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Contexte et objectifs

Le bois, en tant que matériau de constructionJeshatériau pertinent tant pour les batiments
neufs que pour la rénovation d’anciennes batissegatrimoine bati montre que le bois permet
de concevoir des monuments sains et durables. tBotefois estimer les durées de vie ou
proposer des méthodes d'entretien ou de rénovdtiest, nécessaire de poursuivre les efforts
de recherche pour comprendre les mécanismes disssinent physique du bois et leurs effets
sur ses propriétés hygro-mécaniques a I'échelfmsleonstituants. Des études ont montré une
diminution de la matiere cellulosique dans le vibois par rapport au bois neuf, ainsi qu'une
diminution de la teneur en lignine (Krandkzal. 2016). De méme, les vieillissements naturel
ou artificiel induits par des traitements thermigjui bois entrainent une diminution de la
teneur en humidité a I'équilibre et une meilleutgbdité dimensionnelle du bois en raison de
la diminution des sites d’adsorption dans les awipolymériques des parois cellulaires
(Murataet al. 2013). Par ailleurs de nombreuses études ont été&as pour développer des
procédés industriels de chauffage permettant idettildes bois de construction de faible
durabilité en les rendant plus résistants aux aésgle champignons et améliorant ainsi leur
résistance a la dégradation. Ceux-ci varient amdsrde température (généralement a haute
température entre 160°C et 280°C), de durée etclewr (gaz, vapeur d'eau, huile...) (Esteves
et Pereira 2008). Plus la température de traitemsrglevée (et plus la durée du traitement est
longue), plus la stabilité dimensionnelle du baisgrande (Inargt al. 2009; Endat al. 2016).
Cependant, l'intensité de ces traitements affatblitsidérablement les propriétés mécaniques
des bois tels que la résistance a la flexion et @ompression, la rigidité et la résistance au
cisaillement (Candelier 2016). Les traitementsrthigues a plus basse température pourraient
étre une alternative pour améliorer la résistantzedggradation biologique sans affaiblir les
propriétés mécaniques du bois. Ils pourraient @égate permettre de simuler le vieillissement
naturel étant donné que le bois ancien est cers@lés « stable » que le bois neuf.

Le but de cette étude est d'évaluer la relatiomeelst perte d'eau et le comportement
hygroscopique de la structure de la paroi cellalavant et apres un traitement thermique
modéré. Par conséquent, la relaxométrie par résenaagnétique nucléaire du protdhl (
RMN) est utilisée pour détecter I'eau liée dansple®is cellulaires du bois. Cette méthode
gagne en popularité dans le domaine de la rechearhelle est non invasive, non destructive
et permet d'étudier le méme matériau soumis ardiftés sollicitations. Ici, nous étudions I'état
de I'eau adsorbée sur les parois cellulaires dsi dpéice a la relaxométrie RMM & faible
champ (LF). Cette technique a montré une bonnesgioécen termes d'identification et de
quantification de I'eau dans les parois et les hsyaes cellules du bois (Arauvgbal. 1994).
Des études récentes (Bonnet al. 2017) utilisant des spectres de corrélationTd
bidimensionnels (2D) ont montré la présence de demxposants de I'eau liee (B et C sur la
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Fig. 1) dans la plage hygroscopique. Cette teclenmprmet donc de corréler les changements
observés dans la teneur en eau (pour chaque tymi diée individuellement) avec les
changements physiques et chimiques qui ont lieuokjactif parallele de cette étude est de
comparer ces changements entre des échantilldmsiside feuillus historique et moderne.

Matériel et méthodes

Les expériences ont été effectuées sur des boisuilkis, un chéne moderne et un chéne
historique. La densité des échantillons est dek§4®® pour le chéne moderne et de 480 ky/m

pour le chéne historique. De petits échantillonbaie de 1 crhont été préparés a l'aide d'une

scie a ruban. lls étaient tous exempts de défaigiblas et soumis a un cycle commun

d'adsorption-désorption. Toutes les expériencegtintéalisées sur un cycle d'adsorption (a
partir de 2% d'humidité relative (HR)) afin d'évitBinfluence de I'hystérésis dans les

phénomenes observés.

Les traitements thermiques ont été effectués darfisur a une température de 120°C pendant
24 heures. Avant le traitement thermique, les &illars ont été conditionnés a une humidité
relative de 65%, 20°C et analysés par RMN 2D Aprés le traitement thermique, les
échantillons ont été a nouveau conditionnés a 65%0208°C avant la seconde analyse RMN.
Trois échantillons ont été pris en compte pour akazps afin de tenir compte de la variabilité
du bois et de tester la reproductibilité et la tép#ité de la méthode utilisée.

Les déformations hydriques sont aussi détermindagda d’'un comparateur et sont mises en
relation avec la teneur en eau du bois avant éisaler traitement thermique. Les résultats
obtenus ne sont pas présentés dans cet article.

