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Le comportement différé en fluage du matériau bois est
relativement mal connu. Les normes francaise en témoignent, par
l*absence de méthode de prévision du fluage et de critéres
objectifs de dimensionnement.

Ce retard par rapport aux autres matériaux, est du & la
complexité du bois (pour ne pas dire 1'ingéniositél!). Le
mécanicien devra donc se donner une image mécanique de ce
composite anisotrope, tout en prenant en compte ses constituants
de base (les polyméres: cellulose, hémicelluloses, et lignines),
et en définissant les axes d'orthotropie (chapitre I).

La prévision du comportement différé, nécessite la mise en
évidence des phénoménes source de fluage. Le chapitre II tente
de caractériser ces sources a partir d'expériences a température
constante, et a l'aide de deux modéles (viscoélatique et a loi
puissance). En fait, ils pourront étre utilisé comme lissages
des points expérimentaux, mais ne mettront pas en évidence les
mécanismes: l'expérience de fluvage 4 température constante ne
contient pas suffisament d'information.

Une méthode originale de fluage & température linéairement
croissante en fonction du temps, permet par contre d'observer
les déclenchements les uns aprés les avtres des mécanismes. Un
modéle viscoélastique & activation thermique permet de simuler
les différentes transitions (chapitre III). Sous 1'hypothése
d'invariance des rigidités relaxées avec 1la température, ce
modéle donne acceés a l'énergie d'activation de chaque mécanisme.

Les essais sont menés suivant les trois directions
d'orthotropie. L'analyse des résultats a différents taux
d'humidité (chapitre IV), permettra de localiser les sources dun
fluage: dans la matrice, les renforts ou a l'interface; et
d'émettre des hypothéses quant aux polyméres incriminés. Une
comparaison des résultats avec ceux de la littérature
nécessitera l'utilisation d'une représentation des transitions
dans un espace paramétré en fréquence et température.
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Un composite formé de plusieurs
polymeres:
le bois.
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1 Le matériau composite naturel

Nous ne tenterons pas dans ce chapitre de décrire
complétement la structure anatomique du matériau bois, mais
plutdét de présenter les particularités anatomiques de ce
composite naturel, utiles aux mécaniciens comme bornes et guides
dans la recherche et l'interprétation des lois de comportement.

1.1 De la structure, au repadre local d'orthotropie

De l'arbre abattu, seule la grume sera
utilisée comme matériau de structure. Une
coupe transversale de celle-ci met en
évidence, dans les pays tempérés une

B alternance de bois de printemps (initial)
et de bois d'été (final), relatifs aux
différences de vitesse de croissance dues

5 5 pour l'essentiel aux conditions
météorologiques.

Une approche mécanique peut considérer
ces couches concentriques comme un
stratifié composé de deux matériaux.

Ce stratifié n'est généralement pas un
cylindre de révolution. Ainsi si une
section transverse doit lutter contre un
moment fléchissant due au chargement
extérieur (poids propre par exemple) :
feuillus — un résineux créera plus de matiére, du

cbté en compression
@, - un feuillu, du cété en tension.
La loi de comportement du matériau

. stratifié doit prendre en compte les
résineux orientations locales de la croissance par

la définition d'un repére local et non
relatif a 1l'ensemble de la grume.

Dans le cas d'une production accélérée
de matiére ligneuse, le bois est qualifié
"d'anormal"” du fait de sa composition
différente , et de la diminution de ses
caractéristiques mécaniques (bois de
réaction). Les éprouvettes qui seront
testées dans cette étude ont é&té tirées
des planches ne présentant pas de défaut
visible.

sections S-§

figures I,1,1,a:

Position du bois de réaction pour un feuillu et un résineux.
Prise en compte de la direction de croissance pour le choix de
repére d'orthotropie.

A une échelle inférieure, 1'inhomogénéité de la matiére
apparait dans les figures page suivante.



figure I,1,1,b: d'aprés [Guitard 1987]
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Selon la nature feuillue ou résineuse, les dimensions et la
composition des renforts longitudinaux varient. Ils seront
dénommés respectivement fibres et trachéides. La rigidité de la
structure parallélement & ceux-ci est grande.

Suivant la direction radiale ou tout au moins de
croissance, des rayons ligneux permettent la circulation de la
séve. Le renforcement mécanique dans cette direction est
d'autant plus grand que la proportion de rayons ligneux est
grande. Elle peut atteindre 35% dans le cas du chéne. Dans la
" direction tangentielle aucun renfort n'est présent. Les couches
inter-fibres et inter-rayons ligneux, appelées lamelles
mitoyennes, garantissent la cohésion de la matiére.

Cette structure composite tridimensiocnnelle, peut donc &tre
considérée comme une matrice (lamelle mitoyenne, auquelle on
adjoint généralement la paroie primaire), renforcée
principalement dans la direction longitudinale par un grand
nombre de fibres (ou trachéides),et radialement par quelques
rayons ligneux. Du fait de la présence des ces renforts, le
comportement est dit anisotrope.

Nous négligeons volontairement de prendre en compte
l'existence des vaisseaux paralléles aux fibres et qui
permettent la montée de la séve (augmentation de la porosité du
matériau), tout comme l'existence de canaux résiniféres dans la
direction des trachéides et des rayons ligneux, vides qui
servent 4 stocker des matiéres nutritives. En effet ceux-ci
peuvent étre pris en compte simplement par la diminution du taux
de fibres et de rayons ligneux par volume de matiére, dans la
mesure ol la rigidité des vaisseaux est faible et que les canaux
résiniféres ne sont que des vides entre les renforts.

Les axes dfanisotropie sont donc paralléle aux fibres,
parallele aux rayons ligneux et tangentiel. La direction des
fibres ne correspond pas nécessairement & la direction du tronc:
certaines espéces peuvent présenter une fibre torse (qui
s'enroule en spirale le long du tronc), et & proximité du départ
d'une branche, le fil du bois aussi est dévié pour contourner le
noeud ou bien participer a la branche.

Il est donc nécessaire de défihir un repére local a la
matiére dont les axes seront :

- paralléle au £il du bois

- paralléle a la direction de croissance

- perpendiculaires aux deux précédentes.

Elles seront référencées dans la suite du mémoire comme
longitudinale, radiale et tangentielle, notation abusive dans la
mesure ou ceci n'est vrai que dans le cas d'un tronc cylindrique
de révolution a croissance axisymétrique, sans noeud, ni fibre
torse.

L'orthotropie cylindrique du matériau bois pourra étre
considérée localement comme orthotrope cartésienne.

1.2 La répartition des polyméres

Face 4 des sollicitations de charge ou de déformation, de
température, d'humidité, ou méme d'une combinaison de celles-ci,
nous sommes en droit de nous demander si les trois éléments
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figure I,1,2,a:
De la micro-structure & 1'utra-structure du bois, d'aprés [Polge
186671

La figure ci-dessus [Polge 1966] précise la constitution
d'une fibre. Les molécules de cellulose regroupées sous forme de
cristal forment les micelles eux méme reliées par de la
cellulose amorphe.

Des paquets de micelles entourées par des hémicelluloses
forment une microfibrille. Ces microfibrilles s'enroulent en
hélice pour former la couche S; de la fibre. Les couches S1 et S3
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sont aussi formées de microfibrilles mais l'angle que celles-ci
font avec la direction de la fibre est plus grand. La lamelle
mitoyenne est, elle, principalement formée de lignine, polyméres
phénoliques dont les compositions ne sont pas bien connues.

Les taux de polyméres varient suivant la couche et 1la
nature feuillue ou résineux. Le tableau ci-dessous [Guitard
1987] n'est qu'une image de la répartition continue des
polyméres dans une fibre. Pour une trachéide, Bodig [Bodig 1982}
en trace les parts respectives.

100 T -
I
cellu.l hémic.| lign. | : lignin !
% % % | " :
feuillus 1
global 50 30 20
hemicelluloses !
M 5 10 85 F I
P 10 15 75 =
s1 30 30 10 o RN
Sz 50 30 20 b : ]
S3 50 35 15 x ,
résineux 5
global 50 25 25 = celiulose :

I I
tableau I,1,2,a: ; | |
répartition des polyméres dans ol !

ol
L

1
la paroi cellulaire d'une éb; " SECONDARY Wa
fibre, d'aprés [Guitard 1987] L

figure I,1,2,b:
Répartition des polyméres dans
la paroi cellulaire d'une
trachéide, d'aprés [Bodig 1982)

Les rayons ligneux se distinguent des fibres par le taux
d'hémicellulose qui peut atteindre 50% [Bodig 1982] et
l'inclinaison des microfibrilles de la couche S; par rapport a
la direction radiale gqui est plus grande.

Le bois dit "anormal" de compression chez les résineux ou
de tension chez les feuillus, est repérable par une épaisseur
importante de la couche S3, et une inclinaison plus forte des
microfibrilles.

2 Réponse des constituants & des sollicitations externes

Un élément de charpente est soumis & des variations
climatiques (taux d'humidité de l'air, température) et & une
histoire de chargement. La loi de comportement d'un volume
unitaire représentatif du matériau, dépend de la sensibilité de
ces renforts et de la matrice & ces sollicitations. Ces
sensibilités ne seront que l'image macroscopigue des réactions a
ces sollicitations des différents polyméres constitutifs. Dans
les paragraphes suivants, nous ne considérerons que les
incidences des scllicitations externes sur le comportement
différé du matériau bois.
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2.1 Sollicitation mécaniques

Dans le cas d'une sollicitation de contrainte en échelon,
l'anisotropie du matériau nécessite la définition pour une
humidité H et une température T fixée, de neuf fonctions du
temps Sjqx1(t):

Err Srrrr(t) Srree(t) Spri1(t) 0 0 0 Grr
Ber Stter(t) Steee(t) Sgraz(t) 0 0 0 Ott
£11 S11rr(t) S1ieedt) Siiia(t) 0 0 O11
Yer || 0 0 0 4S¢1¢q () 0 0 Ot1
Yir 0 0 0 0 4S551,1 (£) 0 O1x
Yee 0 0 0 0 0 8Szeee (£) =L OF

Ces fonctions doivent rendre compte:

- de la réponse instantanée

- de la réponse différée qui peut &tre:
- viscoélastique
- plastique
- a endommagement régi par exemple par une
plastification ou une cinétique d'évolution [Schaffer
1978].

Par la comparaison des fonctions suivant les différentes
directions, il serait souhaitable de reconnaitre la signature
des différents polyméres constitutifs du matériau, pour pouvoir
localiser quels sont les é&léments de structure (matrice on
renforts) qui régissent la réponse observée en déformation.

La caractérisation de chaque polymére aprés extraction, ne
permet pas de connaitre leur comportement "in situ" dans la
mesure ol les technigues d'extraction modifient grandement leurs
caractéristiques mécaniques et physiques. Néanmoins, des ordres
de grandeurs des caractéristiques mécaniques instantannées
peuvent &tre donnés pour le bois anhydre, & une température de
20°C [Navi 1988]:

=571

pour la microfibrille de cellulose:

20.8 0.774 0.774 0© 0 0
0.774 20.8 0.774 0O 0 0
= 0.774 0.774 246.5 0 0 0
C = en GPa
0 0 0 0.2 0 0
0 0 0 0 0.2 0
0 o] 0 0 0 2.58

—
dans la base (.,.,1) avec 1 paralléle 4 la direction de 1la
microfibrille
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la matrice de lignine et d'hémicellulose est considérée comme
isotrope: {(en GPa)

' o o o
o 0o o

E=1.8 " < o 0 o

RYER { v =0.29 spit B=l % @ @ %@ 4 1
0 0 0 0 0.7 0

0 0 0 0 0 0.7

La caractérisation du comportement différé nécessite par
contre, une connaissance beaucoup plus précise de 1l'influence du
taux d'humidité et de la température.

2.2 Humidité

Au dessus du point de saturation des fibres (=30%), seule
la guantité d'eau a l'intérieur des vaisseaux et fibres varie
avec un changement de taux d'humidité de 1l'air (eau libre). Le
bois d'oeuvre étant utilisé & des taux d'humidité inférieurs,
une variation du taux d'humidité du bois s'accompagne d'un
mécanisme d'adsorption (ou de désocrption) de l'eau contenue dans
la paroi cellulaire (eau liée). Les mécanismes de sorption et de
désorption impligquent un gonflement (ou d'un retrait).
Apparemment anisotrope, il semble en fait issu de l'anisotropie
des propriétés élastiques [Tahani 1988). Ces phénoménes
n'interviendront pas dans cette étude, car les expériences
seront menées & taux d'humidité constant.

Les molécules d'eau liée se fixent en priorité sur les
hémicelluloses qui sont les plus hydrophiles. Une plus faible
guantité viendra interragir avec la 1lignine. La part de
cellulose cristalliine, hydrophobe, ne sera pas affectée.

Si 1l'on considére la paroil primaire et la lamelle mitoyenne
comme les constituants de la matrice de ce composite naturel,
cette matrice devrait donc étre sensible au taux d'humidité dans
le bois. Par contre les renforts (fibres ou trachéides et rayons
ligneux) verront leurs caractéristiques mécaniques affectées de
facon moindre, grice a la présence de cellulose cristalline.

L'amplitude du fluage est peut-&tre modifiée par le taux
d'humidité, mais c'est surtout une modification de la cinétique
d'évolution des déformations qui est prépondérante pour 1la
réponse en fluage du matériau. Ce phénoméne est du a
l'abaissement de la température de transition vitreuse des
polyméres affectés par 1l'eau. Dans le chapitre IV, nous
essayerons a l'aide des réponses suivant les trois directions
d'orthotropie de localiser dans la matrice ou les renforts, les
mécanismes observés.
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Certains polyméres (thermoplastiques) sont sensibles a une
élévation de température, par leur passage d'un état vitreux a
un état caoutchoutique. La température a laquelle est observée
l'effondrement du module et le maximum de frottement interne est
appelé température de transition vitreuse (Tqg) .

2.3.1 Polymdres extraits

Des essais ont é&té effectués sur des lignines de bois
moulu, de cellulose et d'hémicelluloses
température de transition lors de ces essais est repérée par le
maximum de vitesse de plongée d'un piston (il comprime la
poudre). L'influence du taux d'humidité (H) sur les lignines et
les hémicellulose est fortement marquée,
insensible

cellulose cristalline y est
dessous) .
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figure I,2,2,b

b:pour de la cellulose d'épicéa (extraite & 1'aide d’'un
traitement chimique au bisulfite)

Pour la cellulose, Salmen met en é&vidence une sensibilité

e Ty 4 H dans le cas uniquement
cristallinité [Salmen 1977].

Dans

d'un faible taux de
le bois, 1les =zones de

cellulose amorphe fixent aussi les molécules d'eau mais en
faible quantité. Ainsi la chute de 1la température de transition

vitreuse est d'autant plus

forte

pour les matériaux

cellulosiques, que le degré de cristallinité est Ffaible. Mais
Salmen précise bien que le diagramme ci-dessous n'est pas

applicable directement pour le bois,
polymeéres interragissent entre

cellulose) .

eux (la

dans la mesure ol les

lignine avee 1la

La sensibilité des lignines extraites au taux d’'humidité
doit &tre paramétrée par la méthode d'extraction [Kelley 1987]}.
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La température de transition

vitreuse pour un systéme

eau-cellulose, avec de la

cellulose & différents

degrés de cristallinité

{Salmen 1977].
figure I,2,2,d:
Effet du taux d'humidité sur de
la lignine périodique( o), de la
linine kraft(m), de la lignine
de bois moulu ( @).

2.3.2 Polymares "in situ"

Des essai ont été aussi effectué sur les polyméres "in
situ”. L'augmentation du taux d'humidité dans le bois jusqu*‘a
12%, par la fixation préférentielle des molécules d'eau sur les
hémicelluloses, fait chuter 1leur température de transition
vitreuse (4 1 Hz) en dessous de la température ambiante [Kelley
1987].

Les caractéristiques mécaniques de chaque polymére
dépendent donc de son état (vitreux ou caoutchoutique). La
température des différents polyméres peut étre considérée comme
identique dans le bois, par contre le taux d'humidité relatif a
chacun varie avec l'hydrophilie de celui-ci. La donnée du taux
d'humidité global du matériau n'est donc pas suffisante pour
connaitre 1'état de chaque polymare.

2.4 Couplages

Plusieurs travaux précédents [Ranta Manaus 1975, Gril 1988)
ont tenté de gualifier l'accroissement considérable de
déformation du & une variation du taux d'humidité du bois sous
contrainte. Ce phénoméne de couplage entre 1l'adsorption d'eau et
la contrainte (mécanosorptif), n'a pas d'égquivalent entre
température et contrainte. L'accroissement de déformation due a
une modification de température sous contrainte, reste
inférieure 4 la déformation observée si l'expérience avait é&té
menée & la température maximale constante [Jouve 1986].
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L'absence de déformations de couplage contrainte-température,
induit qu'une loi de comportement issue d'un essai de fluage a
température croissante pendant l'essai, est utilisable pour 1la
prévision du fluage 4 température constante.

2.5 Sens de la solliecitation

Les travaux menés par Vittecoq ([Vittecogq 1988] sur un
composite artificiel (IM6-914) ont permis de mettre en évidence
sur les faces tendues et comprimées d'une éprouvette en flexion
quatre points, une différence non négligeable des modules
élastiques de compression et de traction.

155 - Madules [(GPa)
150 ¢

1454
Face ctendue
140 ¢+
1Is L Face comprimée
130

Contrainces
{MPa)

1254
120

[1} 200 400 600 :] 1000 1200 1400

figure I,1,2,5,a:
Modules sécants de traction et de compression d'un IM6-914,
d'apres [Vittecoq 1988]

Cette diminution du module de compression avec
l'accroissement de charge peut s'expliquer par des
microflambements de fibres. Le comportement élastique en flexion
est la superposition des comportements de traction et de
compression. Il en est de méme pour le comportement différé de
fluage. Il est donc fort possible qu'un méme mécanisme
{transition) se manifeste plusieurs fois si 1'on ne mesure
qu'une grandeur globale, la fléche par exemple. S5i le niveau de
contrainte influe sur la signature d'un mécanisme, la variation
de la contrainte normale dans 1'épaisseur de 1'éprouvette en
flexion, tend & rendre moins discernable ce mécanisme source de
fluage, car il apparaitrait sur toute une plage de température.

L'influence du sens de la sollicitation extérieure est
aussi visible en humidité par la non coincidence des isothermes
de sorption et de désorption.

