donc des cinétigues de diffusion linéaire par palier. En considérant la
méme éprouvette G1-Epl (Génotype n°l — Eprouvette n°l), le Tableau IV-4 présente le
coefficient de diffusion optimisé pour chaque palier ainsi que la fonction objective obtenue
aprés convergence du processus d’optimisation. Nous noterons que le premier palier n’est
qu’indicatif car I'état hydrique initial est mal défini en termes d’homogénéité de I'humidité
dans I'échantillon.
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Tableau V-4 Identifications linéaires palier - par palier

T
A”}gji@f - 6.08E-11 1.45E-04
13.4% - 45% 7.30E-11 5.04E-05
45% - 60% 5.00E-11 5.72E-05
60% - 77% 4.21E-11 1.03E-04
77% - 100% 4.68E-11 5.27E-04

100% - 77.8% 3.28E-11 3.78E-04
77.8% - 60.9% 5.35E-11 2.18E-04
60.9% - 45% 4.54E-11 2. 17E-04
45% - 13.4% 5.11E-11 1.11E-04

La reconstruction individuelle de chaque palier de la cinétique de sorption (adsorption et
désorption) est présentée dans la Figure 1V-13. Chaque couleur correspond a un palier, et
pour une lecture plus aisée, le méme code couleur sera employé par la suite de cette
section. Les résultats montrent que le modele reproduit fidélement les résultats
expérimentaux avec une trés bonne correspondance entre les cinétiques expérimentales et
numeérigues. En revanche, les valeurs et la variabilité du coefficient de diffusions identifiées
mettent clairement en évidence une dépendance avec la plage d’humidité relative étudiée,
signe d’'un comportement non linéaire du processus de diffusion.
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Figure 1V-13 Evolution de la teneur en eau expérimentale et Numérique - palier par palier

Pour prendre en compte cette non linéarité, une deuxieme identification est établie en
considérant un modéle non linéaire, avec un coefficient de diffusion qui dépend de I'état
hydrique du matériau. Les résultats sont présentés dans le Tableau IV-5. Nous noterons que
les valeurs de la fonction objective présentées, permettent seulement de comparer les deux
modeles sur la base du méme palier considére.

Tableau IV-5 Identifications non linéaires - palier par palier

Plages d’humidité Do (m?/s) K =
relative
Ambiante — 13.4% 2.34E-11 13.30 7.20E-05
13.4% - 45% 8.75E-11 -2.28 5.00E-05
45% - 60% 6.46E-11 -2.13 5.65E-05
60% - 77% 2.63E-11 3.42 1.05E-04
77% - 100% 2.96E-11 2.03 5.24E-04
100% - 77.8% 5.55E-11 -2.51 3.68E-04
77.8% - 60.9% 1.19E-11 9.68 1.97E-04
60.9% - 45% 1.47E-11 9.05 2.05E-04
45% - 13.4% 2.78E-11 8.23 9.35E-05
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Pour cette identification, la convergence de l'algorithme n’est pas établie. Le critére d’arrét a
donc été modifié sur la base des valeurs de la fonction objective obtenues lors de
l'identification précédente. Les chemins d’inversion, pour chacun des deux paramétres ainsi
que le coefficient de diffusion et le coefficient de non linéarité, sont présentés dans la Figure
IV-14. Il en ressort que, pour chaque palier, le systeme admet plusieurs solutions possibles
en fonction du couple Dy et K.

1x10® — L P
B | | | | | |
| | | | |
4 | N D I R
8x10™ | | | | |
" | B | | | | |
| | | | |
#10* e
| | )[ S B \
M |
010" L L B
0 a4 0 4 8 12 16

Dg (1E-11 m2/s) K

Figure 1V-14 Chemins d’identification Do et K pour les différents paliers

A titre de comparaison, la Figure IV-15 montre I'évolution du coefficient de diffusion pour
chaque plage d’humidités relatives correspondantes aux deux modeéles utilisés.
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Figure IV-15 Evolution du coefficient de diffusion avec I'état hydrique du matériau — palier par palier
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En se basant sur une comparaison des valeurs de la fonction objective obtenues lors des
deux identifications, on peut affirmer que le modéle non linéaire permet une meilleure
identification que le modéle linéaire.

En revanche, plusieurs couples de valeurs Do et K permettent de reproduire le méme résultat
pour chacun des paliers étudiés. Non seulement, ce constat remet en cause la robustesse
de la méthode mais rend aussi difficile, la comparaison des différents génotypes.

Un nouveau chemin hydrique est alors étudié intégrant la totalité de la plage d’humidité
relative avec un balayage complet du domaine hygroscopique.

IV.3.2.2. Identification en adsorption continue

Cette identification fait suite aux essais présentés précédemment. Les conditions hydriques
initiales de cette identification correspondent donc a I'état final précédent. L’ensemble des
échantillons ont, par conséquent, subi une isotherme compléte de désorption apres avoir
atteint ws correspondant a une humidité relative de 100%HR avant séchage jusqu’a la
stabilisation a 5% d’humidité interne. L’ensemble des génotypes est toujours placé dans le
dessiccateur dans lequel on impose une humidité relative de 100%HR. La Figure 1V-16
présente les résultats expérimentaux avant I'optimisation numérique. Nous remarquons,
dans un premier temps, des faisceaux de courbes permettant de discriminer les génotypes
avec, dans les cas extrémes, une différence de 5% sur I’humidité a saturation ws, paramétre
gue nous avons identifié comme étant un marqueur de durabilité complémentaire au
coefficient de diffusion.
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Figure 1V-16 Cinétiques de sorption selon la direction de diffusion

Sur la base de ces nouveaux essais, l'optimisation numérique est mise en ceuvre en
considérant une cinétique d’adsorption linéaire et non linéaire. Afin de comparer les
stratégies employées, I'identification est basée sur la cinétique de I'éprouvette (G1-Ep1l). Les
résultats sont présentés dans le Tableau IV-6
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Tableau V-6 Résultats des identifications sur palier unique

Modele Do (m?/s) K F
linéaire 6.28E-11 0 5.28E-04
Non linéaire 8.30E-11 -1.52 5.18E-04

Les paramétres de diffusion identifiés permettent de reproduire la cinétique numérique lors
d’un calcul direct, Figure IV-17.
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Figure 1V-17 Evolution de la teneur en eau expérimentale et numérique sur palier unique

Si la flexibilité du modele non linéaire permet un calage optimal se manifestant par une
minimisation de la fonction objective, en comparaison avec le modele linéaire, les chemins
d’identification (Figure 1V-18) révelent, de nouveau, un algorithme qui ne converge pas. En
effet, au fil de 'optimisation, méme si la valeur de la fonction objective présente un minimum,
les paramétres ne convergent pas. Ainsi, plusieurs couples de valeurs de Do et K peuvent
étre considérés comme solution.