Premiers résultats et discussion

Les spectres de corrélation-T> montrent le signal des atomes d'hydrogene détevtd# et
apres traitement thermique sous forme de pics (BiglLes temps de relaxation &t T
permettent de caractériser ces pics en donnanindietion sur I'environnement local des
protons détectés. Le pic désigné par la lettre Bespond aux atomes d'’hydrogéne des
molécules du bois. En effet, le court temps dexeglan T et le long T donnent un ratio T>
élevé, ce qui indique une faible mobilité des ateeteest la signature de molécules relativement
rigides (Bonnett al. 2017). Les pics B et C présentent un rappgilinférieur a celui du pic

D, révélant une plus grande mobilité de ces atafiiggirogéne. Ainsi, ils sont attribués a l'eau
liée dans les polymeéres de la paroi cellulaire plds, le temps de relaxation pour le pic B
est different de celui du pic C, ce qui montre djgau liée est située dans deux régions
spécifiques des parois cellulaires. Le pic B présen rapport 7 T plus élevé que le pic C,
ce qui indique un mouvement moléculaire plus restet suggere des interactions plus fortes
avec les molécules de bois. A l'inverse donc, te@iindique une interaction moins forte de
I'eau liée avec les molécules du bois. Dans Bodradt (2017), les deux composantes de I'eau
liée ont été attribuées, pour le pin Douglas, corsmit I'eau fortement liée (eau B) peut étre
située dans les macrofibrilles (matrice celluloBeegmannane) et I'eau faiblement liée (eau C)
dans la matrice lignine-xylane. Cette hypothésepeet cependant pas étre utilisée pour
interpréter nos résultats car le pourcentage @r@osition des hémicelluloses different entre
les bois de feuillus et de résineux. Les feuillosteennent principalement du glucuronoxylane
et une faible quantité de glucomannane. De plagyiéés xylanes sont fortement acétylées par
rapport aux résineux, ce qui pourrait entrainer cinétique de dégradation thermique plus
importante (Chaoucét al. 2010). Les spectres de corrélationTk révélent une diminution du
rapport T/T2 aprés un traitement thermique, ce qui signifie lggeatomes d'hydrogéne sont un
peu plus confinés et plus fortement liés aux polgselLe phénoméne qui sous-tend cette
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observation n'est pas encore compris et des mesupgdémentaires pourraient aider a
I'expliquer.
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Fig. 1 : Exemple de spectre de corrélatiasirf (cas du bois de chéne moderne avant le
traitement thermique)

La teneur en humidité a été calculée en convertidsa aires des pics B et C en quantité d'eau
liée en utilisant une courbe de calibration etdé$inie comme le rapport entre la masse d'eau
liée et la masse de bois sec (déterminée a 2%LléR)ésultats indiqués dans le Tab. 1 montrent
une nette réduction de la teneur en humidité totbees traitement thermique et
reconditionnement a 65% HR, accompagnée d'une geneasse pour les deux chénes. Cette
diminution de la teneur en eau est en accord avdorinution des déformations entre 2% HR
et 65% HR. De plus, les résultats présentés dahaldel montrent un pourcentage plus élevé
de perte d'eau dans le compartiment d'eau B queldasompartiment d'eau C pour les deux
matériaux. La raison de cette perte sélective diatisn d'eau n'est pas encore connue. Comme
le suggere l'interprétation des spectres de cowald:-T> (Bonnetet al. 2017), cette perte
sélective d'eau pourrait étre due a des modifinatiotervenant préférentiellement dans les
macrofibrilles et a une perte de sites d'adsorpt@pendant, selon Kollmann et Fengel (1965)
dans Esteves et Pereira (2008), la dégradatiorodune commence qu'a 130-150°C pour le
chéne. Ainsi, en chauffant a 120°C, il ne devrastvgir aucune dégradation des polymeres.
Une autre hypothése pourrait étre que l'accedsiliiés polymeres du compartiment B est
restreinte en raison d'autres changements darerda gellulaire, tels que des modifications
structurelles dues a la dégradation des extrastitleant le traitement thermique ou a une
réorganisation des polymeres. Afin de mieux réperadces hypothéses, la RMN du carbone
(RMN 3C) pourrait étre utile pour déterminer plus spgciément les modifications induites
par le traitement thermique.

Tab. 1 : Teneur totale en humidité (B + C), teresueau B et eau C avant et apres traitement
thermique a 120°C pendant 24 heures pour des édtramtonditionnés a 65% HR.

Echantillon B+C (%) B (%) C (%)
Bois moderne Avant traitement 11.9 9.2 2.7
Aprés traitement 104 7.9 25
Bois historique Avant traitement 11.3 7.7 3.6
Apreés traitement 10.1 6.8 3.3

Conclusion et perspectives

Cette étude montre le potentiel des spectres detlaton 2D en RMN!H pour étudier

I'influence d’un traitement thermique sur le botspeur suivre les évolutions des deux types
d'eau adsorbées dans les parois cellulaires dubpigraitement thermique a été effectué sur
des échantillons de chéne moderne et historiqu20adCl pendant 24 heures. Les résultats
montrent une diminution de la teneur en humiditéégape traitement thermique et plus
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précisément une perte plus importante d’eau daosrngartiment B. Les polyméres associés
a ce compartiment pourraient ne pas avoir subia#ifrnations chimiques en raison de la basse
température de chauffage et les extractibles preskms le bois pourraient étre a l'origine des
modifications structurelles intervenues. Ainsi, s@mettons I'hypothése que l'accessibilité des
polyméres du compartiment B est restreinte en maikautres modifications structurelles dans
la paroi cellulaire. Ces observations doivent &wmplétées par des mesures RMND
Infrarouge afin de préciser les changements sussdaus les polyméres du bois. Enfin, des
tests de ré-humidifications a hautes HR doiverd &tenés pour déterminer si le traitement
thermique est réversible.
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