3 Conclusiocn

Pour le mécanicien, le matériau peut donc étre considéré
comme un composite & deux &léments: la matrice et les renforts
(fibres ou rayons ligneux). Chaque &lément et composé avec des
taux différents de polyméres. Ces derniers régissent le
comportement en fluage du matériau. La question se pose alors,
par une étude suivant les trois directions d'orthotropie, et 1la
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connaissance de chague polymére, de savoir si 1l'on peut
localiser les sources du fluage: dans la matrice, les renforts
ou 1l'interface.

Pour mettre en évidence les mécanismes, deux techniques
expérimentales sont comparées:

- fluage & température constante

- fluage a température linéairement croissante avec le

temps.
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|Chapitre II |

Dépouillement d'expériences
de fluage a température constante.
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1 Comparaison des modéles viscoélastique et a loi
puissance

1.1 Dans 1les travaux précédents

Le comportement différé en fluage, peut-étre visualisé par
la réponse du matériau & une charge constante.

charge kg
0,4
0,3
0,2
0.1 temps mn

0'0 T T L] T 1
-5000 © 5000 10000 1500020000

fleche/charge mm/kg
0,5 e e e s sapelli
0,4 .
0,3
0,2
0,1
0.0 +———tf————————— , tempsmn
-5000 O 5000 1000015000 20000
figure II,1,1,a:
Réponse en fluage d'une éprouvette de bois, d'aprés ([Foudjet
1986] (éprouvette isocontrainte en flexion, charge appliquée a

300 mm de 1'encastrement, fléche mesurée & 80 mm de
1'encastrement) .

Ce comportement différé doit é&tre caractérisé dans chaque
direction d'orthotropie: les éléments des tenseurs des modules
ou des complaisances doivent étre des fonctions du temps:

Srrrr(t) Sarrr(t) Sgrun(t) 0 0 0
Sprre (t) Strrr(t) Syron (t) 0 0 0
= Spre (t) Spprr(t) Spinn(t) 0 0 0
5 0 0 0 Squtt) 0 0
0 1] 0 0 Smirw(t) 0

0 0 0 0 0 Sprrt (£)

Dans ce mémoire nous ne remettons pas en cause l'hypothése
de symétrie du tenseur des complaisances. Les difficultées
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expérimentales deviennent importantes si l'on désire mesurer S3p
(Si11tt) . En effet, pour rester dans le domaine de comportement
linéaire, la charge suivant 1la direction tangentielle est
nécessairement faible. De plus comme la souplesse suivant les
fibres est faible, l'élongation suivant cette direction due a
une charge tangentielle est minime et disparait dans les
incertitudes de mesure. La comparaison de 532 et S33 est alors
difficile.

Pour décrire les courbes expérimentales, une loi de type
puissance est utilisée par différents auteurs [Schniewind
1972] [Le Govic 1986] [Cariou 1987].

Le choix de cette loi descriptive, implique:

- que le fluage ne soit jamais stabilisé

- dans la plage d'observation expérimentale, entre les deux
instants, de mise en charge et de fin d'expérience, qu'une
représentation de la complaisance en fonction du leogarithme du
temps ne présente pas de point d'inflexion.

Cette deuxiéme condition n'est & considérer, que lorsque
l'on a reporté les rectangles d'incertitude sur les mesures. Si
un point d'inflexion apparait de facon significative,
l'utilisation d'une loi puissance, pPrésuppose gque cette
"anomalie" est due & un défaut de régulation ({en température ou
en humidité).

J.L. Cariou s'est attaché & caractériser chacun des 9
termes de la matrice des complaisances. Ses expériences de
fluage d'une durée d'une journée, é&taient effectuées a 25°C et a
plusieurs taux d'humidité (7% < H < Point de Saturation des
Fibres (PSF)). Pour des taux d'humidité voisins de 12%, les
courbes des complaisances, en fonction du logarithme du temps
sont representées pages suivantes. La plupart d'entre elles
présentent un ou des points d'inflexion. Pourtant 1'auteur
modélise ces évolutions par des lois:

S5ijkl = 5°i4k1(H) {1+ mpqpa(H) t DigaafH)

Les lois d'évolution de Snijklrmijkltnijkl en fonction de
l'humidité, dans la gamme (7 -> PSF ) ont été choisies
linéaires. L'auteur fait part de problémes d'instabilité des
parametres m et n, qui l'ont amené A imposer la valeur de la
fléche instantanée: "Si les erreurs quadratiques sont faibles
sur la complaisance instantanée, par contre la dispersion sur
les paramétres m et n est plus grande, fortement influencée par
la qualité du lissage”.

Pour compléter cette étude, il serait intéressant de
connaitre la sensibilité de m et n aux incertitudes de mesure.
Cette étude est présentée au paragraphe (2.2}.

Un autre modéle, & plusieurs éléments viscoélastiques peut
étre développé afin de prendre en compte les inflexions des
courbes fléche(log t), qui ne peuvent é&tre reflétées par une loi
pulssance.



figqures IIX,1,1,b:

Evolution des complaisances du pin maritime & 12% de
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d'humidité, d'aprés (Cariou 1987]
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Le méme probléme de stabilité des paramétres apparait a
Schniewind et Barret, lorsgu'ils effectuent des mesures
relatives aux plans RT et TL pour du Douglas a 10% de taux
d'humidité, sur une durée d'une journée. Les courbes présentées
sont aussi lissées & l'aide de la loi puissance.[Schniewind
1972]

Sifkl = 5%kl (H) (1 + mygea(H) t Duga(H) )

Les valeurs m et n citées pour l'un des essais sont les
suivantes:

Spiin = 5,224 10-11 (1 + ©0,04077 t0.90608,

Seppr = 132,7 10-11 (1 + 0,06041 t0,2075) 5 en Pa-!
Srrn = -2,015 10711 (1 - 0,00234 £0-4420) t en minutes
Srrrn = 130,9 10-11 (1 + 0,06970 t0,1415)

Mais les auteurs se gardent bien de fournir des valeurs
relatives a l'ensemble des essais pour les paramétres m et n du
fait de la grande sensibilité de ceux-ci, & la forme de 1la
courbe. Le nombre de chiffres significatifs présenté nous

semble abusif.

L'une des causes de la sensibilité des paramétres provient
du fait gque 1l'amplitude et la cinétique du phénoméne de fluage
ne possédent pas chacun leur paramétre propre. Pour une méme
courbe expérimentale, une décroissance .de m peut étre corrigée
par un accroissement de n.

Il est & noter que les courbes expérimentales cbtenues par
ces auteurs semblent présenter des points d'inflexion. Elles
peuvent é&tre interprétées comme les relaxations de plusieurs
mécanismes.

f-f(0M1(0) %

20 ////,#’
10 —__—d/f/
1 e temps mn

0 T T,
107! 10° 10! 102 10

figure II;1,1,c:
Evolution du taux de fluvage du Douglas, d'aprés ([Schniewind
1972])

I1 est donc intéressant de caractériser chaque mécanisme
séparément. C'est ce qu'ont essayé de faire Foudjet et
N'Gouagoum, lorsqu'ils ont testé en fluage des bois camerounais
sur 4 décades de temps.
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figure II1,1,1,d:

Evolution de la souplesse de la structure éprouvette pour trois

bois africains de densité respective(0.63,1.03,0.62), d'aprés
[foudjet 1886])

L'incertitude sur les mesures est suffisament faible pour
que l'on observe sur les courbes des points d'inflexion. Les
auteurs ont dépouillé leurs courbes, en utilisant un modéle A&
plusieurs éléments viscoélastiques:

N
S5prin = S°Lnnn (l + }:1 an (1" e "t/ ) J
fs

Le choix d'un modéle puissance ou & é&léments exponentiels,
ne peut pas s'appuyer uniquement sur l'observation des courbes
de fléche en fonction du logarithme de temps. En effet ,
l'incertitude sur les mesures, & laquelle il faudrait ajouter
des défauts éventuels de régulation, ne permettent pas de
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distinguer clairement une stabilisation du phénoméne de fluage,
pendant les durées relativement courtes des expérimentations.

Pour mettre en évidence les caractéristiques propres et les
sensibilités de ces deux types de 1lois, un travail de
comparaison a été effectué. Il s'appuie sur les données
expérimentales de Foudjet, de J.L Cariou et de C.Le Govic . Ce
travail a donné lieu & une publication aux actes du colloque
"Science et Industrie du bois" & Nancy le 26-27 Avril 87
[Genevaux 19B7].

1.2 Spectre de temps de retard
1.2.1 Spectre continu

La réponse en fluage peut &tre décrit par un spectre
de temps de retard.

oo

~t/T

Sijkl = 5%ijx1 * ILijkl(’E) (1L -e ) dt

0

La connaissance du spectre de temps de retard est
intéressante pour la compréhension des mécanismes gqui régissent
le comportement différé. Dans le cas du polyméthyl méthacrylate
(plexiglas), E.V.Thompson [Thompscon 1968] en donne une image
issue d'essais de tension. Le début de la transition o, dite
vitreuse, est visible par la montée rapide de L(t) pour les
longs temps de relaxation. Deux autres transitions P de moindre
importance sont visibles dans la zone d'étude.

L
20 1
[0
10 7
logtho s
0 1 1 ] 1
-16 -8 0 8 16

(tho = 1)
figure 11,1,2,1:
Spectre de temps de retard pour le polyméthyl méthacrylate a
25° d'aprés [Thompson 1968]

Ce spectre de temps de retard n'est pas connu pour le bois.
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1.2.2 Spectre discret

Un spectre continu de temps de retard, pour la prévision du
comportement différé permet une interprétation des mécanismes,
mais est d'utilisation lourde. La description peut a&tre faite de
fagon discréte, par l'utilisation de distributions gaussiennes
des amplitudes relatives aux temps de retard d'un mécanisme
[Guitard 1969]; ou plus simplement encore par des raies
spectrales qui 3 un mécanisme ne fait correspondre qu'une
constante de temps et wune amplitude. Evidemment 1la
représentativité de tels spectres ne sera bonne que si le
spectre continu équivalent est formé localement de pics acérés.

spectre continu

20
10
log tho s
0 1 T T L}
_-16 -8 0 8 16
a n spectre discret égquivalent
30
20
10
0 : | - logtho s
-16 -8 0 8 16

figqure 11,1,2,2:
Approximation d'un spectre continu de temps de retard par un
spectre discret.
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1.3 Loi puissance

1.3.1 Simple
Si4kl = S%Ljkl (H) {1+ mijea(d) t Duga(H) )

Certains auteurs [Le Gowvic 19B6] égalent & priori 1la
complaisance instantannée et la complaisance mesurée par un
essal de flexion élastique normalisé (& 1 minute). 1Ils
obtiennent alors de fagon simple les valeurs des paramétres m et
n, par le tracé du graphe bilogarithmique, et d'une régression
linéaire.

Mais les valeurs de m et de n alors obtenues sont fortement
liées au choix de S°. Une optimisation des paramétres doit selon
nous, s'effectuer sur les trois paramétres simultanément.

1.3.2 Deux termes puissance

Jamais, dans 1la littérature n'ont été utilisées de
fonctions du type:
J(t)= J° (1 + mp tM1 + mg t02)

En effet l'optimisation est impossible car les deux termes
influent sur toute la plage d'observation. Il existe une
infinité de combinaisons qui ont comme image la méme courbe. Ce
n'est pas le cas pour les termes exponentiels, dans la mesure ou
chacun n'influe que pour t appartenant & l'intervalle: [t/3,31].

La loi puissance a 1l'inconvénient de n'é&tre que
descriptive, alors que la loi viscoélastique par sa description
indépendante de chaque mécanisme, peut é&tre explicative.

1.4 Le logiciel de dépouillement

Soit ((t{1),£(1)) ;7 (t{z),£(2}))} ;..; {t(nb polnta), £ (nb points)}}
l'ensemble de points & lisser. La méthode des moindres carrés
consiste & rechercher la fonction fz qui minimise la fonction

cott @:

nb points 1
[£(1) - £a(t¢s)) 12 [ 2
i=1
@ = nb points
5 Jewl
i=1

=}
51 l'on nomme par A le vecteur des paramétres de la

.
fonction fp, et 8A le vecteur de modification des paramétres tel
que:
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- - =
Aj+1 = A4 + 8A (jitme itération) 5A = | sak

nb points
~» =
$2 = 3‘, [£{i) - f2(A35 + B8A,t(1))]12
i=1
nb points

B8E2 (R, t (1)) 2
e r 1 =
$2 = (F1) = f2(Ry,t(5)) - === dA)
i=1
&
On recherche 5_1{'{ tel que: 5;412}: =
nb points
= 82 (R, t(1)) o || 88(R, tin)
0= 2 [£()-f2(Rhy,t(1)) - — el 9[- o
i=1
Soit
nb points -
i [ > 1|32 E ) |
= 2 Eli)—Ea(A5, (1)) Sak = ..
nb points
, | BE2®iea)) SRt 2
""" dak onl
i=1
Posonf:

nb points 5
& iz [£0-£a® ey ]| 222 RE QL
i i 2 r i sak

wl

L . i
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_ . -

L]
nb points
=_1.. , [ Bf2 (R, t (1)) BE2(R, (1)) }
Snk dal
i-1
L
- L e
X = a

La minimisation de la fonction @ (ou ¢2)revient donc a la
résolution du systéme:

= = -

R X =B

-
Par triangulation, puis substitution, le wvecteur X de
modification des paramétres est obtenu.
La méthode est nécessairement itérative car dans le calcul

des matrices R et E, les paramétres AK de l'itération précédente
sont utilisés. La recherche d'un minimum sur cette fonction, que
l'on espere proche de la fonction sclution, ne nous fournit donc
qu'un minimum fictif (aj). Dans le cas ol la fonction cofit croit
(az), ou que les contraintes d'optimisation sont non vérifiées,

-
le pas X est divisé par deux.

0 [ ¢ (Xp)

\ b (X o)
Q
Y

Jrﬂi‘l)

=

x, x, x, A

figure II,1,4:
La recherche itérative d'un minimum de la fonction coft utilise

=
les paramétres de Aj
Les contraintes d'optimisation indispensables sont de

nature logique, vis 2 vis du modéle choisi. Par exemple pour une
courbe de fluage:
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N
si f3 = a° + E: aj (1L - e £/ 4+ d t
j=1
ay>0
alors {Tj)O
d>0

si f2 = a® (1 + m tM)
m>0
alors 1>n>0

1.5 Equivalence puissance-spactre de temps de retard.

En fait la simplicité du modéle de type puissance dissimule
le choix a priori de la forme du spectre du temps de retard.
C'est dans ce sous-espace de spectre que 1l'on recherchera 1la
solution optimale.

Ceci peut étre mis en évidence par la création de points,
générés 3 l'aide d'une fonction puissance (fi(t)) puis de la
recherche du spectre discret équivalent (dont la fonction £2(t)
s'approche au mieux de £31(t)):

Fi(t) =1 + 0,2 ¢ 0,18
N
£2(t) = A0 + 9 Aj e “t/T 4+ d ¢t
1=1
Le tableau ci-dessous montre que quelque soit le nombre de raies

spectrales utilisées, la répartition des raies est régie par les
deux relations:

A;”i’l = cst
Tivl S BaE
Ti
nb AOD Aj Ti Bi41/A4 Ti41/T3 d x 104
1 1,43])-0,266 17,9 2,82
2 1,5 |-0,136 2,29 1,64 312 2,04
-0,223 71,5
3 1,53|-0,086 0,704 1,45 15,3 1,61
~0,125 i0,8 1,6 12,5
-0,2 135
4 1,56|/-0,0604] 0,325 1,37 9,42 1,36
-0,0829| 3,06 1,36 B, 61
-0,113 24,5 1,66 8
-0,188 196
5 1,58/-0,0458] 0,188 1,31 6,6 1,19
-0,0599}| 1,24 1,31 5,94
-0,0782| 7,36 1,33 5,5
-0,104 40,5 1,75 6,22
-0,182 252
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nb | AD A Ti Bis1/B; | Ti+1/Ti d x 104
6 1,59]-0,0363| 0,123 1,26 5,06 100
-0,0457| 0,623 1,27 4,1
-p,058 | 2,93 1,27 4,44
-0,0734| 12,997 1,33 4,34
-0,0973| 56,42 1,84 5,32
-0,179% | 300
7 | 1,61|-0,0315] 0,1 1,15 2,19 0,97
-0,0363| 0,4185 1,23 3,54
-0,0447] 1,48 1,26 3,54
-0,0565] 5,81 1,21 3,93
-0,0684| 20,8 1,34 3,58
-0,0915| 74,03 1,95 3,56
-0,178 | 353 4,77
-Ai  spectre discret équivalent
0
10° 3 o bo
] 4+ afb
3 @4+ ab
1 =+ a4
-~ a3
- a2

1072 S ——
10 10° 10"

T

T, Ti
102 10°
figure II,1,5:

Le spectre discret simulant au mieux une loi puissance est
linéaire dans un diagramme bi-logarithmique.

Rechercher un modéle de type puissance est donc équivalent
34 rechercher un spectre discret appartenant au sous-espace des
spectres tels que:
* las constantes de temps se répartissent de facon
géométrique, entre les deux temps mini et maxi d'observation.
* d'amplitudes liées & la constante de temps par:
A; = -BT; C
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2 Représentativité des paramétres

2.1 stabilité wvis A wvis de 1la rlage d'observation.

La plage d'observation peut &tre définie par 1la
connaissance des temps mini et maxi d'observation (t(1) et tp
points)) .

Dans le cas d'une scrutation en temps plus rapide que la
mise en charge, le fichier de points inclue les points pris en
cours de mise en charge. Par exemple lors des essais effectués
au CTBA par Le Govic, le temps de scrutation en début
d'expérience était d’une seconde, alors que la mise en charge
durait une vingtaine de secondes. Il faut avoir conscience que
la mise en charge ne peut é&tre instantanée et donc que 1la
sollicitation n'est pas purement en é&chelen. L'expérimentateur
doit non seulement définir 1le premier point qu'il considére
comme correct, mais aussi 1l'origine des temps de 1la
sollicitation théorique en échelon. La faible vitesse de mise en
charge (pour éviter les wvibrations), rend impossible la mesure
de la rigidité instantannée.

Pour que les paramétres d'un modéle soient représentatifs
du matériau, il faut qu’ils soient indépendants de cette plage
d'observation.

Pour un dépouillement, le temps maxi d'observation n'est
pas nécessalirement égal & la durée de l'expérience. De facon a
connalitre les limites de la méthode de lissage, une série de
simulations ont &té& effectuées:

* Trente points sont générés A partir d'une Ffonction
fi(t). Ils sont répartis dans le temps de fagon géométrique pour
que les derniers points n'aient pas un poids supérieur aux
premiers.

* Le logiclel de dépouillement est alors utilisé pour
retrouver les paramétres de la fonction & l'aide d'un nombre
variable de points (les x premiers). La fonction optimale sera
notée fj.