Des identifications similaires sont établies a partir d’autres cinétigues des éprouvettes
appartenant au méme génotype. Les résultats des optimisations sont présentés dans le
Tableau IV-7. lls mettent en évidence une meilleure stabilité des solutions convergentes pour
le modeéle linéaire et montrent que I'algorithme employant un modeéle non linéaire présente
une faiblesse de robustesse de la méthode. Or, une bonne pertinence de la convergence
peut garantir une meilleure discrimination et sélection des génotypes en termes de
propriétés de diffusion.

Amine JAMAAOUI | Thése de doctorat | Université de Limoges | 2017 106
(@) BY-NC-ND | L | 1IN



Tableau V-7 Résultats des identifications sur palier unique

Modele Eprouvettes Do (m?/s) K
1 6.28E-11 0
Linéaire 2 6.03E-11 0
3 6.60E-11 0
1 8.30E-11 -1.52
Non linéaire 2 7.05E-11 -0.87
3 1.05E-10 -2.77

Les résultats des identifications linéaires sont encourageants du fait que les valeurs
obtenues sont comparables. Au contraire, les résultats obtenus lors des identifications non
linéaires sont dispersés. Cependant, le fait que l'algorithme ne converge pas vers une
solution unique de Do et K, ne permet pas de comparer les résultats. Car si on se référe au
chemin d’identification de la premiére éprouvette (Figure 1V-18), on constate que l'algorithme
non linéaire a également identifi€ un couple de valeurs proche de celles identifiées avec le
model linéaire. On peut donc en conclure, suite a ces constats, qu’une identification basée
sur une seule cinétique, serait insuffisante pour I'optimisation des parameétres de diffusion, et
ce, malgré la tres bonne correspondance entre les données expérimentales et les résultats

de la simulation.

£
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IV.3.2.3. Identification globale

Cette derniere identification consiste en un regroupement des résultats expérimentaux par
échelon d’humidité (adsorption et désorption) suivis de la seconde phase d’adsorption
continue. Ainsi, les paramétres de diffusion sont communs a chaque palier. La fonction
objective est calculée sur 'ensemble des données expérimentales. Il est cependant admis
que ces paramétres sont différents selon le sens de la diffusion (adsorption, désorption).

IV.3.2.3.1. Phase d’adsorption et de désorption

Sur la base de la méme éprouvette (G1-Epl), le Tableau IV-8 résume les parameétres
identifiés lors des identifications linéaire et non linéaire pour chacune des phases, adsorption
et désorption.

Tableau V-8 Résultats des identifications globales (phases d’adsorption et de désorption)

Modeéle Do (m?/s) K F
linéaire 5.02E-11 - 3.00E-04
Adsorption
Non linéaire 7.69E-11 -2.16 2.62E-04
linéaire 3.92E-11 - 3.32E-04
Désorption
Non linéaire 5.83E-11 -2.33 2.74E-04

Les coefficients de diffusion obtenus sont nettement plus importants pour la phase
d’adsorption que pour la phase de désorption, et ce, aussi bien pour un modeéle linéaire que
non linéaire. Quant aux coefficients de non linéarité, les valeurs identifiées restent trés
proches.

Une reconstruction des cinétiques d’adsorption et de désorption est présentée,
respectivement, en Figure IV-19 et Figure IV-20. Les données optimisées, insérées dans le
modeéle, montrent une interpolation trés satisfaisante des données expérimentales. Ce
résultat montre que la méthode employée permet une caractérisation des propriétés
intrinséques au matériau et non a la méthode d’optimisation employée.
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Figure 1V-20 Evolution de la teneur en eau expérimentale et numérique (désorption)

Les chemins d’identification, lors des phases adsorption et désorption, sont également
présentés dans la Figure IV-21. L’analyse de cette figure révéle une identification robuste en
employant un modeéle linéaire, ce qui n’est toujours pas le cas pour une approche non
linéaire. En fait, l'intégration d’'un plus grand nombre de données expérimentales contraint
d’avantage l'algorithme vers une convergence unique.
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Figure 1V-21 Chemins d’identification des paramétres de diffusion

IV.3.2.3.2. Phase d’adsorption et désorption confondues

Contrairement au paragraphe précédent, cette identification repose sur I'ensemble des
données acquis toute au long de I'expérimentation sans faire de distinction entre les phases
de désorption et d’adsorption. Ainsi, un seul jeu de parameétres est identifié, Tableau 1V-9.

Tableau IV-9 Résultats des identifications globales

Modéle Do (M?/s) K F
linéaire 5.42E-11 - 3.10E-04
Non linéaire 7.25E-11 -1.57 3.02E-04

Les valeurs obtenues se rapprochent relativement des valeurs identifiées lors de la phase
d’adsorption. Les valeurs de la fonction objective relative aux deux modéles sont également
trés proches. Les cinétiques expérimentales et numériques sont représentées dans la Figure
IvV-22.
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Figure IV-22 Cinétiques expérimentales et numériques

Les résultats de l'identification, proches des valeurs obtenues lors de l'identification établie
qgue sur la phase d’adsorption, sont dus au nombre de mesures expérimentales, plus
important durant cette phase.

Afin d’identifier des paramétres distincts vis-a-vis du sens de diffusion, il s'impose d’établir un
équilibre entre le nombre de données expérimentales relatives a chaque phase. Le premier
palier, correspondant a un conditionnement initial des éprouvettes, et le dernier palier,
couvrant une large plage d’humidité relative, sont abandonnés pour I'identification a suivre.

Les données relatives a chaque palier sont également équilibrées de facon a avoir le méme
nombre de mesures par palier. Des points expérimentaux sont donc éliminés de chaque
palier tout en gardant des intervalles de temps similaires entre chaque mesure. Les résultats
de lidentification établie sur la nouvelle base des données expérimentales, sont présentés
dans le Tableau IV-10 avec une représentation graphique en Figure 1V-23.

Tableau 1V-10 Résultats des identifications globales

Modéle Do (M?/s) K F
Linéaire 4.49E-11 - 2.74E-04
Non linéaire 6.21E-11 -1.59 2.68E-04
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Figure IV-23 Cinétiques expérimentales et numériques

En accord avec la synthése des différentes stratégies d’identification, (Figure IV-24 et Figure
IV-25), nous pouvons a présent conclure que I'optimisation globale permet d’aboutir a une
bonne caractérisation des propriétés de diffusion linéaire. Cette approche ne demande qu’un
coefficient de diffusion pour chaque direction d’orthotropie, et ce, indépendamment d’'une
phase d’adsorption et de désorption.
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Figure 1V-24 Evolution du coefficient de diffusion avec I'état hydrique (Modéle linéaire)
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Figure 1V-25 Evolution du coefficient de diffusion avec I'état hydrique (Modéle non linéaire)

IV.4. Conclusion. Stratégie d’identification retenue

En conclusion de I'étude précédente, et au regard du manque de robustesse vis-a-vis de
I'optimisation en diffusion non linéaire, seul le modéle linéaire sera, pour la suite de I'étude,
retenu. Reste a présent a retenir la stratégie d’identification commune a appliquer a
'ensemble des échantillons pour chaque génotype. L’arbitrage de la méthode repose
principalement sur la fonction objective, image de I'erreur effective entre le résultat de la
simulation et I'expérience. Le Tableau IV-11 résume les coefficients de diffusion utilisés pour
les différentes stratégies d’optimisation étudiées. La Figure 26 donne une visualisation
graphigue complémentaire.
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Tableau IV-11 Résultats des simulations numériques

Identification Phase Do (m?/s) F
. Palier par Adsorption 5.32E-11 0.37E-06
palier Désorption 4.87E-11
2 Palier unique Adsorption 6.28E-11 2.00E-05
Adsorption 5.02E-11
3 Globale 7.78E-06
Désorption 3.92E-11
4 Globale Adsorption et désorption 4.49E-11 8.06E-06
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Figure 1V-26 Cinétiques expérimentales et numériques

Par élimination, la stratégie du palier unique est écartée. Méme si la caractérisation palier
par palier donne le meilleur résultat en termes de fonction objective, elle posséde
l'inconvénient de proposer un coefficient de diffusion différent selon le palier, ce qui rend la
caractérisation non intrinséque. Reste enfin I'approche globale qui représente un bon
compromis. Avec une cinétique de diffusion commune en adsorption et désorption, la
méthode présente la meilleure optimisation en termes de fonction objective. Nous
retiendrons, par la suite, cette stratégie d’identification.
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Chapitre V. Caractérisation numérique du comportement hygroscopique

Ce dernier chapitre propose, dans un premier temps, une synthése du travail de
caractérisation expérimentale présenté précédemment. L’optimisation par méthode inverse
permet d’obtenir les propriétés d’isotherme de sorption et de diffusion hydrique. Le bilan
permet une sélection de génotypes en relation avec les criteres de durabilité annoncés en
début de cette étude. Si cette sélection peut demeurer subjective vis-a-vis des écarts de
paramétres annoncés, ce chapitre est complété par un travail de simulation numérique
mettant en scene les 4 génotypes dans une poutre de structure soumise au climat corrézien
d’Egletons.

V.1. Isothermes de sorption

Le protocole expérimental de caractérisation des isothermes de sorption, largement discuté
dans le deuxiéme chapitre, a duré 13 mois. L’identification des paramétres des isothermes
est basée sur une analyse inverse. Le modéle numérique repose sur l'approche
thermodynamique présentée dans le troisieme chapitre.

L’identification des paramétres du modéle thermodynamique passe par une minimisation de
Newton-Raphson. Le minima de la fonction est obtenu en rapprochant la fonction de son
développement de Taylor au deuxieme degré. Les parametres thermodynamiques ¢a et @q
ainsi que les constantes de calibration aa. et aq sont identifiés respectivement, pour la phase
d’adsorption et de désorption. Quant a la teneur en eau saturante ws, elle est commune aux
deux phases.

Pour chaque génotype, 35 éprouvettes sont testées. Lors des essais expérimentaux, 10
échantillons par génotype et par direction de diffusion sont étudiés. Le protocole est
complété, pour chaque génotype, de 5 éprouvettes supplémentaires pour lesquelles une
diffusion tridimensionnelle est appliquée (diffusion dans les trois directions d’orthotropie).
Ces derniéres serviront de témoins pour l'identification de la masse de la résine appliquée
sur les éprouvettes a diffusion uni axiale. L’évaluation des paramétres d’isotherme de
sorption repose donc sur deux approches :

e Une premiere modélisation est menée sur les éprouvettes non étanchéifiées.
Cependant, le nombre d’éprouvettes n’est pas assez grand vis-a-vis de la
signification des résultats. De plus, I'aspect orthotrope de la diffusion n’est pas étudié.

e La deuxiéme modélisation repose sur I'ensemble des éprouvettes appartenant au
méme génotype. Dans ce cas, nous supposons que les isothermes (équilibre
hydrique) sont indépendantes de la direction de diffusion.

Pour les deux approches, I'analyse inverse est appliquée a chaque éprouvette et non sur
une réponse moyenne du lot. La valeur moyenne ainsi que I'écart type en sont ensuite
déterminés, et ce, par génotype. Le traitement statistique des résultats permet d’obtenir une
isotherme moyenne caractérisant chaque génotype selon les deux modélisations proposées.
L’ensemble des résultats sont présentés ci-apres.
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Génotype n°1

Tableau V-1 Valeurs moyennes des paramétres du modéle thermodynamique

Parametres (*) Moyenne 1 | (*) Ecart type 1 | (*) Moyenne 2 | (*) Ecart type 2
0a 0.721 0.2% 0.707 1.1%
Pd 0.741 0.2% 0.724 1.3%
aa 1.419 0.9% 1.421 1.2%
ad 0.890 0.6% 0.933 4.8%
ws (%) 25.73% 0.195% 25.70 % 0.378 %

(*) l'indice 1 et 2 correspondent aux modélisations 1 et 2, respectivement.
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Figure V-1 Isothermes de sorption Expérimentales et numériques

Génotype n°2

Tableau V-2 Valeurs moyennes des parameétres du modéle thermodynamique

Parametres Moyenne 1 Ecart type 1 Moyenne 2 Ecart type 2
0a 0.724 0.7% 0.711 0.8%
@d 0.744 0.6% 0.729 0.9%
aa 1.363 1.3% 1.374 2.2%
ad 0.814 3.0% 0.850 4.6%
ws (%) 24.82 % 0.190 % 24.87 % 0.489 %
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Teneur en eau (%)

Génotype n°3
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Figure V-2 Isothermes de sorption Expérimentales et numériques

Tableau V-3 Valeurs moyennes des parameétres du modéle thermodynamique

Humidité relative (%)

Figure V-3 Isothermes de sorption Expérimentales et numériques
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Parametres Moyenne 1 Ecart type 1 Moyenne 2 Ecart type 2
0a 0.731 0.9% 0.724 0.7%
¢d 0.749 0.9% 0.741 0.7%
Aa 1.473 0.8% 1.457 1.2%
ad 0.981 1.4% 0.984 2.1%