2.1.1 Evolution a una exponentielle, et
dépouillemement A l'aide d'une raie spectrale

fi(t) =1 -0,2 e ~t/10 4+ 9,01 t

fa(t) = A0 + Al e ~t/T+ d ¢
t mini t maxi AD Al T d
1 2,6 0,844 | -0,045 4,160 0,01970
1 8,7 1,000 | -0,200 10,001 0,01000
1 28 1,000 |=0,200 10,000 0,01000
1 92 1,000} -0,200 10,000 0,01000
1 300 1,000 -0,200 10,000 0,01000
1 1000 1,000 | -~0,200 10,000 0,01000

Nous pouvons remarquer ci-dessus la trés grande stabilité
de la raie spectrale, une fois la constante de temps, comprise
dans l'intervale d'observation.
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A1/-0,2
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1071 : ——rr v ——r tho/10
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figure II, 2,1,1:
Stabilité des paramétres de dépouillement, génération & 1
exponentielle, dépouillement & 1 exponentielle.

2:1:2 Evolution a trois exponentielles, et
dépouillemement a l'aide d'une raie spectrale

Fi(t) =1 - 0,05 e =t/5 - 0,01 e -t/10 = 0,05 e ~£/20 + 0,01 t
fa(t) = A0 + Al e "t/T 3+ d ¢

t mini t maxi A0 Al T d e
1 2.6 n.987 ] -0,007 2,55 | 0,01072
| 1 .l 8,6 0,8941] -0,014) 6,69 | "0,01020
1~ 28 - 0,996 | -0,016| 7,66 0,01009
1 92 0,999 -0,018 9,20 0,01086
1 300 1,000 -0,019 10,0 0,01000
1 1000 1,000] -0,019 10,3 0,01000
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Al recherche avec une exponentielle

1071 5
a1c]
Bﬂ

1072 o

] o

° .
T

1072 ——rrrr T

10° 10’ 102

figure 1I1,2,1,2,a:
Stabilité des paramétres de dépouillement, génération a 3
exponentielles, dépouillement & 1 exponentielle.

La stabilité est ici beaucoup moins nette. Ceci peut
signifier que une seule raie spectrale n'est pas suffisante pour
décrire les points expérimentaux.

5i 1'on recherche les paramétres avec une fonction
fa(t) a trois éléments viscoélastiques, on remarque qu'il faut
que la fonction soit suffisament décrite (une vingtaine de
pointe} nour que la convergence soit possible.

nbpoints| t mini t maxi | Az T
L mn mn heures
15 1 28
20 1 g2 -2.79 4,45
-8, B8 1,92
-8,23 16,5
25 1 304 -5,02 5,01
-9,95 10,0
=5,03 19,9
30 1 1000 =5;07 5,02
-9,97 10,1
-4,96 20,02
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Al recherche avec 3 exponentielles
107" 1
o "y

] T
1072 e ———rr

10° 10! 102

figure 11,2,1,2,b:
Stabilité des paramétres de dépouillement, génération a 3
exponentielles, dépouillement & 3 exponentielles.

2.1.3 Evolution issue d'un spectre continu, et
dépouillemement a3 l1l'aide d'une raie spectrale

20
27
1 - if cos (IE (1—2)) (1 - e‘tff) dt

fa(t) = A0 + Al e H/T+ d ¢t

1l

£i it}

La stabilité est moins nette gue dans le premier cas: apres
onze points, la raie spectrale se déplacera encore, alors
qu'elle appartenait déja au domaine d'observation.

nbpoints| t mini t maxi| RO Al T
7 0,001 0,5| 14,5 -13,5 7,38
9 0,001 2 17,2 -16,2 8,89
11 0,001 10 17,7 -16,7 9,26
13 0,001 50 18,8 -17,7 10,3
15 0,001 200 18,9 -17,9 10,4
17 0,001 1000 19,0 =179 10,5
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figure I11,2,1,3:

Stabilité des paramétres de dépouillement, génération a 1'aide
d'un spectre continu, dépouillement & 1 exponentielle.

2.1.4 Loi puissance

fi(t) = 4,85 + 0,615 t 0,18 (0,01 < t < 100 ; 30 points)

fa(t) = A0 + A9 t h1O

t mini| t maxi A0 A9 Al0D
0,01 0,04 4,8801 0,5989 0,1999
0,01 0,17 41,8508 0,6144 0,1804
0,01 0,85 4,8501 0,6149 00,1800
0,01 4,17 4,8502 0,6148 0,1801
0,01 20 4,8500 0,6150 0,1800
0,01 100 4,8500| 00,6150 0,1800

Nous voyons ici une stabilité trés grande des paramétres.
2.1.5 Conclusion

La non stabilité des paramétres vis a vis de la plage
d'observation peut donc étre le signe:
* d'un mauvais type de fonction (puissance<->exponentielle)
* pour un modéle exponentiel:
- un nombre insuffisant de raies spectrales.
- la non appartenance de la raie spectrale au domaine
d'cbservation.
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2.2 Sensibilité aux incertitudes

Les points expérimentaux sont aussi entachés d'une
incertitude, due aux techniques de mesure, mals aussi 2
d'éventuels défauts de régulation hygrométrique ou thermique. Le
méme travail que précédemment a été effectué, mais les points
ont &té générés en superposant une incertitude aléatoire
d'amplitude maxi fixée. Une incertitude de 1% correspond a une
incertitude sur les fléches 100 fois plus petite que l'amplitude
du fluage observé: £(100)-£(0,01)

2.2.1 Evolution 23 une exponentielle avec incertitude,
et dépouillemement 3 l'aide d'une raie spectrale

fi(t) = 6,26 — 1,41 e ~t/1 0,01 < t < 100 30 points
fa(t) = AQ + Al e ~t/T

taux d'incertitude: 0 %

nb points| t mini| t maxi| A0 Al T
30 0,01 100 6,2600 | —1,4100 1,0000
25 0,01 20,0 6,2600 | —-1,4100 1,0000
20 0,01 4,17 6,2600 | —1,4100 1,0000
15 0,01 0,85 6,2600 | —1,4100 1,0000
10 0,01 0,17 6,2599 | —1,4099 0,5999
5 0,01 0,04 6,2588 { —1,7386 1,2385

taux d'incertitude: 2 %

nb points| t mini| t maxi| AO Al T
30 0,01 100 6,2598 | —1,4051 1,0171
25 0,01 20,0 6,2558 | —1,4016 1,0107
20 0,01 4,17 6,2503 | -1,3968 1,0019
15 0,01 0,85 6,1491 | -1,2919 0,9423
10 0,01 0,17 7,8860 | —3,0304 2,2405

5 0,01 0,04 5,3063 | -0,4635 0,2704
taux d'incertitude: 5 %

nb points| t mini] t maxi| AQ Al T
30 0,01 100 6,2620 | —1,3859 0,9880
25 0,01 20,0 6,2748 | —1,3973 1,0079
20 0,01 4,17 6,2840 | —1,4053 1,0234
15 0,01 0,85 8,8120 | —3,9158 3,6183
10 0,01 0,17 5,1149 | -0,2390 0,1215

5 0,01 0,04 4,8968 | —1582 0,0007
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Avec 2% d'incertitude aléatoire, la stabilité est nettement
moins bonne. Nous observons la convergence de la solution
lorsgue la plage de visualisation augmente. Si 1'on crée un
autre jeu de points avec 5% d'incertitude, il apparait aussi une
convergence, mais vers une autre valeur. La distance entre la
solution obtenue et le point représentatif de £, est dr'autant
plus grande que l'incertitude croit.

Il apparait sur cette étude que si l'on désire retrouver
les caractéristiques d'une fonction f; & moins de 10% prés, il
faut nécessairement que le taux d'incertitude soit faible. (voir
ci-contre)

2.2.2 BEvolution issue d'une 1loi puissance avac
incertitude, et dépouillemement a 1'aide d'une loi
puissance

f1(t) = 4,85 + 0,615 t 0.18
fo(t) = Al + A9 t AlD

taux d'incertitude: 0 %

nb points| t mini| t maxi|.Aal A9 Al0
30 0,01 0,04 4,8500 0,6150 0,1800
25 0,01 20,0 4,8500 0,6150 0,1800
20 0,01 4,17 4,8502 0,6148 0,1801
15 0,01 0,85 4,8501 0,6149 0,1800
10 -1 0,01 0,17 4,8508 0,6144 0,1804
5 0,01 0,04 4,8801 0,5989 0,1999

taux d'incertitude: 2 %

nb points | t mini| t maxi| A1 A9 AlQ
30 0,01 100 4,8857 0,5783 0,1888
25 0,01 20,0 4,9126 0,5501 0,2025
20 0,01 4,17 4,9220 0,5405 0,2074
15 0,01 0,85 4,8910 0,5722 0,1509
10 0,01 0,17 4,9615 0,5402 0,2547
5 0,01 0,04 4,1630 1,1598 0,0397

taux d'incertitude: 5 %

nb points|t mini| t maxi| a1 A9 Al0
30 0,01 100 4,6206 0,8660 0,1362
25 0,01 20,0 4,4036 4,4036 0,1037
20 0,01 4,17 4,4824 4,4824 0,1142
15 0,01 0,85 3,3219 3,3219 0,0439
10 0,01 0,17 3,2047 3,2947 0,0116
5 0,01 0,04
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figure I1r,2,2,1:
Stabilité des paramétres de dépouillement, génération & une
exponentielle entachée d'incertitude aléatoire, dépouillement 4&
1 exponentielle.
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figure II1,2,2,2:

Stabilité des paramétres de dépouillement, génération & 1'aide
d'une 1loi puissance entachée d'incertitude aléatoire,
dépouillement & une loi puissance.’

Autant,la stabilité des paramétres était parfaite lorsque
la plage d'observation wvariait & partir de points générés sans
incertitude, autant la moindre incertitude engendre des
modifications conséquentes de A9 et de Al0. Il est 3 remarquer
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gue la convergence est beaucoup plus lente lors des
dépouillements de type puissance que lors des dépouillements a
l'aide de modéle viscoélastique.

2.2.3 Conclusion

* La loi de type puissance est plus sensible aux
incertitudes sur les points, que la loi de type exponentielle.

* Dans le cas d'incertitude faible (<2%), par rapport au
taux de fluage, une mauvailse stabilité des paramétres est 1le
signe d'une fonction de dépouillement inadéquate (complexité
trop faible ou autre type).



44

3 Deux critéres pour les dépouillements

Nous connaissons maintenant les limites de sensibilité des
modéles, vis a vis d'un ensemble de points & lisser. A l'aide du
logiciel de dépouillement, il s'agit de tester si les
caractéristiques du modéle optimal (qui lisse au mieux les
peoints) dépendent du matériau bois soumis & une sollicitation de
fluage.

3.1 Un exemple de dépouillement: fluage du Sapelli

Les essais de Foudijet & Yaoundé, portaient sur des
éprouvettes de flexions simples isocontraintes. La régulation en
température était effective & 1°C prés, l'humidité ambiante
était stabilisée par une solution saline saturée. L'exemple
développé ci-dessous a été réalisé a 19°C, 35% de la charge de
rupture instantanée, sur un bois Sapelli de densité 0,63 & un
taux d'humidité du bois de 15%. La plage d'observation s'étalait
sur 4 décades, de une minute A une semaine.

3.1.1 Le spectre de temps de retard est-il discret?

3.1.1.1 Simulation: recherche de critares

5i l'on génére les points & 1l'aide d'une fonction fi(t) &
trois éléments viscoélastiques et que 1l'on recherche les
paramétres & l'aide d'une fonction fa({t) de méme complexité, les
parametres de f;({t) seront redécouverts (voir II.2.1.2.). Par
contre si fz(t) est constituée de quatre exponentielles, deux cas
peuvent se produire:

= 1l'une des exponentielles devient d'amplitude négligeable

par rapport aux trois autres qui se calent sur les bonnes

valeurs.
Ai
161 5
1072 o
c] g
1079 5
T
1 ]
1074 SRS i
10° 10! 10

figure II,3,1,1,1,a:
Ejection d'une exponentielle gqui devient d'amplitude négligeable
et de constante de temps guelconque.
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- deux exponentielles se calent sur la méme constante de
temps, telles que la somme de leurs amplitudes corresponde
3 1l'exponentielle manquante.

Ai
107" 3
1072 4
1 [} z ]
1073 4
] T
1074 ———rrry ——
10° 10! 10°

figure 11,3,1,1,1,b:

Calage de deux exponentielles sur la méme constante de temps, la
somme de leurs amplitudes correspond & 1'exponentielle
recherchée.

Ces deux évolutions des paramétres de f; sont typiques de
la surabondance d'éléments visco-élastiques.

Les modéles utilisés sont des modéles linéaires. Cela
nécessite donc que les contraintes appliquées aux éprouvettes
restent dans un domaine suffisament petit par rapport a la
charge de rupture. Si une raie spectrale est intrinséque au
matériau, elle doit apparaitre dans les dépouillements d'essais
4 différents niveaux de contraintes.

Ces deux régles (excluslon ou confusion, découverte & tous
les niveaux de charge) sercont les deux critéres pour déclarer
une raie spectrale, intrinseque au matériau.

3.1.1.2 Sapelli

Les dépouillements sont effectués en utilisant un nombre
croissant d'éléments viscoélastiques afin d'observer ou non le
phénoméne précédent.

Les paramétres de la fonction £z sont les suivants:

complexité&| AOD A; T3 104 d 101 ¢
mm mm heures | mm/heure
1 &lément | 5,62 | -0,730 9,94 | 17,0 21,1
2 &léments| 5,92 -0,443 1,85 8,28 7,31
-0,663 BO,5
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complexité&| A0 Ay Ty 104 d 104 ¢
mm mm heures | mm/heure
3 éléments| 6,01 -0,184 0,119 6,20 B2
~0,385 3,46
-0,701 (103
4 éléments| 6,06 -0,150 0, 0645 5,12 2,66

-0,157 | 0,930
-0,317 | 5,41

=0,728 {117
5 éléments| 6,12 -0,140 0,0577 3,81 2,59
-0,108 0,574
-0,298 3,52
-0,110 | 16,5
~0,760 |135

6 eléments| La convergence n'a pu étre obtenue avec
une erreur ¢ inférieure & §(5 é&léments).
Aucune éjection de raie n'est constatée.

Ai sapelli a2
0 _ ¢ agd
107 1 o a4
| ¢ a5
o
L ]
ol
L4
2 1 G
1077 g
10'21‘ 10" 10° 10" 102 ﬁ“oa
début fin d'expérience

figure 3,1,1,2:

Raies spectrales issues d'un dépouillement de la réponse en
fluage du Sapelli avec un nombre croissant d'éléments visco-
élastiques

*fonction coft

La fonction cofit diminue lorsque le nombre d'éléments
viscoélastiques augmente. Les points expérimentaux sont donc de
mieux en mieux lissés par les fonctions successives fo. La
tentative avec six éléments n'a pas fourni de meilleure
approximation, car les contraintes d'optimisation (Ti>0 ou autre)
ont bloqué 1l'évolution. Ce phénoméne apparait & une complexité
plus ou moing grande, selon la régularité de la réponse
expérimentale et la densité de points expérimentaux par décade
de temps.



47

Plus les incertitudes de mesure seront grandes, plus la
fonction de coOt minimum sera de complexité faible.

*raies spectrales

Lorsque la complexité de f3 augmente, seule la derniere
raie spectrale semble stable. Pour les autres raies les
paramétres T; et Aj sont sensibles & la complexité de f2. Elles
ne sont donc pas caractéristiques du matériau.

La derniére raie (tj=130,A;=-0,76) sera déclarée comme
caractéristique du matériau, si elle est indépendante de la
plage d'observation. L'étude faite au paragraphe (II.2.2.1) a
montré que lorsque le taux d'incertitude était de 2%, une raie
intrinséque était stable tant que la constante de temps du
mécanisme appartient & la plage de visualisation [tpini, tmaxil.

Le taux d'incertitude est évalué pour l'expérience présente
a 0,7% (to,005 / (6,25 - 4,8) ). Le tableau ci-dessous montre
qu'elle n'est pas stable.

nb points | tpini tmaxi i Aji Ti
27 0,0167 417 5 -0,760 135
22 0,0167 317 4 -0,945 162
19 00,0167 249 q -0,416 56

Cette raie spectrale n'est donc pas intrinseque au
matériau.

*¢léments visgueux

Le terme de trainage {(d) n'a pas de réalité mécanique: il
ne représente pas la part de fluage non recouvrable.

En effet, la valeur du paramétre est liée & la complexité
de la foncticn et & la plage d'observation. L'élément
viscoélastique ayant la plus longue constante de temps (135
heures) est complétement relaxé 41B heures apreés la mise en
charge. La pente résiduelle (d) ne traduit en fait que le début
de la réponse d'un mécanisme viscoélastique de constante de
temps supérieure a la plage d'observation et qui ne peut é&tre
découvert lors de l'optimisation.

Le paramétre d n'est donc pas caractéristique du matériau
bois.

3.1.1.3 Autre niveau de sollicitation

Le domaine de linéarité du comportement du matériau bois
est estimé selon plusieurs auteurs ([Dunlop 1978][Le Govic
1986] [Genevaux 1987] 2 environ 35% de la charge de rupture. Les
paramétres du modéle ne doivent pas dépendre du niveau de
sollicitation pour la méme température et la méme humidité.
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% charge rupt.| Aj/%charge Ti heures| 1
35% -2,72 350 5
30% -2,28 208 3
25% -1,70 113 4

La répartition des points et des plages d'observation sont
les mémes pour ces trois expériences. La non redécouverte de 1la
derniére raie met en évidence la variabilité du comportement
différé entre les différentes éprouvettes.

Les raies spectrales trouvées ne sont pas caractéristiques
du bois Sapelli a 12% d'humidité.

3.1.1.4 Conclusion

les paramétres d'un élément viscoélastique, qui lisse au
mieux les points relatifs au fluage d'un bois Sapelli a 19°,
35% de la charge de rupture, et 15% de taux d'humidité,
dépendent plus de la fenétre d'observation [l min, 416h], que
du matériau bois lui-méme.

Quelles que soient les directions de sollicitation et de
mesure (SyiLL « STrrr: Cariou), les niveaux de charge (25% .5 40%:
Foudjet), les taux d'humidité (7% PSF: Cariou) et les
températures (25°C ., 65°C: Le Govic) les conclusions précédentes
restent valables. Nous n'avons pas jugé utile de présenter dans
ce mémoire, les résultas de chaque dépouillement.