Ws (%) 26.68% 0.301% 26.64 0.335%
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Génotype n°4

Tableau V-4 Valeurs moyennes des paramétres du modéle thermodynamique

Parametres Moyenne 1 Ecart type 1 Moyenne 2 Ecart type 2
Qa 0.73 1.0% 0.716 1.0%
©d 0.75 1.0% 0.734 1.1%
aa 1.47 3.0% 1.473 2.7%
ad 0.95 5.0% 0.983 5.6%

Ws (%) 27.29 0.45% 27.254 0.429%
K T
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Figure V-4 Isothermes de sorption Expérimentales et numériques

La comparaison des deux simulations révéle des valeurs des paramétres d’isotherme trés
proches. Les deux courbes d’isotherme de sorption reconstruites sont alors totalement
confondues. Ces résultats marquent, en outre, I'indépendance des isothermes vis-a-vis de la
direction de diffusion considérée. Par ailleurs, les isothermes, issues du modele
thermodynamique, reproduisent fidélement les résultats expérimentaux. Afin de comparer les
quatre génotypes, I'ensemble des isothermes obtenues sont réunis dans la Figure V-5.

Dans lI'ensemble, les isothermes de sorption des quatre génotypes sont bien distinctes.
L’écart entre les isothermes est plus important en haute humidité relative qu'en basse
humidité.

Le constat majeur qui ressort de cette caractérisation est le réle majeur de la teneur en eau
de saturation, ce qui la caractérise comme un indicateur clé de ce travail de sélection. En
effet, cette valeur représente la capacité maximale du matériau bois a absorber I'eau pour
une température donnée. Si nous comparons les quatre génotypes, un écart de plus de 2 %
sépare les isothermes extrémes, et ce, en faveur du génotype n°2, représentant l'isotherme
la plus basse. Cependant, on ne peut pas discuter des teneurs en eau sans mentionner la
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densité des génotypes. Ainsi, une évaluation de la densité de toutes les éprouvettes a été
effectuée.
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A \ \ \
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Figure V-5 Isothermes de sorption numériques

La densité moyenne relevée sur chaque génotype est présentée dans le Tableau V-5. Les
mesures ont été effectuées avant l'application de I'étanchéité. Le taux d’humidité a été
considéré comme homogene avec une valeur moyenne estimée voisine de 10%.

Tableau V-5 Densité des génotypes

Densité (kg/m®) - w=10%
Génotype
Moyenne Ecart type
1 523 54
2 550 31
3 531 32
4 491 28

Les valeurs de densité mesurées différent selon les génotypes. Ces résultats peuvent
expliquée les écarts entre les isothermes observées lors de la caractérisation, D’autant plus
gue plusieurs études ont abordé le lien entre les génotypes et leur densité, ou le lien entre la
densité et le comportement hygroscopique (cinétique de diffusion). Si on considére le
deuxiéme ou le quatrieme génotype avec, respectivement, la densité la plus importante et la
plus faible, ceci est donc bien concordant, Quant aux deux génotypes restants, les densités
relevées sont proche tandis que leur teneur en eau saturante différe.
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On retiendra donc, de cette partie, que les génotypes présentent des isothermes de sorption
bien distinctes et, qu’en revanche, lidentification des paramétres du modéle numérique
conduit & des parametres thermodynamiques trés proches avec des valeurs de teneur en
eau saturante distinctes. Dans un contexte de durabilité accrue de 'essence, notre intérét se
dirige donc vers le génotype n°2.

V.2. Diffusion hydrique

Autre jeu de paramétres clé de cette these, la caractérisation des coefficients de diffusion fait
l'objet de cette partie. En effet, si lisotherme de sorption renseigne I'état hydrique du
matériau a I'équilibre, il n’intégre aucune notion de temps ni d’amortissement. Les
isothermes de sorption permettent de définir I'état hydrique proche des surfaces d’échanges.
Les coefficients de diffusion permettent de quantifier la cinétique de transfert hydrique vers le
cceur des piéces en bois massif. Selon le génotype étudié, il est donc nécessaire de
déterminer les vitesses de transfert. Ainsi, la sélection se fera sur la base d’'une minimisation
des amplitudes hydriques (isothermes de sorption) et la capacité a déphaser et amortir le
front hydrique en direction du coeur de I'élément.

On rappelle que la détermination du coefficient de diffusion est basée sur la méme
expérimentation en profitant des protocoles d’obtention des isothermes de sorption mais en
mettant en place un protocole de pesée de chaque échantillon durant I'essai. La stratégie
d’analyse a été discutée avec une identification basée sur 'ensemble des paliers hydriques
en prenant en compte un coefficient de diffusion commun pour les phases d’adsorption et de
désorption. Selon ce protocole, 10 éprouvettes par direction de diffusion et par génotype ont
été testées. L’identification a été établie pour chacune d’elles. Un coefficient de diffusion
moyen en est déduit afin de reproduire, par simulations, les différentes étapes de l'essai
expérimental, et ce, pour chague génotype. Les résultats sont présentés ci-dessous.

Amine JAMAAOUI | These de doctorat | Université de Limoges | 2017 120

(@) sv-NC-ND | meN|



Génotype n°1

Tableau V-6 Valeurs moyennes des coefficients de diffusion

Parameétres Moyenne Ecart type
DL (m?/s) 1.92E-10 9.48E-12
Dr (m?/s) 9.29E-11 3.64E-12
Dt (m?/s) 4.36E-11 1.41E-12
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Figure V-8 Cinétiques de sorption dans la direction tangentielle
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Génotype n°2

Tableau V-7 Valeurs moyennes des coefficients de diffusion

Parameétres Moyenne Ecart type
DL (m?/s) 1.89E-10 4.95E-12
Dr (m?/s) 7.94E-11 7.24E-12
Dt (m?/s) 3.80E-11 1.34E-12
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Figure V-11 Cinétiques de sorption dans la direction tangentielle
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Génotype n°3

Tableau V-8 Valeurs moyennes des coefficients de diffusion - Génotype n°3

(@) sv-ne-np |

Teneur en eau (%)

Teneur en eau (%)

30

25+

20

15+

10+

54— — L — —

—— Simulation numérique
-+ Résultats expérimentaux

Parameétres Moyenne Ecart type
DL (m?/s) 1.92E-10 6.15E-12
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Dt (m?/s) 4.08E-11 1.89E-12
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Génotype n°4

Tableau V-9 Valeurs moyennes des coefficients de diffusion

Parameétres Moyenne Ecart type
DL (m3/s) 1.91E-10 1.01E-11
Dr (M?/s) 9.20E-11 4.00E-12
Dt (m2/s) 4.30E-11 2.45E-12
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Figure V-17 Cinétiques de sorption dans la direction tangentielle
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Comme attendu, selon la synthése présentée dans le Tableau V-10, nous notons les
différences de cinétiques selon les directions de diffusion. Les cinétiques sont beaucoup plus
rapides dans le sens longitudinal comparé au sens radial et, de fagon encore plus marquée,
au sens transversal.

Tableau V-10 Synthése des coefficients de diffusion pour les quatre génotypes

Direction Longitudinale Radiale Tangentielle
Moyenne | Ecarttype | Moyenne | Ecarttype | Moyenne | Ecart type
Ge”itype 1.92E-10 | 9.48E-12 | 9.29E-11 | 3.64E-12 | 4.36E-11 | 1.41E-12
Ge”gtype 1.89E-10 | 4.95E-12 | 7.94E-11 | 7.24E-12 | 3.80E-11 | 1.34E-12
Ge”gtype 1.92E-10 | 6.15E-12 | 8.94E-11 | 5.91E-12 | 4.08E-11 | 1.89E-12
Ge”gtype 1.91E-10 | 1.01E-11 | 9.20E-11 | 4.00E-12 | 4.30E-11 | 2.45E-12

Concernant la différenciation entre génotypes, nous relevons les points suivants :

e Dans la direction Longitudinale, les quatre génotypes présentent un processus de
diffusion similaire avec des coefficients de diffusion trés proches.

e Dans les directions radiale et tangentielle, nous constatons un effet génotype.
Effectivement, comme pour la teneur en eau saturante, le génotype n°2 présente un
processus de diffusion plus lent, et ce, confirmé avec I'écart type calculé. Les
génotypes n°l et n°4 présentent, quant a eux, des cinétiques plus rapides signe
d’'une plus faible inertie hydrique limitant, d’'une part, les effets d’amortissement des
variations climatiques tout en augmentant, d’autre part, le front de pénétration
hydrique augmentant ainsi la zone périphérique a risque des sections transversales.
Le génotype n°3 se positionne entre ces deux extrémes.

Finalement, en implémentant les coefficients de diffusion moyens dans I'outil de simulation,
nous obtenons les résultats présentés dans les Figures V-18 a V-20.
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Figure V-20 Cinétiques de diffusion tangentielles selon le génotype

Nous retiendrons que le comportement diffusif des quatre génotypes est distinct. Le
deuxiéme génotype présente, en plus d'une faible capacité de stockage hydrique, une faible
vitesse de reprise d’humidité. Ce sont deux propriétés majeures qui caractérisent le matériau
recherché dans ce travail. On obtient un matériau ayant une capacité relativement modérée
a monter en humidité et des coefficients de diffusion limitant les cinétiques de ré-
humidification. Le génotype n°2 présente donc un intérét majeur en proposant un milieu
moins diffusif permettant d’augmenter l'inertie hydrique, de limiter les amplitudes hydriques
tout en limitant le front de pénétration d’humidité. Non seulement, ce génotype limite les
instants et les zones propices aux attaques biologiques mais limite également les cycles de
retrait-gonflement qui peuvent étre également une cause de pathologie par déformations
excessives a long terme ou par fissuration due au caractére orthotrope du Douglas. Ce
dernier point est étudié par la suite.
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V.3. Retrait-gonflement

Le protocole expérimental integre la mesure des variations dimensionnelles. Les dimensions
sont mesurées entre les étapes de changement de conditionnement hydrique et la phase
d’équilibre hydrique, et ce, pour chaque palier et selon les trois directions de diffusion.
Cependant, afin de ne pas intégrer les effets d’hystérésis durant les cycles d’adsorption et de
désorption, seules les phases de désorption sont employées. Les risques de fissuration
concernant majoritairement le retrait des sections transversales, seuls les coefficients de
retrait-gonflement radial et tangentiel sont mesurés, Figures V-21 et V-22.
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Figure V-22 Variations dimensionnelles dans la direction tangentielle selon les génotypes
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Le coefficient de retrait est évalué pour chacune des éprouvettes. Les moyennes et écarts-
types sont présentés dans le Tableau V-11. Les résultats obtenus sont cohérents vis-a-vis
de la littérature. La comparaison par génotypes nous conduit & mettre en avant les points
suivants :

o |’effet des rayons ligneux est largement visible en mettant en avant un retrait radial
plus faible que le retrait tangentiel augmentant ainsi I'effet d’orthotropie du processus
de retrait-gonflement.

e La comparaison entre génotypes permet de mettre en évidence le génotype n°2 avec
des valeurs moyenne plus élevées que ce soit dans la direction radiale que
tangentielle.

Tableau V-11 Coefficient de retrait gonflement par génotype et par direction

. Retrait radiale (%/% de w) Retrait tangentiel (%/% de
Génotype w)
Moyenne Ecart type Moyenne Ecart type
1 0.16 0.01 0.23 0.04
2 0.19 0.02 0.30 0.02
3 0.16 0.02 0.27 0.03
4 0.18 0.01 0.22 0.02

Ce dernier point nous oblige a nuancer les conclusions faites sur les propriétés de diffusion ;
a savoir 'augmentation de l'inertie hydrique et la limitation de I'amplitude hydrique. En effet,
d'un cété, les amplitudes sont moindres mais le retrait-gonflement contrebalance cet effet.
D’ailleurs, si nous considérons I'ensemble du domaine hygroscopique, la déformation radiale
maximale atteinte donne le génotype n°l en téte. Le génotype n°4 ferme la marche mais
suivi de prés par le génotype n°2. Ainsi, nous pouvons en conclure que le génotype n°2 sera
sélectionné pour son comportement hydrique en termes de limitation des risques d’attaques
biologiques et non pour des propriétés de retrait-gonflement.

V.4. Application a un élément structurel a I’échelle 1

L’étude menée jusqu'a présent a permis une hiérarchisation des génotypes selon les
propriétés et les cinétiques de diffusion et de sorption. Afin de rendre cette étude proche
d'une réalité structurelle, cette partie présente une simulation du comportement
hygroscopique d’éléments structuraux placés dans un climat réel, celui relevé sur le site
d’Egletons.