Dans tous les exemples traités, une stabilisation claire du
fluage n'est pas discernable (inflexion dans un graphe
fléche(logt)). Le modéle viscoélastique calé sur une expérience
de fluage 2 température constante ne permet alors pas de
déterminer des caractéristiques du matériau bois: il permet
uniquement un lissage des points expérimentaux.

3.1.2 Loi puissance
3.1.2.1 sSapelli, 35% charge de rupture

La stabilité des paramétres est présentée sur le méme
exemple (Sapelli, 19°C, 15%).

fa(t)= A; + Ag t Ruwo

nb pointslt mini | tmaxi| B1 | By B39 [103 ¢

27 0,0167 417 4,55 | 0,483|0,210( 4,99
24 0,0167 350 4,54 | 0,482|0,211| 5,65
21 0,0167 297 4,55 | 0,479]0,212{ 6,30
18 0,0167 225 4,54 | 0,48710,212 6,49
15 0,0167 144 4,53 | 0,504]10,201] 6,54
12 0,0167 72 4,52 | 0,517]0,196| 5,71
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nb points|t mini tmaxi| A1 Ag Ayp | 103 ¢
9 0,0167 12 4,56 | 0,47210,221| 3,28
6 0,0167 2 4,56 | 0,470]0,216] 3,51
3 0,0167 0,25] 4,53 | 0,504(0,200f 3,11

Nous observons une trés grande stabilité des paramétres vis
a vis de la plage d'ocbservation. Il est remarquable gque le
modéle calé sur la plage d'observation (1 mn, 12h] prévoit la
fléche & 417 heures & 1,5% prés,

Les paramétres semblent donc dépendre beaucoup plus du
matériau bois, que les paramétres du modéle viscoélastique.

3.1.2.2 Autres niveaux de charge

1 Ag
charge charge
indépendants du niveau de chargement, la sollicitation reste
dans le domaine du comportement linéaire.

Les rapports ¢ et 1l'exposant A;p doivent étre

% charge rupt. Aj/%charge | Ag/%charge Alg
35% 13,0 1,38 0,211
30% 16,2 Q,97 0,233
25% 13,0 i,16 0,217

Le comportement du Sapelli & 12% d'humidité peu donc
raisonnablement étre lissé par:
fléche fléche®

charge = charge {1 + (0,085 %o,02) t

(0,22 *o,011)

t en heures.

L'incertitude sur l'évaluation du fluage au bout d'une
semaine est raisonnable. Le taux de fluage est donné par: i
& =0
198 < 18CRenEn 394

3.2 Limites et utilisation des modeéles

Les paragraphes précédents montrent que 1les deux lois
testées précédemment ne peuvent pas &tre utilisées comme appui a
l'interprétation des mécanismes:

-les paramétres des modéles viscoélastiques dépendent de la
complexité de la fonction et de la plage d'observation de
la réponse.

-le modéle de type puissance est un lissage global, qui ne
permet pas de distinguer plusieurs mécanismes.
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S5i l'cn ne peut découvrir que des caractéristiques de
lissage, le modéle optimal sera celui qui en étant le plus
simple vérifie les deux critéres suivants:

1) les points expérimentaux doivent &tre répartis
aléatoirement autour de la réponse du modadle.

2) 1'écart entre chaque point expérimental et le modale
doit étre inférieur 4 l'incertitude expérimentale.

3.2.1 Exemple

La discussion s'appuiera sur la réponse du Sapelli a 15% de
taux d'humidité et 35% de la charge de rupture.

3.2.1.1 1T critére: répartition aléatoire des écarts

La loi puissance, une fois les paramétres optimisés, nous
fournit une répartition des écarts modéle-expérience comme ci-
dessous:

Yeerr puiss

0,6

04 2
0,2 i
b,g =g
-0,2
-0,4
-0,6 T T T T 1
10° 10" 102 10® 10* 10° tempsmn
figure I1I1,3,2,1,1,a:

Ecart entre le modéle puissance et la réponse expérimentale.

s %em puiss

Les écarts sont caractérisés par sept changements de signe,
la loi puissance vérifie bien le premier critére. Par contre le
modéle & un seul élément viscoélastique, met en évidence sur sa
courbe de répartition des écarts, un biais trop important:
seulement quatre changements de signe. De plus, au bout de 10
minutes, 1'élément viscoélastique est complétement relaxé
{(formule). La réponse n'est plus que linéaire et majore les
points expérimentaux.

%err 1él

2 -
1] -

0

-2
-3
—4| T T T

10° 10" 102 10* 10* 10° tempsmn

figure 1I1,3,2,1,1,b:

Ecart entre le modéle & une raie spectrale et la réponse
expérimentale.
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Le modele & deux é&léments viscoélastiques est d'une
complexité suffisante vis & vis de ce premier critére.

Y%err 2él

T T T T 1
10° 10' 10?2 10® 10* 10° tempsmn
figure 11,3,2,1,1,c:
Ecart entre le modéle & deux raies spectrales et la réponse
expérimentale.

3.2.1.2 2iéme crjitare: incertitude expérimentale

La précision des mesures effectuées par Foudjet lui a fait
apprécier les incertitudes de mesure du comparateur i environ *
0,02 mm. Ceci représente *0,42% en début d'expérience et 0,32%
en fin. La plage de confiance est répartie sur les graphes
suivants:

%err 3él
0,4
0,2

) T T T 1
10® 1w w® 10¥ st g7 BpsIA

0,47
0,27
0,01
-0,2 1

-04 T T T T 1
10° 10" 10 10® 10* 105 tempsmn
figures 11,3,2,1,2,a:

Comparaison des écarts modeles—réponse expérimentale, avec les
incertitudes.
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A partir d'une complexité de quatre é&léments
viscoélastiques le second critére est vérifié. Les incertitudes
expérimentales influent donc fortement sur le nombre d'éléments
viscoélastiques nécessaires.

La loi de type puissance, par contre, ne vérifie pas ce
critére. Dans la mesure ol il est impossible d'utiliser un
modéle & deux lois pulssance, ce type de modéle ne peut dans le
cas présent caractériser le fluage du Sapelli a 15% de taux
d'humidité et 35% de charge de rupture.

Seerr puiss
0,6 1
0,4
0.2
0,0
-0,24

LR
-014 HJ
'0,6 T T li T 4
10° 10" 102 10® 10* 10° tempsmn
figures I1I,3,2,1,2,b:

Comparaison des écarts modéle (puissance)-réponse expérimentale,
avec les incertitudes.

Dans les expériences de J.L. Cariou, les incertitudes
expérimentales n'ont pas é&té précisées. Ce second critére ne
peut donc pas étre utilisé.

La régulation de l'ambiance hygrométrique et thermique,
implique la prise en compte d'une incertitude supplémentaire sur
la fléche, si l'expérience est d'une durée supérieure a quelque
heures.

%eerr puiss
0,67
0,41

"0,6 T T T - T 1
10 10" 107 10° %ﬂ 10°  temps mn

figures I1I1,3,2,1,2,d:
Le domaine d'incertitude gui tienne compte des défauts de

régulation hygrométrique et thermique n'est généralement pas
quantifiable.

En effet les expériences menées sur de l'épicéa par Le
Govic ({(fig III,1,1,1,a), permettent d'cbserver pour 1'expérience
a 25°C une décroissance de fléche. Cette diminution ne peut étre
expliquée par l'un des deux modéles, et nous fournit donc un
minorant local de 1l'incertitude sur la fléche due & une
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variation d'hygrométrie. Cette incertitude supplémentaire
permetterait d'accepter la loi puissance.

3.2.2 Limites des modales
3.2.2.1 Caractéristiques du bois?

Nous avons montré la sensibilité des paramétres des lois de
type viscoélastique & la plage d'ohservation. La fonction
"lisse" mieux les points expérimentaux, mais les paramétres
(amplitude, constante de temps) ne sont pas caractéristiques du
matériau.

3.2.2.2 Sensibilité aux incertitudes expérimentales

Les paramétres de la lol puissance sont trés sensibles aux
incertitudes. Son utilisation nécessite donc, une grande
régularité des points expérimentaux, tout comme de bonnes
régulations thermiques et hygrométriques. Une incertitude trop
importante entraine la convergence des paramétres vers une
solution qui peut &tre trés éloignée de la solution réelle, voir
pas de convergence du tout.

Les paramétres des fonctions de type exponentielles y sont
moins sensibles.

L'augmentation du nombre d'éléments viscoélastiques permet
dans la plupart des cas d'obtenir des écarts entre le modéle et
les points expérimentaux, inférieurs & 1'incertitude
expérimentale. La possibilité de complexifier la fonction permet
d'obtenir une fonction cofit moltié moindre qu'avec la fonction
puissance.

3.2.2.3 Prévision a plus long terme

L'utilisation d'un élément visqueux en série, ne PeLmis gos
au modéle de type exponentiel de prévoir le comportement au-dela
du temps maxi d'expérimentation. Par contre la régularité de la
loi puissance, autorise des extrapolations a plus long terme.

3.2.2.4 Conclusion

Les lois puissance et exponentielle peuvent &tre utilisées
comme lissage des réponses expérimentales de fluage a
température constante. La possibilité de complexifier la loi
viscoélastigue en augmentant le nombre d'éléments (de termes
exponentielles) permet d'obtenir des écarts modéle - points
expérimentaux deux fols plus faibles qu'avec la loi puissance.
Les sensibilités des paramétres des deux lois sont différentes:

- puissance: sensibilité aux incertitudes de mesure.

- exponentielle: sensibilité A la plage d'observation.

Nous conseillons l'utilisation de la loi de type puissance du
fait de la possibilité d'extrapolation du comportement en dehors
de la plage en temps d'observation (l'optimisation portant aussi
sur le terme "instantanné”).
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Si 1'on désire par contre détecter les mécanismes sources
de fluage , ces lissages sont insuffisants.

- la loi puissance procéde & un choix & priori de type de
spectre de temps de retard

- la loi viscoélastique a des paramétres qui dépendent plus
de la plage d'observation que du matériau.

En fait l'information contenue dans une seule courbe de
fluage a température constante est insuffisante. Pour contourner
cette pauvreté d'information, Huet [Huet 1988] utilise
simultannément les réponses en fluage & plusieurs températures.
Nous proposons au chapitre III une autre méthode: le fluage a
température croissante pendant 1l'essai. Ceci nous permet
d'obtenir une vision plus compléte du comportement car continue
en température.



|chapitre 111}

Mise en évidence de mécanismes

multiples par une expérience de

fluage a température linéairement
croissante.

Un modele wviscoélastique & activation
thermique.
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1 Activation thermique

1.1 Le phénoméne
1.1.1 Description

Comme pour les polyméres, le comportement du matériau bois
dépend de la température. Ceci est visible sur les courbes de
fluage & température constante obtenues par Le Govic & al [Le
Govic 1986] )

logS,,,
-4,07

75°C
-4,1 s

25°C
a5 ﬂfr;_’_‘-ﬁﬂi'a___ﬂ___f\J

log temps
-4.3 T T T T 1
1 1 2 g g ™

figure III,1,1,1,a:
Dépendance de la réponse en fluage vis-d-vis de la température.

Pour qualifier l'activation thermique de la réponse,
faisons l'hypothése que le fluage du matériau tend vers une
valeur finie: le module correspondant est appelé, module relaxé.
La réponse en fluage d'un mécanisme, pour la température T,, se
traduit dans un graphe "souplesse apparente”(log t) par un point
d'inflexion (voir figure page suivante). La "“souplesse
apparente” évolue d'une valeur instantanée (non relaxée) S;, a
une valeur relaxée Sp

Si l'on effectue la méme expérience a une température T
supérieure a T,, 1l'évolution de 1la Souplesse semble non
seulement accélérée, mais les amplitudes relaxées et non
relaxées peuvent dépendre de la température.

La plupart des auteurs font 1'hypothése de non dépendance
des modules extrémes avec 1la température: bois [Le Govic
1986],PMMA [Maxwell 1956] [Thompson 196B8]. Cette hypothése
implique que les courbes se déduisent les unes des autres par
une translation (& T > Ty ---).
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1 og a(T‘Tu)

S logt

To
T>To

figure I111,1,1,1,b:

5i les souplesses relaxées et non relaxées dépendent de la
température, le facteur de glissement ne peut étre édvalué sans
correction.

Cette hypothése est-elle trop simplificatrice? Il est
difficile de trancher par 1'observation des graphes E({log t)
(fig.111 1,1,1,a), car la souplesse instantanée n'est pas
accessible, du fait du temps de mise en charge (un choc
provoquerait des vibrations), et la souplesse relaxée non plus,
car la mise en évidence d'une stabilisation demande un temps
d'essais trés long et donc des problémes de stabilisation de
l'ambiance thermo-hygrométrique.

Pour le matériau bois, les essais effectués au CTBA, sur de
l'épicéa ont été menés sur une durée d'une année. Nous pouvons
remarquer les oscillations de la réponse {(la fléche parfois
diminue au cours du temps), qui montrent bien la difficulté que
représente la mise en place d'essais a long terme. Les courbes
de réponse fléche(logt), semblent présenter un début de
stabilisation.

A priori la réponse n'est pas issue d'un seul mécanisme de
fluage. La correction des modules extrémes avec la température
pPeut n'étre nécessaire que pour certains mécanismes. Ainsi &
propos du PMMA (plexiglass), MSCrum et Morris [Mc Crum 1962] ont
mis en évidence la nécessité de corriger les modules relaxés et
non relaxés de la transition principale dite vitreuse. La
correction ne fut pas nécessaire pour les transitions
secondaires du PMMA.

1.1.2 Interprétation

La matiére ligneuse est constituée de plusieurs polyméres
{voir chap.I). Dans chaque polymére peuvent apparaitre plusieurs
mécanismes, qui ont chacun leur dépendance propre vis a4 vis de
la température. Cette dépendance peut étre caractérisée par la
chute du module apparent avec la température lorsque 1'on
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effectue un essai de vibration [Maxwell 1956] [Bernier
1967]) [Guerrin 1986]. Si 1'on nomme frottement intérieur (tg &)
le rapport de l'énergie dissipée pendant un cycle sur l'énergie
restituée, un maximum de frottement interieur est aussi
discernable a la méme température. Ces deux phénoménes
caractérisent, pour les rhéologues, la transition du mécanisme.

Les transitions d'un polymére sont de deux types [Maxwell
1956] :

—transition vitreuse:

Elle correspond & la possibilité pour tout un segment
carboné, d'étre mis en rotation. Avant cette transition, les
chaines carbonées sont suffisament serrées et liées entre elles
pour que tout mouvement interne soit bloqué. La rigidité du
matériau est grande (souplesse non relaxée). Lorsque 1la
température augmente, l'espace disponible et 1'agitation
thermique croit, jusqu'a ce que les rotations deviennent
possibles. Le module s'effondre, mais l'espace encore
relativement faible entre les chaines, induit des frottements
considérables, d'ol un accroissement du frottement intérieur.
Une fois la transition passée, le module correspond a la
rigidité du polymére ayant des réorientations de segment de
chaines possibles, et le frottement interne a rediminué, car
l'espace nécessaire & ces mouvements est alors disponible.

-transitions secondaires:

Elles correspondent & des rotations des groupements
latéraux. Ces mouvements nécessitent moins de place et
apparaissent donc & une température inférieure & celle de la
transition vitreuse. La différence entre les modules relaxés et
non relaxés est de moindre amplitude. Cette transition peut é&tre
blogquée par une modification du procédé de fabrication du
matériau [Gall 1961). Dans ce cas, les segments latéraux
disposent d'un espace si faible qu'ils n'obtiennent leur
mobilité qu'au moment o0 la transition vitreuse apparait.

A ces transitions peuvent se superposer d'autres
transitions, dides & l'eau adsorbée. W.G. Gall et M® Crum ont mis
en évidence pour le Polyméthyl méthacrylate une transition due
aux molécules d'eau. La température a laguelle apparait cette
transition dépend de la teneur en eau du matériau. Si le PMMA
est stabilisé a 23°C & divers taux d'humidité de l'air (h), puis
testé, les températures de transition sont les suivantes:

h T de trans. frégquence
% °c Hz

0 pas de trans
50 -B2 0,98
100 -104 1,13

Pour le matériau bois, 1la 1littérature fait part
généralement de trois transitions.
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tan &
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figure II1,1,1,2:
Maximums de frottement iInterne a4 1Hz, d'aprés ([Kelley 1987]

La température & laquelle apparait une transition dépend de
la freéquence dfexcitation, mais aussi du taux d'humidité dans le
bois. Il apparait sur le graphique ci-dessus trois transitions
principales «3,02,B. Kelley et al. n'estiment pas représentatif
d'une transition le maximum relatif de frottement interne situé
a -50°C (H=30%). Grdce A& d'autres auteurs et aux modéles
développés ci dessous, nous confirmerons son existence au
paragraphe (1.5).

Nous ne tenterons pas dans ce mémoire de rechercher les
causes d'une transition. Il est de la compétence du mécanicien
de bien les décrire (température, humidité, énergies mises en
jeu), pour que le polymériste puisse lui, interpréter ces
données et en préciser la cause physico-chimique.

1.2 Les lois descriptives

Dans le cas oll les souplesses relaxées et non relaxée d'un
mécanisme ne dépendent pas de la température, le temps peut
apparaitre dans la loi de comportement de matériau, sous forme
d'un temps réduit t.=t/t. lLa relation qui lie T & la température
peut Eétre évaluée:

~en fluage, par 1l'amplitude de translation (ou facteur de
glissement) a(T,Tref) nécessaire pour superposer une courbe de
réponse a la température T sur une courbe dite maitresse a la
Tref (fig. III,1,1,1,b).

-en vibration, par le déplacement de la température a
laquelle est observée le maximum de frottement interne,avec la
variation de la fréquence d'exitation.

Deux lois d'évolution du facteur de glissement {donc de T ),

apparaissent dans la littérature:
-loi de William~ Landel- Ferry (WLF)
-loi d'Arrhénius
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1.2.1 wWilliam- Landel- Ferry

Cy (T - Tg)
= —_ g
dod allily) = - cl;, + T~ Ty

Cette forme particuliére du facteur de glissement est issue
de considérations chimiques & propos de la transition
(vitreuse) des polyméres. La température de référence doit &tre
la température de transition wvitreuse Tg. Elle n'est donc
applicable que pour cette transition et non pour les transitions
secondaires.