La géométrie étudiée prend la forme d’'une poutre en bois massif d’'une portée de 3.2 m et
une section transversale de 80x180 mm2. Comme indiqué en Figure V-15, nous
supposerons que la direction radiale est orientée selon la hauteur.
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L’environnement climatique a été enregistré sur une période de 12 mois conseécutifs au
niveau de la zone expérimentale du campus d’Egletons. L’extrait des enregistrements est
présenté dans la Figure V-24.
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Figure V-24 Conditions climatiques relevées a Egletons

Contrairement aux caractérisations précédentes réalisées sous conditions isothermes, cette
simulation prend en considération les variations de la température de I'ambiance. Ainsi, les
hypothéses retenues sont les suivantes :

e A défaut d’avoir caractériser les isothermes partielles, une isotherme moyenne entre
adsorption et désorption est utilisée. Ces conditions correspondent a négliger les
effets d’hystérésis.

e Latempérature a une influence directe sur 'humidité de saturation ws.

e Latempérature n’a pas d’influence sur le coefficient de diffusion.
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e Le coefficient d’échange convectif est le méme pour toutes les six faces exposées. Il
est constant durant toute la période simulée.

Le Tableau V-12 présente, par génotypes, les paramétres moyens des isothermes de
sorption retenus pour les simulations.

Tableau V-12 Paramétres des isothermes de sorption moyenne (adsorption et désorption)

. Génotype
Parametres 1 > 3 2
@ 0.72 0.72 0.73 0.73
a 1.18 1.11 1.22 1.23
Ws 25.70 24.87 26.64 27.25

Ces valeurs sont employées pour le calcul de la teneur en eau d’équilibre moyenne de
sorption en fonction de 'humidité relative. La correction de la teneur en eau de saturation,
vis-a-vis de la température, est donnée par I'expression suivante (Merakeb et al. 2009):

W, (T) =W, (0) — (1.086E * V-1

Dans cette équation, la température est exprimée en °C. W,(0) représente 'humidité de

saturation de référence a 0°C. Des isothermes moyennes peuvent donc recalculées a
différentes températures, Figure V-25.

30 — _ o —— — — — — — —
B Hystérésis 10°C |
~ 25 | de sorption —— 15°C | | _
> —-— -5°C — 20°C | | !
3 20— o —— 25°C 1 —
S 15 — 5°‘C T 30°C | ~ - 7:
810 — — e — = = == = = -
2 ] | | | |
A N e N A
| | | | |
’ | T
0 20 40 60 80 100

Humidité relative (%)

Figure V-25 l'effet de la température sur les isothermes de sorption — Génotype 1

Le model de diffusion orthotrope ainsi que I'environnement de calcul, présentés dans le
chapitre précédant, sont utilisés dans les simulations a venir. Les paramétres de diffusion,
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utilisés pour alimenter le modele, correspondent & ceux présentées dans le Tableau V-10, et
le Tableau V-12. Le coefficient d’échange surfacique est fixé a 10E (m/s).

Le maillage éléments finis, présenté en Figure V-26, est divisé en plusieurs volumes afin
d’afficher des coupes transversales (S;i) permettant d’évaluer les gradients hydriques. Pour
prendre en compte les variations climatiques quotidiennes, le pas de temps de calcul est fixé
a une heure. La simulation compléte correspond a une période d’'un an représentant 60
heures de temps de calcul pour chaque génotype. En termes de conditions initiales, le
champ d’humidité est fixé a 18%. Les teneurs en eau moyenne, issues des simulations
finies, sont présentées pour chacun des génotypes en Figure V-27.

S8

Figure V-26 Le maillage éléments finis
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Figure V-27 Teneur en eau moyenne durant la simulation pour les quatre génotypes

Il en ressort un comportement bien distinct notamment aprés la période I'hiver ou les écarts
sont conséquents. Cette étude de teneur en eau moyenne, méme si elle reste peu
significative a cette échelle, permet de recenser les périodes extrémes ; soit I'état hydrique
des poutres est au plus sec (mi- septembre) ou au plus humide (mi-février), périodes pour
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lesquelles les poutres sont sujettes a un grand potentiel de risques fongiques et de
fissuration. Cependant, focalisons-nous sur la période humide.

Si nous prenons comme exemple le génotype n°1, La Figure V-28 présente la distribution du
champ hydrique pendant la période humide (mi-février) selon des sections transversales
réparties le long de la poutre (par symétrie, seule la demi portée de 1,60m est présentée).

160 cm 26

30cm
6cm

26

22

| 22
18

(%)

Figure V-28 Distribution du champ de teneur en eau dans la poutre — Génotype 1

Nous observons que la diffusion longitudinale n’a d’effet que sur les dix premiers centimétres
proches de l'about de poutre. En effet, selon les conditions initiales choisies, 'humidité
interne au niveau des abouts de poutre est supérieure au seuil critique de 20%. Ce constat
peut expliquer la dégradation souvent rencontrée au niveau des appuis justifiant souvent des
débords de poutre au-dela des magonneries.

Cependant, pour une surface située a 30 cm du bord ou & mi- portée, la distribution des
champs hydriques est homogéne. Nous nous focalisons donc sur la section transversale a
mi- portée.

Une présentation comparative des états hydrique des quatre génotypes fait I'objet de la
Figure V-29 et Figure V-30, pour les périodes respectives seche et humide. Deux échelles
distinctes sont proposées afin de faciliter la lecture et pour positionner le seuil critique a 20%.
Aprés analyse des résultats, nous notons les points suivants :

— En septembre, aprés une période de deux mois ou les conditions climatiques
extérieures font que les poutres entament un processus de séchage, peu de
différences sont constatées entre celles-ci en termes de distribution de la teneur en
eau dans la section.

— Le cceur de la poutre, avec une teneur en eau initiale de 18%, ne voit son état
hydrique évoluer que de 1% (zone orange).

— Une légére différence est également constatée par rapport a la taille de cette zone, et
ce, en faveur du génotype n°1.

— Au bord des sections étudiées et en dehors des premiers millimétres, I'état hydrique
du matériau a considérablement évolué (10 % dans toute la partie bleu clair).
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— Aprés la saison d’automne et une mi saison de I'hiver, la teneur en eau moyenne des
poutres est a son maximale. Vis-a-vis du seuil de 20%, une étude de la distribution
des champs hydrique, dans la section des poutres pendant cette période, s’avére

primordiale.
W (%)
W (%) W (%) <17.7
W (%) <17.6 <17.6 >5.95 W (%)
<17.5 >567
>5.81
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5 17
€
3
S 16
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= 12
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i . Génotype 3
Génotype 1 Génotype 2

Figure V-29 L’état hydrique dans la section de coupe située a mi longueur des poutres, durant la
période de mi-septembre
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Figure V-30 L'état hydrique dans la section de coupe située a mi longueur des poutres, durant la
période de mi-février
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Pour linterprétation a venir, on utilisera le terme « zone a risques » pour toute humidité
supérieure au seuil critique de 20% (orange et rouge). La comparaison des quatre génotypes
révele de grandes différences au niveau de la taille de cette zone a risques :

— La zone a risques est beaucoup plus importante pour le génotype n°4, en
comparaison du génotype n°2 pour lequel elle est limitée a une bande dont la largeur
n’excéde pas quelques millimétres en périphérie de la section.

— Un second constat, qui n’est pas le moindre, ressort également de cette figure. I
s’agit de la zone qui occupe la partie centrale de la section au cceur de la poutre. En
effet, on peut constater que I'état hydrique de cette zone (initialement a 18 %
d’humidité), ainsi que sa taille, pour le génotype n°2, n’évolue guére au grés du
temps et des cycles hydriques. Nous pouvons en déduire que le front hydrique n’a
pas pu atteindre cette zone. En revanche, le génotype n°4 présente un front hydrique
qui peut atteindre le coeur avec cependant un niveau d’humidité en dessous de 20%.

Si cette premiére simulation ne concerne qu'une année de conditions réelles, nous
proposons, a présent, de pousser la simulation a 4 années. Pour des raisons de
simplifications, la premiére année climatique est répétée a l'identique 4 fois. La teneur en
eau moyenne calculée, est présentée en Figure V-31.

22 —1— Génotypel || | | |

— Génotype 3

— Génotype 2

— Génotype 4

Teneur en eau (%)

Date

Figure V-31 Teneur en eau moyenne durant la simulation pour les quatre génotypes

Suite a ces résultats, on constate un léger écart entre la teneur en eau moyenne calculée
durant la premiére année et celles des années suivantes. La Figure V-32 donne les résultats
obtenus pour le génotype n°2. Comme nous savons que la période a haut risque est
localisée en février, nous proposons, en Figure V-32, une projection du gradient hydrique sur
une section transversale prise a mi- portée.
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Figure V-32 L’état hydrique a mi longueur des poutres en février pour 4 années successives
(Génotype n°2)

Cette figure met en évidence l'effet de I'état hydrique initial imposé sur les résultats de
simulation, notamment durant la premiere année. On constate également que cet effet
s’estompe pratiquement a partir de la deuxiéme année de simulation pour laquelle le coeur
retrouve un certain équilibre entre les saisons seche et humide. On propose donc, par la
suite, une comparaison de I'état hydrique sur la méme section pour chacun des génotypes,
Figure V-33.
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Figure V-33 Comparaison de I'état hydrique des 4 génotype en février de la 4™ année
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Une trés légére différance est constatée entre I'état hydrique de la section durant la premiére
et la quatrieme année. Ce constat est dd au fait que la teneur en eau imposé initialement soit
proche de la teneur eau d’équilibre du cceur de la section. Par conséquence, les conclusions
de la Figure V-30 restent valables suite au 3 années supplémentaires de simulation. Ces
résultats nous permettent, par ailleurs, de chiffrer 'épaisseur de la zone a risque, Tableau
V-13.

Tableau V-13 Comparaison de la taille de la zone a risques fongique

Génotype Zone Zgiﬂgﬁ (mm)
Hauteur Largeur
1 22 11
2 8 5
3 24 13
4 28 15

a

Nous observons aisément que le génotype n°2 se distingue avec une zone a risque
n’excédant pas 10mm avec des écarts importants de plus de 20mm avec le génotype n°4.

V.5. Conclusion

Ce dernier chapitre expose I'ensemble des résultats obtenus suite aux analyses inverses
basées sur les données expérimentales obtenues des chapitres précédents. Les
identifications portent sur les isothermes de sorption, le processus de diffusion et le
phénomeéne du retrait gonflement.

Concernant les isothermes de sorption, l'identification a pu mettre en évidence l'effet du
génotype a travers des valeurs des paramétres thermodynamique ¢a et ¢q4, des constantes
de calibration a, et ag similaires. Concernant les teneurs en eau saturante, nous avons noté
des distinctions représentatives selon les génotypes. Finalement, le génotype n°2 présente
une isotherme bien plus basse que les autres clones.

L’identification des parameétres de diffusion a également permis de mettre en évidence
simultanément, l'effet de la direction de diffusion et l'effet du génotype. En effet, les
parameétres different d’une direction a I'autre, mais également d’'un génotype a 'autre, hormis
dans la direction longitudinale ou les valeurs des coefficients de diffusion sont comparables.
Le génotype n°2 s’est également démarqué des autres en affichant les coefficients de
diffusion plus faibles dans les directions radiale et tangentielle.

L’étude du phénomeéne du retrait gonflement a également révélé I'effet de la direction et du
génotype. Dans le cas du retrait-gonflement radial et tangentiel, le génotype n°2 se distingue
des autres par des coefficients de retrait-gonflement plus marqués.

Les paramétres obtenus ont été employés pour des simulations de poutres en bois massif a
échelle 1 sous conditions climatigues réelles. Elles sont basées sur des conditions
météorologiques relevées sur le site d’Egletons. Les résultats des simulations ont permis
une visualisation de la distribution des champs hydriques dans différentes sections de

chaque poutre. En se référant au seuil critique de teneur en eau (20%), nous avons évalué
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I'épaisseur de cette zone a risques. Nous montrons ainsi que le génotype n°2 est le mieux
adapté pour une utilisation structurelle sous conditions hydriques sévéres. Cependant, cette
conclusion repose principalement sur la notion de durabilité biologique vis-a-vis du
comportement hygroscopique. Du fait que le génotype n°2 présente des coefficients de
retrait-gonflement plus marqués, les éléments structuraux seront le siége de contraintes
hydriques plus importantes apportant des risques de fissuration durant les phases de
désorption. Cependant, si le risque de fissuration en surface est réel, I'épaisseur
périphérique pour laquelle les variations hydriques sont marquées restent faibles (inférieures
a 10mm) pour ce génotype. Ceci limite le potentiel de propagation des fissures dans
I'épaisseur des poutres.
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Conclusion

Ce travail de doctorat a permis de mettre en évidence un comportement hygroscopique
distinct vis-a-vis du patrimoine génétique de I'essence Douglas étudiée, un comportement
distinct selon le génotype qui se traduit par une grande différence au niveau de la profondeur
de la zone a risques vis-a-vis d’attaques biologiques.

En considérant les besoins physiologiques pour un développement optimal des agents
fongiques, nous avons proposé dans ce travail d’accroitre le degré de durabilité naturelle de
'essence en travaillant sur le potentiel que peut offrir la diversité génétique. Une approche
qui peut se voir comme une alternative au produit de préservation encore considéré comme
nocif que cela soit vis-a-vis de I'environnement ou de la santé publique.