Dans un graphe log a(T,Tg) fonction de T, il faut trouver Ci
et Cz, qui ajustent au mieux les facteurs de glissements
expérimentaux.

log a(T,Tq)
A

Tg -Ca Tg T

\;—_
_C1

figure I1I,1,2,1,a:
Evolution avec la température de a(T,Tg) si la loi de WLF est
applicable.

log a(T,Tref)
15 1

10 -

3 e

-5- "
" T-Tref (°C)
o

-10 — —
-150 -100 -50 © 50 100 150
figure II71,2,1,b:

Evolution avec la température de a(T, Tref) pour 1l'identification
de cj,cz, d'aprés [Kelley 1987].
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Les essais effectués par Kelley & al sur deux espéces
(Picea sitchensis, Acer saccharum), montrent bien la limitation
de cette loi a une seule transition alors qu'ils en observent
plusieurs, d'ol la difficulté de quantification des paramétres
C; et C» pour le bois.

1.2.2 Arrhénius (cinétique du premier ordre)

Pour toutes les transitions (primaires ou secondaires), une
loi d'Arrhénius est utilisable. Elle définit une énergie

d'activation AW.
AW Tpf - T

log a{T, Tf) =X T Toop

avec R = 8.31 J/mol°K (constante des gaz parfait)
log a(T,Tref)
20 7

10

-10 . . T T
0,002 0,003 0,004 0,005 0,008
figure IIT,1,2,2:
Evolution avec la température de a(T,Tref) pour 1'identification

des énergies d'activation.
Les valeurs fournies par Kelley sont respectivement:

AWig1) = 339 kd/mol
awep) = 109 kJ/mol
1.3 Les méthodes expérimentales de quantification
1.3.1 Essais de fluage a différentes températures
Des travaux de ce type ont été effectués au CTBA par Le
Govic et al. Par translation sur une courbe maitresse, ils ont
montré que si l'on associe une loi de comportement parabolique

monotransition au fluage du bois 1l'énergie d'activation était de
1l'ordre de 167 kj / mol.

n
£(t) = £(0) (1 + (3) ]
T
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AW
T = 1" e RT

la constance de 1'énergie d'activation dans la gamme de
température explorée, est visible dans un graphe AW fonction de

1
Gf - E;Fj pour un nombre discret d'écart T-Tref. En fait chaque
i

valeur est une moyenne des énergies d'activations des phénoménes
gui prédominent entre 1les températures observées et 1la
température de référence. En utilisant un modéle bi~-transition,
ces auteurs ont ammélioré leur description. Chaque wvaleur
d'énergie d'activation est calée sur deux courbes (25°C-55°C:
135kd/mol; 65°C-75°C: 240kJ/mol) .

Pour détecter une éventuelle multiplicité des transitions
dans ce domaine de température, il est nécessaire de dupliquer
ces expériences 4 un grand nombre de températures (séparées de
5° par exemple). Mais la durée d'une manipulation de fluage rend
difficilement réalisable un programme expérimental de ce type.

1.3.2 saut de température

Lors d'une expérience de fluage, une éprouvette & 1la
température T est portée rapidement A la température T+AT. La
vitesse de fluage est modifiée et cette variation de la pente
fléche/temps permet alors de quantifier 1'énergie d'activation,
sous l'hypothése d'invariance de Ag avec la température.

Al
£(t) = Ao (1 + §(t/T)) T =17 ¢gRT
s 1 do o+
fit) = ¢ dt (T)

K AW
sz ™ e RTy
. a AW
fn T= e RT2
L] [ ]
Nous avons bien: si T, > T; fr3 > £y

L]

_ TiTy fro

AW = To=Ty R Log N

fr
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Nfléche mm

& ‘-—:J-t—— =
temps h
T T T T >
0 12 360 432

figure 111, 1,3,2,a:
modification de la vitesse de fluage du bois par un saut de
température d’aprés [Foudjet 1986].

Pour que la valeur de AW ne soit pas trop entachée
d'erreur, 11 faut que 1'éprouvette monte rapidement en
température, donc que ses dimensions soient faibles.

Des essais de ce type ont été effectués par Mec Crum et
D.L.Pearce sur du PMMA [Mc Crum 1973]. A ma connaissance, aucune
quantification de 1'énergie d'activation par saut de température
n'a été effectuée sur du bois.

1.3.3 En wvibration

En vibration, une augmentation de la température est
équivalente & augmenter la fréquence d'excitation. A une
fréquence donnée, par un balayage en température, un maximum de
frottement intérieur peut é&tre détecté. La comparaison des
températures de maximum de frottement intérieur, & différentes
fréquences, permet d'accéder A 1l'énergie d'activation du
mécanisme concerné.

1.4 Remarques

5i 1'on est en présence d'une transition, les différentes
méthodes d'expérimentales doivent fournir des valeurs similaires
des paramétres:
pour W.L.F. : c] et o

pour Arrhénius : AW
Pour cela deux précautions sont a prendre:

* Dbans le cas ol les modules relaxés et non relaxés
dépendent de la température, les essais de fluage ou de
relaxation ne fournissent pas la bonne énergie d'activation si
l'on n'utilise pas la correction de Mc Crum et Morris [Mc Crum
1962]. Pour une quantification par "saut de température” cette
correction n'est nécessaire que si la vitesse de fluage est

évaluée pour des temps inférieurs 3 la constante T.
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* Les essalis a une température fixée ne doivent se faire
que lorsque le matériau est dans un é&tat stable. Or des travaux
effectués par Schwarzl [Schwarzl 1984] sur le polystyréne ont
montré que le volume d'activation était fonction du temps de
maintien & cette température. Pour des valeurs proches (5°) de
la température de transition vitreuse, le volume d'activation
s'était stabilisé au bout d'une journee, alors que pour un écart
plus grand {25°), aucune tendance a la stabilisation du volume
d'activation n'apparaissait encore au bout de 2 semaines.

Le risque est donc grand, pour des essais & température
éloignée de la température de transition vitreuse, de solliciter
le matériau, alors que son état n'est pas encore stable. Les
résultats obtenus par la méthode de "saut en température"
peuvent étre fortement influencés par ce phénoméne.

Wolkenstein et Ptitsyn ont fourni une modélisation chimique
de ce gel de la cinétique de stabilisation [Wolkenstein].

1.5 Surfaces de transition

La transition d'un mécanisme peut étre repéré par son
maximum de frottement intérieur. Pour un essai de wvibration, la
température a laquelle il est détecté dépend de la fréquence
d'excitation et du taux d'humidité du matériau. Une transition
est représenté comme une surface dans un espace tridimentionnel
paramétré en température, en frégquence et en taux d'humidité
{(voir page suivante).

Si le mécanisme est régi par une loi d'Arrhénius et que
1fon choisit comme base (log @,1/T,H), sa surface représentative

des maximums de frottement interne, devrait étre une surface
réglée.

1.5.1 Essais de wvibration

En fonction du taux d'humidité, de la fréquence et de la
plage en température scrutée, une ou plusieurs transitions
peuvent é&tre détectées. De plus, suivant le mode de
sollicitation {(mécanique ou diélectrique), une transition est
plus ou moins visible (le nombre de dipoles concernés varie).
Ainsi la transition repérée 7Y, et détectée par Norimoto en
diélectrique, n'est pas visible par Dunlop gqui effectuait des
sollicitations mécaniques {(figure page ci-contre).

Pour différentes fréquences, les températures de maximum de
frottement intérieur relatif a un méme mécanisme doivent se

déduire les unes des autres par une translation de pente -AW/R:

1

1 % (AW)
og @ - . o —_—
g xLi R Tmaxfi

avec Wpaxfi @ pulsation de maximum de frottement interieur
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figure IIr,1,5:

Les triplets (f,7T,H) tels que le frottement interne soit
maximum, peuvent é&tre représentés par trois nappes correspondant
chacune & une transition.

log(fréquence) I Hz

-

30% m
20%
15% 4
104 =2
5%
0% a
103
7.
1070
-6
1078 b g . '
nno N {Tal o L
- = | — —
1 1

Dans les graphes page ci-contre, issus uniquement de 1la
littérature, 5 transitions sont visibles: oy, oo, §, B, v.
= une ligne est représentative d'un domaine de température
exploré,
-"un sigle noireci, d'un maximum de frottement interne:
®m mécanique.

¢ diélectrique.
- un sigle blanc, d'un maximum de frottement interne au

taux d'humidité inférieur.
- une fléche, & la détection de 1la proximité d’une

transition.

///



67

figure III1,1,5,1,a:

lieux des maximums de
frottements intérieurs
d'aprés: fréquence Hz ’
. - -100*
Norimoto: f=106 & 10! Hz 107 | ? i I : :m’a
Dunlop: f=4 107 Hz 10 A
Bernier: £ =2 103 Hz Yy
Kelley: f=1 Hz 10° ™
- F=50 a -2
Salmen: f=50 &4 5 107¢ Hz 10° - !_ "
10° § \ 7
10° 4 oy 8
10" A \{ %
10° 1 v
UL
1072 v ; ; ur
0,002 0,004 0,006 0,008
lréquence Hz fréquence Hz
0 0% -ign™ o
107 . 0% citt 107 2 . - ?(;r.
; - o T ] N
107 1 10° 4
10° 105
10% 10* -
10° 1w
102 102 4
w1
10° —— 1004 = ! {
107t 4 o,%2 & B -1_t\=11 13 8
AR | ol L
1|;I'2 \ T T 1T 10-2 + b - T
0,002 0,004 0,006 0,008 0,002 0,004 0,006 0,008
tréquance Hz d e fréquence Hz
[:] -100D* | 20% - A
107 || I | op‘c l 107 || I T ‘ 100°¢C : 322
105 4 105 4
10% A 105 4
<
10 10* 4
10?1 109 -
102 4 102 4
w1 L oty
10° 4 10° - &
Ty 1, U I
107" 1 oy L (e M ]
10°2 U 4 [fz‘ I I. E 1T 1072 bbbt I' : Ut
0,002 0,004 0,006 0,008 0,002 0,004 0,006 0,008



68

Par la comparaison des différents essais, nous détectons
chez plusieurs auteurs des transitions de faibles amplitudes,
qu'ils n'osaient considérer comme tel: bj, bz, k.

tan &

0,20

0,151

0,10+

0,05~

0,00 . . . ,  T1°C
-200 -100 0 100 200

figure I111,1,5,1,b:
Evolution du frottement intérieur 4 2 kHz, d'aprés [Bernier
1967]: la transition 8 n'était pas détectée.

tan &
0,08 -
H=30%
0,06 - o2
E K
0,04 p H=5%

0,02 A

T°C

0,00 Y T * T 1 e | L v 1
-150 -100 -5 0 50 100 150

figure III1,1,5,1,c:
Evolution du frottement intérieur 4 1Hz d'aprés ([Kelley 1987]:
la transition & n'était pas détectée
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1.5.2 Nature des transitions

L'énergie d'activation est pour les chimiste un guide gquant
aux liaisons incriminées. Lorsque des liaisons covalentes sont
concernées, l'énergie d'activation est de l'ordre de 60 a 150
kd/mol; dans le cas contraire (pont hydrogénepar exemple) les
énergies d'activations sont inférieures a 30 kJ/mol. Ces valeurs
sont & relativiser, car dans le cas de mouvement concerté (en
bloc) l'énergie d'activation apparente peut étre plus grande.

1.5.2.1 Transition o3

Kelley et Salmen l'associent & la lignine.

fréquence

102 - Salmen H=30%

107 -

100 i o & Kellay

107" -

1072 4 et TeC

100 0 -100
1073 . T : T
0,002 0,003 0,004 0,005 0,006

Les résultats ne coincident pas parfaitement: ils

découvrent une transition d'énergie d'activation égale (395
kd/mol et 339 kd/mol) mais Kelley la trouve 10°K trop bas (si
l'on prolonge les résultats de Salmen). Cette dispersion est
acceptable dans la mesure ot les essences, les éprouvettes et
les essais étaient différents (les éprouvettes de Kelley étaient
sollicitées depuis -150°C).

1.5.2.2 Transition g

Associée aux hémicellulose par Kelley, sa relative
proximité avec la transition ) ne permet pas & cet auteur de
quantifier son énergie d'activation.

Sous réserve que celle détectée par [Bernier 1967] vers
BO°C (H=6%) est bien la méme, son énergie d'activation devrait
€tre de l'ordre de 100 kJ/mol.

1.5.2.3 Transition &

De faible amplitude, beaucoup d'auteurs la négligent. Aucun
mécanisme explicatif n'a encore été envisagé. Elle aurait une
énergie d'activation de l'ordre de 40 kJ/mol.
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1.5.2.4 Transition J

auteur et référence H fréquence Tmaxi AW
% Hz il o kJ/mol
[Dunlop 1978] 1 45000 0 24
6 45000 =20 16
12 45000 -55 15,5
20 45000 -78 15
20 85000 -62 24
[Bernier 1967] 4] 2200 =23
1 2200 ~63
[Kelley 1987] 5 1 =70
10 1 -80
20 1 -102 102
30 1 -103

Pour comparer ces transitions, nous translatons les
maximums de frottement intérieur, en respectant les énergies
d'activation trouvées par les différents auteurs:

L i R 8
Tmaxfi (w) Tmaxfi(Q) AW g (9]
fréquence
105 - Dunlop o
10* -
10° -
102 -
10’ 1 Kall
alley
1% —w—m=
107" A
100 0 -100
1072 4 i+ T°C
1073 . . : : B

0,002 0,003 0,004 0,005 0,006 0,007

Les transitions ne coincident pas exactement. La surface de
transition P n'est pas réglée. Les énergies d'activation
déterminées par ces auteurs n'est gu'une mesure locale de la
pente. La loi d'Arrhénius ne lul serait pas applicable.

1.5.2.5 Transition ¥
Norimoto 1l'associe aux groupements latéraux -CH>O0H de la

cellulose. L'énergie d’activation fournie par l'auteur est
d'environ 10 kJ/mol.



71

1.5.3 Essai de fluage

A un essal de fluage & température constante correspond une
scrutation de l'espace transitionnel parallélement & 1'axe des
fréquences (1/T), pour des fréquences inférieures a 10-2 Hz. En
effet, les problémes de mise en charge impliquent que les
constantes de temps les plus courtes sont au mieux de 1'ordre
d'une minute.

Les essais menés au CTAB distinguent deux transitions:
l'une concerne les essais a 25 et 55°C, l'autre les essais & 65
et 75°C., La dificulter de distinguer une transition provient du
presque parallelisme entre la direction d'observation et
l'évolution de la transition.

fréquence
10 2 H=10%

%
10 | Keter
10° - -
107" A
10-2 ki
1073

1 0-4 4 Le Govic
H=12%

1075 -

1078
2e-3 3e-3 4e-3 5e-3 6Be-3 7e-3

figure III,1,5,3,a:
L'expérience de fluage d température constante correspond & une
scrutation parallele & 1'axe des fréquences.

Néanmoins, Huet et Le Govic ont retrouvé les deux
transitions a3 et a2 dans le domaine
[(102Hz,106Hz), (25°C,75°C),12%]. Les énergies d'activation
découvertes sont respectivement 135 kJ/mol et 240 kJ/mol et
sont du méme ordre de grandeur gque celle trouvées & 1Hz par
Kelley.

Utiliser une trajectoire d'observation moins paralléle &
l'évolution permettrait de mieux distinguer les transitions
caractéristiques du comportement du matériau. Un essai de fluage
a4 température croissante a donc été mis en oeuvre.
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fréquence
1 02&1+0 - H=10%

1019-1—0 =

1 00$+0 . A
1 0—1 8+0
1 0-29+D . o
1 0-3&+0 Expériance de fluage 4 température craissanta
1 0-481—0 u

-I 0-5B+0 .

10-Ea+0

2e-3 3e-3 4e-3 5e-3 6e-3 7e-3

figure 111,1,5,3,b:
Une expérience de fluage & température croissante coupe plus
rapidement une transition.

Dans le cas d'un accroissement de température de 1° par
cing minutes, de 20°C & 100°C, la trajectoire suivie est
représentée ci-dessus.

Le passage des transitions est plus rapide, mais 1la
trajectoire n'est ici pas optimale. Les énergies d'activation
étant de l'ordre de 100 kJ/mol pour les deux transitions
voisines de l'espace observé, il serait plus judicieux de
choisir une évolution de température plus rapide. C'est ce
qu'ont fait Jouve et Sales [Jouve 1986} au Centre Technique de
la Forét Tropicale (la montée en température de 20°C & 100°C
s'effectuait en une demi-heure), mais les transitions ne sont
apparues qu'une fois la température stabilisée a 100°C.

vitesse de fluage pm/mn

12
10

OCNPA~O®

] i T ¥ T |tempsh
0 T 1 2 3 4 5

fin de la montéa en lempérature

figure III,1,5,3,c:

La vitesse de fluage d'une expérience d température croissante
présente des maximums gqui correspondent 4 la transition de
différents mécanismes, d'aprés [Jouve 1986].
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Ce retard 4 1la transition montre bien que les
caractéristiques mécaniques sont liées 4 la température par
l'intermédiaire du volume d'activation. Si la montée en
température est trop rapide, le volume d'activation évolue trop
lentement par rapport & la température pour que la 1loi
d'Arrhénius soit applicable directement (le volume d'activation
n'y figure pas expressément).

Pour s'affranchir de la connaissance de la cinétique
d'évolution du volume d'activation avec la température [Thompson
1968] [Wolkenstein 1957], la vitesse de montée en température a
été choisie lente, dans 1'espoir que 1'approximation par
Arrhénius soit acceptable.
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2 Essais de fluage a tempéiature croissante

2.1 Réponse du modale wviscoélastique.

Pour illustrer notre propos, le modéle viscoélastique A &té
utilisé. Il différe du modéle viscoélastique du chapitre II par
l'absence de l'élément visqueu en série, afin que le fluage
tende vers une valeur finie (solide). Ce modéle permettera de
simuler la réponse du matériau.

2.1.1 Hypothases

Dans cette seconde partie du mémoire, nous avons utilisé le
modele viscoélastique. Celui-ci traduit les hypothéses
suivantes:

- le fluage tend vers une limite finie.

— le comportement est linéaire.

- l'activation thermique est régie par une loi d'Arrhénius.

- la stabilisation du wvolume d'activation avec 1la

température est instantanée.

- il existe une réponse instantanée.

Ky (T,H) K; (T, H)
]
F . F
+— A"\ — — - - —>

Ky (T,H) iy (T,H)

La loi de comportement peut s'écrire a tout instant:

F = K'fq % Hi

F = Kifj + JLify USRS

to: début de la montée en température

To: température intiale

F: force appliquée

fi: élongation du i®me &lément

Ki: rigidité relaxée du i%Me glément

Mi: amortissement cinématique du i®™e &lément

Ti: constante de temps de retard du i®me &lément
K°: rigidité instantanée de la structure
hypothése 1: K" et Kj indépendants de T

Les évolutions des modules relaxés et non relaxés avec la
température ne sont pas connues. Une premiére approche consiste
donc & les supposer constants. Si les énergies d'activation ne
correspondent pas & celles obtenues en vibration, une correction
des modules sera toujours possible. Seule la viscosité sera
affectée par la température
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Le modéle utilisé suppose qu'il n'existe pas de couplage
thermomécanique qui engendrerait des élongations supplémentaires
dues a l'accroissement de température, contrairement au couplage
mécanosorptif qui apparait lors d'une wvariation du taux
d'humidité sous contrainte. Pour éviter ces effets
mécanosorptifs, les essais seront menés & taux d'humidite
constants. L'évolution des paramétres Kj et Ti™ (Hi®”/Ki) seront
quantifiés par des expériences A plusieurs taux d'humidité.

Le taux d'humidité devrait étre défini pour chaque élément.
En effet, l'eau adsorbée ne se fixe pas en proportion égale sur
chaque polymére et de plus, le long d'une chaine polymérique,
les molécules d'eau ont des sites préférentiels. Chaque maillon
du modéle représente donc un mécanisme, qui peut &tre sensible a
la présence d'eau ou au contraire y é&tre indifférent. Il sera
nécessaire de suivre indépendamment 1'évolution de chaque
paramétre, vis-a-vis du taux d'humidité.

La réponse d'un maillon & une expérience de fluage a
température croissante est telle gque f; doit vérifier:

25 F-K;if 1
dac { ifi) AWy

137 & R(AL+B)

-AW; -AW;
dfy K Raes) g - -E- . Reacen)
gt Hs™ P

La résolution de l'équation sans second membre nécessite le
calcul de
t

AWy
I= e R(Au+B) du qui n'a pas de forme
0
explicite.

L'hypothése sera donc faite, que la transformation est une
succession d'états d'équilibres, pendant lesquels la vitesse de
fluage f; est constante.

2.1.2 Maximum de vitesse de fluage

La connaissance de Kj,p;™,f;(o) permet de calculer
numériquement la réponse pas A& pas par la méthode de Kutta-
Runge de degré 4.

Les simulations ci-dessous fournissent les courbes pour une
expérience telle que la montée en température soit:

T =Tp + A(t-tg) H*(t-ty) avec A = 1/300 °K/s

{T" = 293 °K
H* fct échelon
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Nous noterons vfj l'accroissement d'élongation pendant cing
minutes. Il nous permet de visualiser l'évolution de la vitesse
de fluage moyennée sur cing minutes. Un maximum de vitesse de
fluage peut &tre observé au temps £j (ou a la température Ti).

Celui-ci est donné par l'expression:
AW
w—L8WL A (AL:_+B)
Ki =M™ g (apem)2 ©

avec B = (Ty - At

AW

R AwiAeRIi
i R o2

AWy

AWy A ——

§i l'on pose g(I) = 14~ [ a2 © R Ii
1

lim

pogt (I} = oo
lim

rosoo (T} =0

La fonction g(T) étant continue, quelque soit le couple

(Ti~,AW;i), il existe une température Tj telle que la vitesse de
fluage soit maximale. Elle appartient ou non & la plage de
simulation en température qui sera ultérieurement ([20°,100°C].
Tj n'est pas une caractéristique de 1l'élément viscoélastique
n°i, car elle dépend de la vitesse de montée en température (A).

L'influence des paramétres de 1'élément viscoélastique est

visible sur les figures ci-dessous.
Prenons comme élément de référence:

Ki* = 1le-3  N(gg)/Mm(s0)
“Ei"""* = 1leh 3
AW;* = 1e5 J/mol

La sollicitation sera:

F = 1N

T =293 + 1/300(t-5) H*(t-5)
t en minutes
T en °K

Si Ki augmente (Ki' = 2K3")
- l'amplitude du fluage est plus faible.
- la températurte de maximum de vitesse de fluage est

légérement affecté.

trés
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fleche — flache réléren
- K
1200
800
400
T°C
0 T : ;
20 80 100
vi
- O vigk)
el B viref
80 1
40 1
4 - T uC
0 ¥ - { — T T T —
20 40 60 80 100

figure III,2,1,2,a:
Influence sur la fléche et la vitesse de fluage d'un
accroissement de rigidité

5i 7;* augmente (Ti" = 10t3*)
- l'amplitude de fluage est inchangée
- le maximum de vitesse de fluage est observé & une
température supérieure.

fleche — flécha rétéren
f (tha')

1200
1000
800
600
400
200

0+ v - v r

20 40 60 80 100
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B virélérence
120 3 i {itho"

80

40

0 = =) : 1
20 40 60 80 TeC 100

figure II11,2,1,2,b:
Influence sur la fléche et la vitesse de fluage d'un
accroissement de constante de temps |

Si l'énergie d'activation augmente (AWj = 2,5 AW;*)
- l'amplitude de fluage est inchangée
- le maximum de vitesse de fluage est plus grand, est
observé a une température inférieure.

fléche — fléche réléren

I (w)
1200

1000
800
600
400
200

0+ - - r

20 40 60 80 100

T°C

vf

H virélérence

120 0O vtw)

80

40

0 T i 1
20 40 60 80 TeC 100
figure III,2,1,2,c

Influence sur la fléche et la vitesse de fluage d'un
accroissement de'énergie d’'activation
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Il est donc possible, lorsqu'un pPic de vitesse de fluage
expérimental est visible, de modifier les paramétres afin qu'il
y ait adéquation entre l'expérience et le modéle.

2.2 Choix des éprouvettes - mode opératoire
2.2.1 Structure

Dans un soucis de simplification, les essais ont é&té
effectués sur des éprouvettes relativement courtes (130mm) afin
que 1l'obtention d'éprouvettes de grand axe paralléle & 1la
direction tangentielle ne necessite pas la fabrication
d'éprouvettes reconstituées. Les dimensions sont telles qu'il
est possible de tirer des éprouvettes des plagques des
xylothiques.

Le suivi de 1'évolution de la flache avec le temps permet
d'accéder a4 la rigidité de la structure éprouvette (la fléche
étant mesurée a4 60mm de l'encastrement et la charge exercée a
90mm.) .

2.2.2 Procédure expérimentale

Les éprouvettes sont taillées aux dimension requises
suivant 1les trois directions L,R,T. Les éprouvettes
tangentielles tirées des planches de dosse, sont taillées afin
de positionner la zone de sollicitation tangentielle entre
l'encastrement et le point de mesure.

direction T PTl

rayons ligneux

Avant essals, les éprouvettes sont stabilisées au taux
d'humidité désiré. Un contrdle des masses est effectué avant le
montage de celles-ci dans l'enceinte. Dans le cas ol une
enveloppe de latex est utilisée, un séchage préalable de celles-
ci est nécessaire.

Le systéme d'acquisition des fléches (toutes les 5 minutes)
est mis en marche. Une fois les éprouvettes en place aprés un
quart d'heure de stabilisation thermique et hydrométrique dans
1l'enceinte, les charges sont mises sur les éprouvettes Jjuste
aprés une mesure des fléches (zéro). La mise en charge est faite
a8 la main dans 1'ordre des numéros de voies et nécessite moins
d'une minute pour les six.

Aprés 5 minutes, et la prise de mesure automatique des
fléches par le systéme d'acquisition, la température de consigne
est incrémentée de 1°C, ainsi que le taux d'humidité de l'air de
1% si nécessaire.

La température de 1'éprouvette témoin margue une nouvelle
stabilisation au bout de 4 & 5 minutes.

La mesure des fléches est a nouveau faite et & 1la
température de consigne accrue.

En fin d'expérience, le systéme d'acquisition de fléche est
arrété. Immédiatement aprés l'ouverture de 1la porte, les



éprouvettes témoins sont pesées.
sont alors démontées et pesées,
le cas échéant.

latex,

80

avec,

Les éprouvettes sollicitées

puis sans enveloppe de

Elles sont ensuite séchées & 105°C pendant un 3 deux jours
pour déterminer leur masse anhydre.

Les différents essais sont décris ci-dessous:

'hu

Les masses des éprouvettes sont contrdlées en début et en
fin d'expérience.

n® exp.| H suivi| essence direction| H déb.| H £in| AH latex
% % % %
7 11,5 peuplier L
R
T
témoin 11,5 11,8 0,3
1, 115 0,0
8 0 peuplier L 0 1,6 1,6
R 0 1,1 1,1
T 0 1,0 1,0
9 8 peuplier L 10,4 8,9 ~1,5
R 10,2 7,8 -2,4
T 10,2 8,1 —2,1
témoin 10,8 9,8 -1,0
10 20 peuplier L 28,3
R 35,7
T 59,7
témoin 23,6 19,1 -4,5
13,0 21,3 7,3
11 8 peuplier L 8,6 9 0,4
Ri1 T3 7,5 0,4
Ty11 8,6 B,4 ~-0,2
12 8 douglas Lio 10,2 11,2 1,0
Ri2 10,2 | 10,7 0,5
T2 9,6 9,7 0,1
13 12 douglas L13 13,8 | 18,4 4,6
Ri3 14,0 15,3 1,3
T13 14,1 15,9 1,8
L 12,6 28,2 13,6
R 12,5 27,3 14,8
peuplier T 33,7 32,3 20,6
14 32 douglas L 30,3 28,0 =253
R 34,1 32,3 ~-1,8
T 33,4 32,1 -1,3
L 36,7 33;:1 -3,6
R 36,4 34,1 ~2.3
T 32,0 31,5 -0,5
témoin 26,7 25,2 ~-1,3
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n°® exp.| H suivil| essence direction| H déb.| H fin| AH latex
3 % % k3
15 12 papier isotrope | 0 7,8 7.8 x
" B,5 11,5 3,0 x
" 37,4 35,8 -1,6 b4
peuplier Ri1 8,5 10,9 2,4 x
T11 B,7 10,6 1.9 X
alumin.

16 14 hétre L 15,0 16,6 i,6 X
R 15,3 16,0 0,7 x
T 14,8 1553 0,5 x
+acéthyl L 30,1 29,3 -0,8 X
R 19,2 17,7 -1,4 X
T 17;9 16,4 o ) b 4

témoin 0,3
17 12 douglas L1z 11,5 13,7 2,2 x
Ria 12,1 | 13,2 | 1,1 x
T12 16,9 13,4 ~34 5 x
Li3z 23,8 25,8 2,0 X
Ri3 12,3 | 14,0 | 1,8 x
T3 12,4 | 14,1 | 1,7 x

température dans 1'éprouvette:

les températures de consigne minimales et maximales sont
présentées ci-dessous.

0° exp.| Tmini| Tmaxi| A début de la montée trainage
en _température début fin
e °c_{°Cc/mn mn o
17 20 BS 0,2 L:10 R:15 T:5 -1 -1
8 20 85 0,2 L:15 R:10 T:5 -2, =6,5
9 20 B85 0,2 L:15 R:10 T:5 ~Z2.5 g A
10 20 100 0,2 5 =0;7 =1.,2
11 20 100 0,2 5 -2 -4
12 20 100 0,2 5 -1,5 -2,5
13 12 100 0,2 5 =] =5 -3
14 20 100 0,2 5 +3 +2
15 20 100 0,2 5 -a,5 =1,
ig 20 100 0,2 5 -2,5 =29
17 20 100 0,2 5 =25 =2

La température mesurée dans le bois est légérement
inférieure a 1a température de consigne. L'amplitude de ce
trainage est liée au taux d'humidité& dans le matériau. Cet écart
pourrait étre pris en compte, mais il a é&té négligé lors des
dépouillements.

charges appliquées:

Pour que 1les dé&flexions restent dans le domaine de
linéarité de déplacement des capteurs, les charges dépendent de
la direction de sollicitation.
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2.2.3 Passage de la rigidité d'éprouvette au module
d'Young

Pour accéder aux grandeurs intrinséques du matériau bois,
la théorie des poutres est utilisée. Elle permet de passer de la
rigidité d'éprouvette au module d'Young (respectivement de la
souplesse d'éprouvette a 1z complaisance). Les vitesses de
déformations seront faibles et nous pouvons considérer
l'évolution comme quasi statique. A 1'évolution de la fléche au
cours du temps, sont associées les evolutions des modules (E et
G).

//m\“ﬁgm | = 0,09 ?

V4

o jZIf
F

figure III,2,2,3,a:

L'éprouvette isocontrainte pbeut étre considérée comme une
poutre.

avec: x=0 abscisse du point de mise en charge
x<0 abscisse du point courant
X<0 abscisse du point de mesure de la fléche
1=80mm distance de l'‘encastrement au point de mise
en charge
h épaisseur de 1'éprouvette

b =-2ux largeur de 1'éprouvette a 1'abscisse x.

L'application de la formule de Bresse, nous fournit une
fléche, fonction du moment fléchissant (module de Young E(t)) et
de l'effort tranchant (module de cisaillement G(t})

o e B X_ —3F 2
f({x,t) = 5 Giohw log(_l - E(c)hon (X+1)
= ftranchant + ffi1schissant

Posons R(X) tel que:

ftranchant E(t)

= . . = R({X)

feléchissant Gt)
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%% log (=)
Soit R(¥) = 5
~ E(t)h3u (x+1)2

R{X)
0,20
0,15
0,10
0,05 X
0,00 + T T 3

-0,09 -0,086 -0,03 0,00

figure I1I1,2,2,3,b:
Pour X=-0,03 m 1'influence de l'effort tranchant est minimum.

R(X) est minimum (5 10-3) si 1l'on mesure la fléche & 60mm de
1l'encastrement, c'est pourquoi ce choix a été fait. Mais si nous
voulons négliger la fléche due & l'effort tranchant par rapport
4 celle due au moment fléchissant, il faut évaluer le rapport
E/G:

résineux p=0,40 feuillus p=0,6
E/G GLT Gir GrT Gyt Grr Gr?
MPa 697 744 72 MPa 829 1110 322
Egr 835 1,12] 11,6 1650 1,48 5,11
Er 540 0,77 7,5 B94| 1,08 2,78
E1, 10900|17,5 (14,7 13100 15,8 9,8

tableau II1IX,2,2,3,a:
Rapports E/G (valeurs instantannées) d'aprés [E1 Amri 1987}

Les modules instantanés, obtenus & l'aide du modéle
prévisionnel mis au point par E1 Amri et Guitard [E1l Amri 1987]
font apparaitre une valeur maximum de 8% pour le rapport des
fléches (tranchant/fléchissant) et ceci dans la direction
longitudinale.

Cariou [Cariou 1987] a montré pour le pin des landes et sur
une journée, des taux de fluage des modules de cisaillement de
15% a 30% et des modules de Young de 12 a 50% (20% de taux
d'humidité, 20°C) (voir figures II,1,1,b).

Soit E(ljour)/G(1jour)
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résineux p=0,40
E/G Gur | Gir GRrr
0->14| -15% | -15% -30%
Eg -50% 0,66/ 8,3
Er | -50%| 0,45 5,4
Ey, -10% 18,5 |15,6

tableau I11,2,2,3,b:

Rapports E/G (valeurs au bout 1 Journée, H=12%, T=20°) d'aprés
[El Amri 1987] et [Cariou 1987].

Nous verrons ultérieurement que 1l'expérience de fluage a
température croissante permet d'observer des Phénoménes de
constante de temps de l'ordre de plusieurs mois. Négliger 1la
fléche due 4 1'effort tranchant, revient donc A faire
1'hypothése d'une évolution faible du rapport E(t)/G(t) pour la
direction longitudinale (dans les autres directions R et T, ce
rapport diminue!)

Soit:

JF
E{t)h3u

£ (xmesure: t) = - (Xmeaure‘z'l) 2

Le module de Young apparent du matériaun est donc lié a 1la
rigidité apparente K{t) de la structure éprouvette par:

3 (x +1)2
R e

2.2.4 Incertitudes
2.2.4.1 Géométrie de 1'éprouvette
Le passage de la rigiditeé K(t) a E(t) doit s'effectuer, en
mesurant les dimensions de l'éprouvette testée. En effet les

grands intervalles de tolérance des cotes induisent une
incertitude supplémentaire sur E(t) inacceptable.

AE A(X +1 Ah Au AK
T e mesure ) + 3 —_— g
E (Xmesuretl) h u K
Xmesure + 1 = 0, 0600 *0,0002 en métre
+ 0.0003 4
h =90,01 _ 0.00076 en metre
+ 0.29 g
u=20,2149 _ 0 Sans unité (tangente du 1/2

angle au sommet)

—=1,3 A%
== ,%+2,4%+6,4%+K
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2.2.4.2 Dpilatations thermiques
L rouv e:
Pour les deux essences é&étudiées (Douglas et Hétre), la

littérature [Kollman 1968] [Forest Product Laboratory 1974)
indique des coefficients de dilatation comme suit:

27 0 O
Douglas: 106 @ =] 0 45 ©

0 0 3.5

28 0 O
Hétre: 106 & =| 0 380

0 0 =

En accord avec ces auteurs, si nous faisons 1'hypothése en
premiére approximation, gque le coefficient de dilatation est
constant entre 20°C et 100°C (ou tout au moins varie faiblement
au moment de la transition vitreuse), l'élévation de température
induit un accroissement apparent de la fléche £100-£20 de par les
variations de a, b et c.

f20 = a3 - b ~c

f100 = (a+Aa) - (b+Ab) - (ctAc)
Aluminium: 106 & = 23 ?
' f
A
I 4
€ a
\
? b
h

cote | longueur| matériau| 106 o | v&
mm Hm
a =40 aluminivm| 23
c =35 aluminium| 23
b 5 bois R 217 -1,6
T 45 -8,8
L 3,5 7,8

Le sens de la dérive "dilatométrique" dépend de 1la
direction d'orthotropie relative a l'épaisseur de l'éprouvette.
Elle reste négligeable devant les fléches qui seront mesurées
(>1mm) .
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; ! s

Une autre source indirecte d'erreur peut étre la dérive en
température de la mesure du capteur inductif. Pour 1a quantifier
lors d'un essai, une éprouvette a été remplacée par une
éprouvette d'aluminium non chargée. La dérive dilatométrique est
alors nulle, et 1'on enregistre la fléche pendant l'essai.

fleche pm

20 7
109 e B T

10 b,
20 Wi
-30 v T T T T T T —

20 40 60 80 100 T°C

La dérive en température est inférieure & 23 Hm. Elle est
réguliére et ne peut donc pas proveoquer de maximum de vitesse de
fluage (vf) supérieur a 2 Hm/Smn .

L'incertitude sur 1la fléche due & 1la wvariation de
température est donc évaluée a #30 pm. L'incertitude sur
1l'accroissement de la fléche pendant cing minutes (vEf), due a 1a
température est de 42 {tm.