Quatre génotypes ont été étudiés. Prélevées sur une parcelle expérimentale située en
Corréze, des aiguilles ont été caractérisées génétiguement grace a des microsatellites
identifiés chez le douglas afin de vérifier que leur patrimoine génétique est distinct. Plusieurs
éprouvettes ont été usinées a partir des arbres abattus appartenant a ces quatre génotypes.
Le comportement hygroscopique de chacune d’elle a été caractérisé en termes d’isotherme
de sorption et de cinétique de diffusion, et ce, pour les 3 directions d’orthotropie. Un
dessiccateur, adapté aux besoins de ce travail, a été réalisé, offrant des relevés propres et
riches en mesures.

Grace a une analyse inverse, les parametres hygroscopiques ont été identifiés en se basant
sur les résultats expérimentaux et un modéle numériqgue de diffusion 3D associé a un
algorithme d’optimisation de type Simplexe.

Les paramétres hygroscopiques, en termes d’isotherme de sorption et de processus de
diffusion, sont finalement identifiés pour chacune des éprouvettes. Les résultats pour chaque
génotype, ont permis d’établir un ordre hiérarchique des génotypes en fonction d’'un
comportement hydrique limitant la teneur en eau saturante et les vitesses de sorption.

Sur ces critéres, le génotype n°2 se retrouve ainsi en téte de la liste. En se basant sur le
seuil critique de développement fongique et des simulations sous conditions
météorologiques réelles, nous avons pu comparer les zones périphériques a risques selon
les génotypes avec des différences trés marquées.

Le phénoméne de retrait gonflement a également été étudié. La caractérisation des
coefficients de retrait gonflement a révélé, la encore, I'effet du génotype. En revanche, le
deuxiéme génotype présentant un comportement hydrique limitant, affiche un coefficient de
retrait gonflement plus important que les autres génotypes. Le génotype n°2 présente donc
un potentiel de retrait-gonflement supérieur aux 3 autres génotypes. Cela, lui confere plus de
potentiel de fissuration. Cependant, cette conclusion mérite d’étre atténuée par le fait que la
cinétique de fissuration est également liée aux variations d’humidité. Or, le génotype n°2
présente des zones limitées a fort gradient hydrique, limitant ainsi les fissures en profondeur.

Ce travail de thése ne permet cependant pas de conclure, de fagon certaine, sur cet aspect.
En effet, les risques de fissuration demandent a développer une stratégie de modélisation
couplant, comportement hydrique (transfert d’humidité et de température) et mécanique
(comportement en fluage a long terme) tout en faisant une étude sur les risques de
fissuration (mécanique de la rupture sous conditions climatiques en lien avec les propriétés
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de fissuration des différents génotypes). Ce travail est une premiére étape qui demande
donc a étre complété.

En termes de perspectives, nous pouvons également nous poser la question de la variabilité
des effets génétiques sur la région de croissance. Notre travail s’est focalisé sur un lieu de
culture. Mais comment se comporteraient ces mémes génotypes élevés dans une autre
région (Auvergne ou Bourgogne par exemple) ? Cette question va au-dela de ce travail de
these mais pose la question du changement climatique actuel qui peut rebattre les cartes en
termes de régions climatiques optimales pour cette essence.
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EN 335 : Durabilité du bois et des matériaux a base de bois - Classes d'emploi : définitions,
application au bois massif et aux matériaux a base de bois.

EN 350-1 : Durabilité du bois et des matériaux dérivés du bois - Durabilité naturelle du bois
massif - Partie 1 : guide des principes d'essai et de classification de la durabilité naturelle du
bois.

EN 350-2 : Durabilité du bois et des matériaux dérivés du bois - Durabilité naturelle du bois
massif - Partie 2 : guide de la durabilité naturelle du bois et de I'imprégnabilité d'essences de
bois choisies pour leur importance en Europe.

NF EN ISO 483 : Plastiques - Petites enceintes de conditionnement et d'essai utilisant des
solutions aqueuses pour maintenir 'humidité relative a une valeur constante.

NF ISO 12571 : Performance hygrothermique des matériaux et produits pour le batiment -
Détermination des propriétés de sorption hygroscopique.
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Résumé

Au regard des ouvrages bois du Génie Civil placés en extérieur, les problématiques de
durabilité sont principalement liées aux risques d’attaques biologiques tempérées par les
conditions d’humidité environnementale. Naturellement durable en classe de risque 3,
l'utilisation du Douglas demande des traitements particuliers et complexes sous des
expositions plus séveres a 'humidité, et ce, avec des impacts environnementaux plus ou
moins marqués. Dans le cadre de la chaire ‘Ressources Forestiéres & Usages du Bois’ mise
en place par I'Université de Limoges et en partenariat avec I'INRA d’Orléans, le PIAF et
I'Institut Pascal de Clermont-Ferrand, nous présentons une approche originale avec comme
objectif d’accroitre ce degré de durabilité naturelle afin de limiter le recours systématique aux
traitements de préservation. Cette approche de la durabilité propose une transversalité entre
patrimoine génétique des différentes familles de Douglas et la durabilité en structure en
employant, comme ‘marqueur’, le comportement hygroscopique du matériau. L’objet de ce
travail consiste a caractériser les propriétés hygroscopiques de quatre génotypes de
Douglas et, plus précisément, les propriétés de diffusion hydrique et d’isothermes de
sorption. Cette étude statistique alimentera une base de données dont 'ambition est d’isoler
un génotype en lien avec des caractéristiques d’inertie hydrique limitant, a la fois, les pics
hydriques et la pénétration du front hydrique dans les éléments massifs structuraux.

Mots-clés : Bois, durabilité naturelle, comportement hygroscopique, patrimoine génétique.

Abstract

For exterior civil engineering works, durability issues are mainly linked to the risks of
biological attacks tempered by environmental moisture conditions. Douglas fir, which is
naturally sustainable in risk class 3, requires complex treatments when it is exposed to
severe moisture condition, a treatment which have significant environmental impacts that
remains marked even today. In the context of the Chair, 'Resources Forestiéres & Usages du
Bois' created by the University of Limoges and in partnership with the INRA of Orléans, the
PIAF and the Pascal Institute of Clermont Ferrand, we present an original approach whose
objective is to increase this degree of natural durability, and to limit the systematic use of
preservation treatments. This approach to durability proposes a coupling between the
genetic heritage of different Douglas families and the structural durability by using, as a
'marker’, the hygroscopic behavior of the material. The aim of this work is to characterize the
hygroscopic properties of four Douglas genotypes, and more precisely, the properties of
water diffusion and sorption isotherms. This statistical study feeds a database with the
objective is to isolate a genotype in relation with limiting hydric-inertia characteristics, both
the water peaks and the penetration of the water front in the structural massive elements.

Keywords : Wood, natural durability, hygroscopic properties, genetic heritage.
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