2.2.4.3 Taux d'humidité

Pour éviter 1le couplage mécanosoptif [25] (variation
considérable de 1la fléche lors d'une modification sous
contrainte du taux d'humidité), 1a modification de 1a
température est accompagnée de la modification du taux
d'humidité de 1'air. Pour cela, l'expérimentateur suit les
courbes d'équilibre hygroscopique du bois, proposée par Kelverth
(page suivante).

Dans le tableau descriptif de la procédure expérimentale
(tab III,Z2,2,b) apparaissent les difficultés expérimentales:

* mesure non instantanée des masses.

A la fin de 1l'expérience, entre l'ouverture de la porte
de 1'étuve et la mesure de la masse de la premiére éprouvette,
deux minutes sont nécessaires au démontage de l'encastrement.
L'éprouvette & 100°C est mise soudainement dans une atmosphére
voisine de 20°C et au taux d'humidité du jour. Elle se met a
sécher brusquement, o0 méme (expérience 10) une condensation
forte s'effectue sur l'éprouvette qui absorbe l'eau treés
rapidement (Hr = 59,7% puis séchage).
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fiqure III,2,4,3:
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Hes =0~ témoin 1
—~ 1dmoin 2
70 7 LI
n//ﬂ B R
60 4 x o T
50 +
40 1
30
20 ;% i
* fin de l'essal EImps s0.mn
10 1) 1] T — 1

385 400 405 410 415 420

figure IIr, 2,2,4,3,a:
Evolution des masses & I'ouverture de 1a Porte (expérience 10).
Le taux d'humidité de 1'air est 8 la fin de l'expérience de 99%.

L ¢ 1émoin
101 s R

| o T
9- P g
8-.
7...

l fin de l'essai temps en mn

B : -

i T T ¥ ¥ s 1
395 400 405 410 415 420
figure III,Z2,2,4, 3,b:

Evolution des masses a l'ouverture de la porte ({expérience 11).
Taux d'humidité de 1'air & 1a fin de 1'expérience: 71%

L'amplitude de la variation brutale de masse & la Ffin de
l'expérience, est 1liée au taux d'humidité de 1l'air en fin
d'expérience (exp.10: 99%, exp.l1i: 71%).

* pour palier & cet inconvénient, une ou plusieurs
éprouvettes témoins, simplement pPosées & 1'intérieur de
l'enceinte, sont sorties et pesées des l'ouverture de la porte.
Du fait du séchage rapide dans l'air ambiant la mesure de masse
est faite alors que celle-ci décroit de fagon significative.
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Les deux témoins de l'expérience 10 nous autorisent &
penser, que les taux d'humidité dans les éprouvettes étaient
voisins de 20% au moment de l'ouverture de la porte.

* pour limiter les échanges, des enveloppes de latex sont
utilisées dans la suite des expériences. Les éprouvettes sont
alors protégées de la condensation de 1'humidité de l'air au
moment de 1l'ouverture de la porte. La stabilité du taux
d'humidité des éprouvettes est alors accrue.

* la pesée en continu de l'éprouvette témoin a é&té tentée,
mais a partir de 40°C, un jet d'air turbulent s’échappe par le
trou pratiqué dans la paroi de l'enceinte et frappe la balance.
La mesure devient instable. Cependant & 40°C, la masse de
1l'éprouvette n'avait pas varié de 0,6%, et un maximum de vitesse
de fluage s'étalt déja produit a 32°C (voir Annexe 1, exp.17).

Nous considérons donc une évolution de fléche indépendante
de tout effet mécanosorptif sl la variation du taux d'humidité
de l'éprouvette est inférieure a 2% ou dans le cas contraire
(condensation ou séchage) si les éprouvettes témoins font preuve
de stabilité de leur taux d'humidité.

2.2.4.4 Chargement extérieur

La charge due & la masse du plateau est transmise a
l'éprouvette par 1l'intermédiaire d'un couteau, qui permet la
rotation de la section au droit de la charge sans transmission
d'un moment parasite.

f — ] f(t)
. ﬁ

La marque laissée par le couteau dans le bois est sans
influence sur la mesure de la fléche.

* poids propre

La masse des éprouvettes est comprise entre 11 et 20
grammes. Dans le cas de l’éprouvette taillée dans le sens
tangentiel la fléche due au poids propre représente 5% de la
fléche due a la charge. Dans les autres directions, la fléche
due au poids propre est négligée ({R: 3%; L: 0,3%).

Pour éviter cette perturbation 1'éprouvette tangentielle
est placée verticalement, la charge est alors appliquée par
l'intermédiaire d'un fil et d'une poulie. Les frottements
induits par la poulie n'ont pas é&té évalués et seront négligés.

La fléche due au cisaillement du poids propre est
négligeable,
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2.2.4.5 Flache

La 1linéarité des réponses des capteurs inductifs est
garantie par le constructeur a 0,25% prés de 1la pleine échelle,
soit #12um. Le réglage du gain effectué au laboratoire introduit
une erreur systématique sur la rigidité de 20,5%.

2.3 Réponses expérimentales - reproductibiliteé

Les réponses de flaéche et de vitesse de fluage sont
présentées dans 1'annexe 1.

La vitesse de fluage est quantifiée Par l'accroissement de
fléche pendant ¢ing minutes.

vE = £(t) - £(t-5min)
La reproductibilité est difficile a quantifier:

=~ utiliser une seconde fols une méme éprouvette suppose
qu'elle a é&té pendant l'essai faiblement déformée, non
endommagée, et gque la stabilisation 1'a faite revenir dans
le méme état de référence.

— utiliser une autre éprouvette, issue de la méme planche,
Suppose que la variabilité entre éprouvettes d'une méme
Planche est faible.

2.3.1 Sollicitation d'une éprouvette une seconde fois

Les deux éprouvettes radiale et tangentielle de
l'expérience 11 ont €té A& nouveau sollicitées pendant
1'expérience 15, mais a un taux d'humidité légerement Supérieur.
Pour ce faire, 1le sens de sollicitation a été inversé
(retournement de l'éprouvette). Les charges é&tant identiques
pour les deux sollicitations, 1la comparaison peut étre faite sur
les fléches et vitesse de fluage (voir pPage suivante).

Les amplitudes des réponses instantanées (& cing minutes)
et différées varient (-35% sur K°) . Cependant les accélérations
de fléches sont a nouveau discernables, mais a des températures
légérement plus basses. Les phénoménes d'accélération de 1a
fléche sont donc reproductibles, mais non en amplitude. Un
endommagement des éprouvettes en est peut-étre la cause.

L'enveloppe de latex permet d'obtenir des évolutions de
fléche moins irréguliéres.
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figures I1I,2,3,1:
Comparaison des réponses pour deux éprouvettes de

peuplier
resollicitées: (f et vf en um)
: T iell
charge 207 gr 99,9 gr
H% 7,1 puis 9,5 8,6 puis 9,7
flbche R Tlécne T
20001

4000

1500
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2.3.2 Variabilitéa entre

éprouvettes sollicitées en mé

La comparaison des réponses
des éprouvettesg tangentielles
sollicitées pendant 1'expérience
14, montre une coincidence des
réponses a 10% Prés.
L'effondrement. brusque de 1a
deuxiéme éprouvette longitudinale
est due & une faiblesse locale qui
n'avait pas été détectués avant la
manipulation. Cet effondrement
n'est pas représentatif du
Comportement global du matériauy.

Pour une direction donnée les
charges sont légérement
différentes. Il est donc
nécessaire d'effectuer les
comparaisons non pas en fléche
mais en souplesse d'éprouvette:

f
= Charge en Um(60) /N (90)
vE
Vs = EH;;EE' en [Im(60) /N (90)
Les accroissements de

souplesse pendant 5 minutes (vs)
font apparaitre des accélérations
pratiquement simultannées suivant
les trois directions R, T et L.

51 1'on désire quantifier le
comportement différé pour un bois
donné, une é&tude statistique sur
les paramétres du modéle qui lisse
au mieux les points est
nécessaire. Nous évaluerons au
paragraphe (III,3,3,2) les écarts
entre les deux résultats, en
évaluant une incertitude inter-
éprouvette sur les paramétres.
L'analyse statistique ne sera pas
faite.

figures Irr,2,3,.2:
Réponses des éprouvettes
de 1l'expérience 14.

les
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me temps.
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3 Identification des paramétres
3.1 Représentation des paramétres

Un élément viscoélastique est caractérisé par:
- sa rigidité: K;
T Sa constante de temps & 20°C: T;20
— son énergie d'activation: Awi

Dans un espace paramétré par T;20 et AW;, 1'élément sera

représenté par un cercle de centre (Ti2U,Awi), et de rayon sy
{souplesse relaxée de 1'élément i=1/Ky).

La température du maximum de vitesse de fluage d'un élément
sera notée T;. Elle est indépendante de sa rigidité (figure
IIT,2,1,2,a). L'ensemble des points présentant la méme
température de vitesse maxi de fluage (T;) est donc représenté
par une ligne dans l'espace (T329, Aw;).

30°¢c

108

I Juo-°
0
e
— | 1&g~
—1 = o
1100
H by ~. o
§§§§§§S£?QQSEUD C

n

|
n
7

.
|

i

v m Y T

109 1010 41 1012

figure I11,3,1,a:
L'ensemble des mécanismes présentant la méme température de
vitesse maxi de fluage, peut étre représenté par une ligne. lLes
mécanismes tels que Ii > 100°, ou T; < 20°, sont suseptibles
d'étre entaché d'erreur.

Les paramétres d'un €élément, dont le centre représentatir
est 4 l'extérieur du domaine [20°C,100°C] ainsi défini, seront
considérés comme entachés d'erreur. Cette pPrésentation permettra

de comparer les différentes mécanismes de relaxations observés
Sur une méme éprouvette.

L'anisotropie du matériau implique que les souplesses des
éprouvettes taillées pParallélement & la direction longitudinale,
sont plus faibles que celles des éprouvettes taillées dans les
autres directions. L'échelle choisie pour les rayons est
indiquée au dessus de chaque figure. Si 1a souplesse est plus
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grande que l'échelle choisie, le rayon de cercle est réduit de

10 fois, et le tracé est doublé {(respectivement 100 fois et
triplé).

exemple:

1420 AWy si

5 kJ/mol mm/N

leb 200 400

leB 100 3200

; 1
AW, ~?500
i
108

120

104 ——vvrmr \

103 104 105 108 107 108 109 1010

YT YT T Ty T m

101 1012

figure III,3,1,b:
Exemple de représentation de deux mécanismes.

3.2 Méthode du simplexe

3.2.1 Dascription

La réponse du modéle viscoélastique A une expérience de
fluage A& température croissante n'est pas connue de facon
explicite (voir III,2,1,1). Une méthode de gradient ou de
Newton-Rapson n'’est donc pas utilisable.

La méthode du simplex, elle, ne nécessite que la donnée des
bornes de l'espace des paramétres, dans lequel sera cherché un
minimum de la fonction cofit. La fonction codt sera 1'écart
quadratique entre la fléche numérigue issue du modéle et 1la
fléche expérimentale.
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N
2 U B ~ BumE ) ) 92
=

N

D £(9)2

i=1

Les bornes de 1l'espace dans lequel seront cherchées les
solutions différent pour chaque courbe:

si 1'on pose Koexp = EE%%%%I%TLQ en N/um
Kﬂmin:-'. =0,9 KDEJCP
Kmaxi = 1,1  Koayp
Hi = Ti Ky (viscosité) en Ns/pm

K'mimi < K° < Kmaxi
103 K°qins < Ki < 10 K°maxi
AloEs Y408 - 1Li20 < 1020

0.1 kd/mel < AWy < 1000 kJ/mol

3.2.2 validation du logiciel

Des points sont générés a partir des parameétres
(Tiref,AWiref,Siref), puis la réponse est lissée afin d'évaluer la
précision de la méthode de dépouillement.

param. de nb 11 figure param. optimisés
génération élém.| coit
Tiref |AWiref| Sirer Ti Awg S5i

J/mol | um/N J/mol | ym/N

E] s
le8 | ,2e6|100 1 ,99%e-8 a1 9,6e7 | ,20e6| 100

2 ; 36e-7 a2 9,4e7 . 20e6 97
3, 8eB 23e6 %)

3 +3%e-7 a3 2,0e8 21le6 72
3, 5e7 + 1% 6 26

2,0e9 (26eb 2
le8 | ,2e6]100 2 ,8le-5 b2 1,3e8 :5le6 29
le8 | ,5e6|100 9, 3e7 20e6 100

3 +93e-7 b3 8,5e7 | ,20e6| 100
9,0e7 |,49e6] 100
1,1le2 + 996 1

4 r 65e-6 b4 3,0ell | ,37e6 142
9, 5e7 ;20e6 100
5, 8e9 , 64e6 40
7, 8e7 ,5leb 60
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param. de nb L] figure param. optimisés

génération élém.! coidt
Tiref |AWiref| Siref Ti Awy 53
3 J/mol | jm/N 3 J/mol | im/N
le8 |,2e6 100 3 ,47e-3 | €3 6, 5e8 ,23e6 87
le8 |,5e6 100 4,1eb5 ,24e6 103
l1e9 |,14a@6/1000 3,7e8 ,12e6 |1270
4 +50e-2 | c4 2,0el10 | ,18e6 676

3,2e10 | ,31e6 44
1,4e5 ;15e4 |[1378

1,7e5 11e3 2
5 ,44e-3 | c5 1,5e6 ,14e5 1
2,1el0 | ,196 516
2,1e3 ,91e4 2

4,7e11 | ,B8e6 83
8,8e5 | ,10e6 | 139

Les essais ci-dessus montrent que le modéle gqui présente
une fonction codt minimale est celui qui retrouve le mieux les
parametres de génération. Le nombre d'éléments utilisés n'est
pas obligatoirement significatif car bien souvent, certaines
relaxations sont devenues d'amplitude négligeable.

figures III,3,2,2,a:
Simulations de la recherche d’'un mécanisme.
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La précision sur le paramétres Kji est relativement bonne

(10%) dans le cas ou la température de vitesse maximale de
fluage (I) appartient au domaine exploré [Tminir Tmaxil] - Tout
mécanisme de T supérieur & Tpaxi n'est calé que sur

l'accélération du fluage, la valeur de son amplitude ne peut
qu'étre entachée de beaucoup d'erreurs.

La précision sur T est trés bonne mails, dans la mesure on
il existe tout un ensemble de couples (T320, AW;) fournissant la
méme valeur de température de vitesse maxi de fluage, le

"rectangle” d'incertitude sur les wvaleurs de ({7429, AwWy) doit
étre paralléle a4 ces lignes (voir figure c3).
La =zone d'incertitude numérique pour (7320, AW;) sera
définie par:
liS"C
0,1 1320 < 7320 < 10 ;20
Le logiciel de dépouillement montre ici sa faiblesse, due

au peu d'informations dont 11 dispose (la fonction cofit en
certains points). Il apparait indispensable de controler tous
les dépouillements par comparaison visuelle de la réponse du
modéle & celle expérimentale. L'annexe 1 présente pour les
expériences 11 a 17 ces comparaisons.

3.2.3 Démarche de dépouillement

Les
suivante.

- dépouillement des courbes expérimentales avec un nombre
croissant d'éléments viscoélasticques (1 4 6).
- validation du dépouillement:

- ayant fourni une fonction coGt minimale

- tel qu'il y ait bonne concordance visuelle entre la

réponse numérique et expérimentale.

- tracé des paramétres dans l'espace (T20, Aw).
- rejet des mécanismes d'amplitude négligeable par rapport
& l'amplitude du fluage observée pendant l'expérience entre
Tmini €t Tmaxi-
=~ augmentation des incertitudes sur les paramétres des
mécanismes tels que T n'appartient pas & [TminirTmaxil -

exemple:

remargues précédentes nous aménent A la démarche

*réponse expérimentale dans la direction tangentielle
(page suivante)

f et vEf en Um (mesuré a 60 mm de l'encastrement)
T en °C

*le modeéle optimisé nous a fournit:

expér. K®° K; 720 AW; S;

n? voic| Nopg/mmgp Nogp/mmgo s J mol-1 mmgo/Nog

112 15e-2 24e-2 5,8e6 1,8e5 417
.12e-2 3,7¢6 1.1e5 830
,25e-2 1,3e5 1,4e5 400
,26e-3 2,2e8 1,2¢5 3800
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EXp.| voie| essence direction H % charge N latex

11 2 | peuplier T 8,5 0,999

f112
4000

3000 1

2000 +

1000 +

200 A

150 1

100

50 -

200

150 1

100 1

50 1

108 107 108 109 100 41t 1012
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3.3.1 Eprouvettes sollicitées une seconde fois

Les deux éprouvettes radiale et tangentielle de
l'expérience 11 ont été testées une seconde fois 3 une humidité
légérement supérieure (exp.15). Les dépouillements jusqu'a une
fonction co0t minimale nous ont donné: {tableau en annexe II)

W e g

. exp 11 +
106 éprouvettes Radiales exp 15 e
/
/ __——‘_——_—
/‘ |
/////A:;ZZ;:;;;E;;EZ§§§E-
o5 e i e e
P L
] - + ]
i R ::)/r 5 ,(AZ,,””
) /////////:::?A
i 20
104 ——r 'R A | S T T Ty 1
107 104 105 106 107 108 109 1010 qp!t  g12 !
————————j20n0
AW,
exp 11 4
6 éprouvettes-Tangentielles exp 15 e
105 4
: [ -
/ff}[ﬂ_:ig/___}——-f‘g___
- f
/ . o | ] —
: (N —1 2
105 A A —
| R ﬁ ] / /
20
I \\.,", .f//_ S \fﬁﬁ T, ‘f/ii/ S S A
1
102 10% 10° 108 107 108 109 1010 qott 4pt2

figure I11,3,3,3,1,a:
reproductibilité des paramétres pour deux éprouvettes radiale et
tangentielle,.

Les mécanismes de faible amplitude (diamétres des cercles
petits), présentent une reproductibilité mauvaise: les
mécanismes de plus grande amplitude les masquent. Pour définir
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un couple (T;20 Ay, représentatif dryp mécanisme, il faut
définir une zone de reproductibilite sur les valeurs de ce
couple. La Précision sur Ij étant bonne, cette zone sera

paralléle aux courbes d'iso-maximum de vitesse de fluage,
AVW

éprouvette radiale

108 -5,—; [—

20

( 1
1[]4 -]—r-r* T T r ¥y v T
103 104 10° 108 107 108 109 1010 4pit 1012
AW,
5 éprouvette tangentielle
10
| 1
/ ___——-——'___—___,__.——-—’__—__F
D D
7 —————ﬁ L
7 /—-ﬁ 7 N
/,.-—-7;"7" - | T
5 i
107 4 y e
/ /
/ 1
1(]4 T e YT T T Ty YT T .
102 104 105 108 107 108 109 1010 o112

figure III,3,3,3,l,b:

Zones de reproductibilité dy couple (ri2ﬂ,dwi) Pour upne
eprouvette radiale et unpe éprouvette tangentielle.

51 1'on reporte l'incertitude numérique sur les résultats, nous
observons 1le redéclanchement des mécanismes de T €gaux a 70°C et
4 100°C dans 1a direction tangentielle. pap contre une
diminution drastique des constantes de temps (et énergie

d'activation) est peut étre imputable 3 l'histoire de
1l'éprouvette,



104

Cette tendance se retrouve sur l'éprouvette radiale.

La reproductibilité sur les amplitudes des mécanismes est
mauvaise:

5115 / S5i11
n° mécan. T R
1 0,4
2 4 5
3 1 0,5
q 0,6 272

3.3.2 Variabilité des paramatres

Le test simultané d'éprouvettes de méme direction nous a
fourni pour 1l'expérience 13, les résultats pages suivantes.

figure II11,3,3,2,a (ci-contre):
Réponses expérimentales des six éprouvettes de 1l'expérience 13,
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six

ur les

Bo

du modéle,

figure II1,3,3,2,c:
des paramétres
éprouvettes de 1'expérience 13.
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Les différences entre les valeurs de couples (AWj,Ti) pour

deux éprouvettes soit-disant jumelles, nous oblige & définir un
domaine d'existence d'un mécanisme comme un "rectangle"

d'incertitude contenant les valeurs des couples (AW, Ti)
représentatifs d'un méme mécanisme.

Chaque direction est repérée par:
<TEEEETD g,
ZLII7T R
< > 7

& AW, Expérience 13

e e e

) |
\!
\
\

il

120

108 109 1010 qol1 4512

figure 111,3,3,2,d:
Domaine d'existence de mécanisme, une fois la variabilité entre
deux éprouvettes prise en compte.

3.4 Conclusion

Les études précédentes nous ont permis d'avoir un ordre de
grandeur des incertitudes de dépouillement, de la variabilite
entre éprouvettes, des problémes d'endommagement qui semblent
conditionner la reponse d'une éprouvette sollicitée une seconde
fois. La technique de dépouillement n'utilise que peu
d'informations, aussi une vérification systématique des modales
optimisés a été effectute.

Grdce A la connaissance du domaine d'incertitude sur chaque
paramétre du modéle, nous pouvons maintenant évaluer
l'anisotropie du comportement différé, ainsi que l'influence du
taux d'humidité sur les mécanismes.
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Analyse de l'anisotropie du fluage
et
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1 L'anisotropie de chaque mécanisme est différente.

Le comportement différé est caractérise pour chaque
mécanisme par trois paramétres (Ki, 7429, AW;) . L'anisotropie du
comportement différé sera donc de trois types:

- anisotropie d'amplitude.

- anisotropie de constante de temps.

~ anisotropie d'énergie d'activation.

A priori, si un mécanisme est sollicité dans les trois
directions, il devrait &tre détecté avec la méme constante de
temps et la méme é&nergie d'activation. Or, si un niveau
d'énergie est necéssaire pour qu'un mécanisme transite, une
partie de cette énergie 1lui a déja été fournie de facon
mécanique (énergie de déformation). L'énergie d'activation issue
des dépouillements, ne représente en fait que la part apparente
d'énergie qui faut encore lui fournir (thermiquement) pour que
le mécanisme soit observé. On peut donec définir une énergie

libre (AH) nécessaire a 1la transition d'un mécanisme.
AH=AW + p* [,

P* niveau de charge, travaillant
L longueur caractéristique du mécanisme (indépendante de 1la
direction).

1.1 Anisotropie de constante de temps et d'énergie
d'activation

Nous avons estimé dans 1le chapitre précédent les
incertitudes numériques et de variabilité d'une expérience. Dans
les graphes des pages suivantes, sont donc représentés les
domaines d'existence d'un mécanisme en respectant les régles
suivantes:

- si dans une direction une seule éprouvette est testée.
#5°C  (température de vitesse maxi de

fluage)
Caalbd Tzonumérique € [0,1;10]

~ 5i dans une direction deux éprouvettes sont testées, les
deux couples (Ti20;,AW;q1), (73205, AW;5) jugés représentatifs du
méme mécanisme, appartiennent au domaine.

- si I>100°C ou I>20°C , 1'incertitude sur 1320 et AW; est
trés grande, car la réponse de l'élément dans la gamme
[20°C,100°C] est peu sensible & ces deux paramétres (début ou
fin de 1la relaxation)

I =T numérique

Chaque direction est repérée par:

« R ],
L7 R
< __ 5 7T
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Expérience 8




AW, Expérience 13
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AW, Expérience 16
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1.1.1 Incidence de 1la découverte d'un I supérieur a

Tmaxi, Sur le nombre de mécanismes né&cessaires an
lissage.

Les directions radiale et tangentielle présentent
généralement 3 ou 4 mécanismes d'amplitude non négligeables,
alors qu'ils ne sont pas tous aisément discernables dans la
direction longitudinale. Cette différence de nombre de
mécanismes observés est dile & la détection dans la plupart des
cas d'un mécanisme de I supérieur a la température maximale
expérimentale.

En effet ce mécanisme induit une accélération de la fléche
sur toute la plage d'étude. Les maximums locaux observables
avant 100°C dans cette direction, ne nécessitent alors la
définition que de mécanisme de faible amplitude. La vitesse de
fluage qui lui est associée peut alors &tre do méme ordre de
grandeur que les irrégularités d'évolution de 1la fléche. Le
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mécanisme devient alors indiscernable par le logiciel de
dépouillement (voir ci-dessous)

Dans les directions radiale et tangentielle, le maximum de
vitesse de fluage de la derniére relaxation appartient le plus
souvent au domaine de température observées. La largeur du pic
est alors mieux définie et l'énergie d'activation est alors
calculable avec précision. Cette énergie d'activation est
généralement plus grande que dans le cas précédent, aussi ce
mécanisme n'influe que sur la réponse en fin d'essai. Des
meécanismes d'amplitude non négligeables sont alors nécessaires
pour expliquer les maximums locaux entre 40 et 70°. D'opn
l'obtention d'un meilleur lissage & l'aide de 3 ou 4 éléments
d'amplitude significative.

vf long. =
vfradiale O vfnums der - vl num 4 der
150 [ vinum5 -der 30 B vinum 4-der
100 207
50+ 10 4
O T = ] S .l T 1 O ¥ ] E T x T ¥ [} ¥ 1
0 20 40 60 80 10 0 20 40 60 80 100
T "C T nC

figures IV,1,1,1,a et b:

Le dernier mécanisme influe sur toute la plage d'observation, si
son I est supérieur & Tnayi.

1.1.2 De 1'énergie d'activation apparente a 1a
localisation des sources de transition

* directions radiale et tangentjielle

$i 1'on note
TiR : la température de vitesse maxi de fluage du jéme
mécanisme dans la direction radiale.
73T : la température de vitesse maxi de fluage du jéme
mécanisme dans la direction tangentielle.

Nous observons:
TR < 13T

Vu l'orientation des lignes d'iso-T (figure II11,3,1,a), 1la

tendance est donc de découvrir AwWR > AWT. 5i les mécanismes

observés ont les mémes sources, l'énergie libre (AH) nécessaire
4 la transition d'un mécanisme doit &tre la méme:
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AWR > AWT
—— P*R <« pxT (for 4.1)

AHR = AHT

Les charges appliquées suivant R sont environ deux fois
plus grande que celle suivant T, mais elle se décompose dans la
direction R en deux parties:

- l'une supportée par les rayons ligneux ({rl) PR

T l'autre supportée par la matrice interfibrillaire PgR

PR = p R + pR

Dans la direction tangentielle le renfort (fibre ou rayon
ligneux) n'est pas présent PpT = pPT

T
direction T P l

rayons ligneux

bois d"été - fibres

i bois de printemps

figure 1IV,1,1,2:

Les rayons ligneux renforcent la direction radiale: la matrice
est dans cette direction beaucoup moins sollicitée que dans l1a
direction tangentielle.

Le chapitre I nous a montré que les rigidités élastiques
suivant les fibres ou rayons ligneux sont trés supérieures a la
rigidité de la matrice. L'égalité des déformations implique que:

PpR << PR < PR = 2pT = 2p_ T

. | PaRt
Si { p.T = p

Les mécanismes tels que AWR > AWT sont donc susceptibles de
prendre leur source dans la matrice plutét gue dans les
renforts. L'inégalité nous laisse supposer que les premiers
mécanismes observés a partir de =40°C (H=12%) prennent leur
source dans la matrice interfibrillaire plutét que dans les
renforts (fibre ou rayon ligneux).

p*R
»p alors l'inégalité (for 4.1) est vérifiée,

* direction longitudinale et tangentielle,

La comparaison des directions tangentielles et radiales
confirme cette hypothése. Le premier mécanisme présente des
énergies d'activation apparentes équivalentes dans les deux
directions. L'amplitude trés faible dans la direction
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longitudinale (3% du mécanisme qui apparait a 100°C), nous améne
4 envisager dans cette réponse, la signature de 1a fléche due au
cisaillement. Cette scllicitation fait bien intervenir
principalement la matrice, d'ou la quasi-égalité des énergies
d'activations.

Par contre la relaxation de grande amplitude qui apparait
vers 100°C, vérifie généralement:

AwiR > AW;T >> AwjL

La charge supportée par les fibres est bien plus grande
dans la direction longitudinale que dans les autres directions.
L'hypothése selon laguelle ce mécanisme se situe dans 1la couche
Sz des fibres ou rayons ligneux est en accord avec l'inégaliteé
ci-dessus.

Il semblerait donc gque le mécanisme de plus grande
amplitude, qui apparait vers 100°C, serait 1lié au comportement
des renforts; et ceux obsevables entre 35°C et 70°, dus au
comportement de la matrice.

1.2 Anisotropie de rigidités relaxées

Le paragraphe précédent nous a permis d'expliquer pour un
méme mécanisme, des décalages du couple (AWi, Ti) en fonction de
la direction de sollicitation. Il nous est alors possible de
comparer les rigidités relaxées d'un méme mécanisme suivant la
direction de sollicitation.

* Les anisotropies sont supérieures & 1'apisotropie

né ] asti que"

Les figures ci-dessous représentent les évolutions de
fleche et de vitesse de fluage, normées par les fléches cing
minutes aprés la mise en charge. S§i l'anisotropie du fluage
était identique a l'anisotropie "élastique" les courbes de
réponse devraient se supperposer, ce qui n'est pas le cas {voir
page suivante}.

Il apparait sur cet exemple que l'anisotropie de rigiditeé
relaxée du comportement différé est supérieur & l'anisotropie
instantannée.

* La _quantification de l'apisotropie doit Etre faite pour
chaque mécanisme

Si 1'on ne considére que les deux mécanismes Principaux qui
régissent la réponse pendant 1'expérience 12. ILe premier
apparait vers 40°C, le second vers 100°c.

L'amplitude du premier mécanisme détecté est trois fois
plus grande dans la direction tangentielle gue dans la direction
radiale. Par contre le parallelisme des deux évolutions des
fleches normées en fin d'essai, montre que la contribution du
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second mécanisme est la méme dans les deux directions. La
cellulose des rayons ligneux ne joue plus autant son rdle de
renfort.

-solt la partie amorphe de la cellulose & transité, ce qui
est peu probable a cette température (90°C) et cette humidité
(H=10%),

-soit des glissements deviennent possible dans la couche 53
entre les micofibrilles (la lignine aurait transité)

I1 apparait sur cet exemple que les rigidités peuvent
servir de guide & 1l'interprétation des sources d'un mécanisme,
ou tout au moins restreindre 1le champ d'interprétations
possibles.
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figure IV,1,2,a:
Réponses de vitesse de fluage et de fléche lors de 1'expérience

12, normées par les réponses "instantannées" (& 5mn). Les
courbes ne se Superposent pas.

fleche/f(5mn)

20 A

15

10 1

0 ; . . , temps
0 100 200 300 400
vi/f(5mn)

Oom
EET

0.8
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2 Influence du taux d'humidité

2.1 Eprouvettes de papier

De la pite a papier obtenue
par un procédé chimique & partir
de fibres de feuillus a é&té
recompressée et séchée afin
d'obtenir une galette d'épaisseur
10mm. Celle~ci est composée
uniquement de cellulose et
d'hémicellulose , la lignine ayant
été extraite. Trois éprouvettes
isocontraintes en ont é&té tirées
puis stabilisées A des taux
d'humidité voisins de 36%, 10% et
0% (séchage a 105°C pendant deux
jours). Des enveloppes de latex
ont limité les échanges avec l'air
de l'enceinte. Seule 1'éprouvette
2 0% a repris de 1l'humidité de
facon non négligeable (voir
tableau III,2,2,2). Ceci est
imputable au non séchage de
l'intérieur de l'enveloppe avant
essai.

La méme charge ayant é&té
appliquée & chaque éprouvette, les
réponses sont directement
comparables en fléche. Avec la
croissance du taux d'humidité, on
observe la décroissance des
températures auquelles se
manifestent les transitions.

figure IV,2,1,a:
Réponses des éprouvettes de papier
& une expérience de fluage 4
température croissante.
fexpérience 15).

¥ 150

H=0 & 7%

Jo

20

a oo
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Les I des mécanismes de l'éprouvette de Plus fort taux
d'humidité, n'appartiennent Pas a la plage de température
expérimentale [20°C,100°C]. Les valeurs des paramétres sont
suseptibles d'étre entachées d'erreur. Cependant nous constatons
qu'un accroissement du taux d'humidité H entraine (figure ci-
dessous) :

-une chute des constantes de temps a 20° (T120)

-une chute des énergies d'activation

=une chute des rigidités relaxées des mécanismes

AW,

Fxpérience 15:

53 0% 35%
C) @ RS éprouvettes de papier

figure IV, 2, Tybs
Evolutions des paramétres du modéle avec le taux d'humidité pour
des éprouvettes en papier.

Deux mécanismes apparaissent au sein de la cellulose et des
hémicelluloses, mais nous nous garderons bien d'extrapoler ces
résultats aux Polyméres "in situ", car le traitement chimique
d'extraction de 1a lignine a sans doute modifie leurs
caractéristiques mécaniques, et pour un méme taux d'humiditeé
global, la quantité de molécules d'eau interragissant avec le
polymére considéré, est moindre dans le bois ‘que- dans
l'éprouvette de papier.

Cet effet de 1'eau est dit Plastifiant, appellation abusive
dans la mesure o le modéle ne présente pas de déformations
plastiques irrecouvrables aprés la décharge. 11 sagirait plutst
dans effet "fluidifiant",

2.2 Eprouvettes en bois

Les figures Page suivantes, montrent les évolutions
estimées des transitions avec le taux d'humiditeé (10%, 14%, 32%),
suivant les trois directions d'orthotropie.



120

Dans le cas du bois les maximums de vitesse de fluage des
transitions sont visibles, alors que pour les éprouvettes de
papiers a H=35%, ces maximums était dé&ja inférieurs a 20°C.
Cette plus faible sensibileté peut étre expliquée par une
pénétration moindre des molécules d'eau adsorbées entre les
chaines polymérique, que dans le cas du papier. Il apparait ici,
que si 1'on désire modéliser et quantifier 1'incidence de 1'eau
sur le comportement de chaque polymére, il serait nécessaire de
définir le taux d'humidité relatif a chacun d'eux.

Les figures (IV,2,2,b) qui représentent 1'évolution des
paramétres des mécanismes détectés dans le bois, ne permettent
pas d'affirmer les décroissances de 1;20 et de AW; avec
l'accroissement de taux d'humidité. Ceci est sans doute
imputable & la variabilité entre éprouvettes, alors que les
éprouvettes de papier pouvaient étre considérées comme jumelles.

figures IV,2,2,a:
Dans toutes les directions, les mécanismes sont sensibles au
taux d'humidité.

Direction Longitudinale:

30 1
vl num 1

vfnum 1
30

20

10

20 40 60 / BO 100

vinum 0
50

40 -
0
20

10
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Direction Radiale:

vt num 0
B0

60

40 60 80
vinum 5
150 7




Direction Tangentielle:

vinum 2
60 1

50
40
30
201
10
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figures IV, 2,2, b:
La variabilité entre éprouvettes de bois, masque une évolution
claire des couples (1120, Awy) .
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2.3 Eprouvettes traitées A l'acétyléne

Trois éprouvettes de hétre ont été traitées une dizaine de
jours & 20°C dans un mélange d'anhydre acétique et de pyridine
anhydre (2/3+1/3). Afin de retirer l'acétyléne surabondant aprés
traitement, elles ont &té posées sur du papier filtre et séchées
sous vide jusqu'a l'obtention de la stabilité de la masse. Cette
derniére fut accrue de 30% pour les éprouvettes longitudinale et
radiale, et de 20% pour l'éprouvette tangentielle.

Trois éprouvettes témoins (voies:0,1,2), stabilisée & 15%
de taux d'humidité ont é&té testées en méme temps. Les réponses
sont présentée en annexe 1 (expérience 16).

Les remarques suivantes peuvent &tre faites:

- les rigidités instantannées restent inchangées.

- les rigidités relaxées des mécanismes sont plus faibles:
{ * indique des valeurs peu précises car de T > 100°C)

Ki hatre Ki tacétylzne
L. 0-25 S 0.099
*o0.0200 T 0.035
R. 0.013 __, 0.0022
" 0.00057* 0.0046
0.023
T: 0.013 . 3-88223
0.00073* .

- 1l'anisotropie de constante de temps et d'énergie
dfactivation disparait (voir figure 1IV,2,3,a)

5 AVVi Expérience 16 {acét yléne)
10
R
i e ] I e e
] | — e
1 ///__,_—— i
105 < v, 7 =l
1 N\ ( //,/’ ,//’//’ |
20
104 \ -/ e e e R R 1
1
102 104 103 108 107 108 109 10'9 10! 1012

figure IV, 2,3,a:
Le traitement chimique & 1l'acétyléne fait disparaitre
1'anisotropie de constante de temps et d'énergie d'activation.
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La question se pose alors, de savoir si l'on observe sur
les éprouvettes traitées les mémes mécanismes, mais dont les
propriétés ont é&té modifiées (fluldification des mécanismes), ou
la signature de deux nouveaux mécanismes dus la présence
d'acétyléne.

La disparition de l'anisotropie semble confirmer la seconde
hypothése. Ces nouveaux mécanismes devraient prendre leur source
dans une zone (matrice ou renfort) également sollicitée suivant
les trols directions. Les mécanismes qui apparaissent dans les
éprouvettes témoins semblent avoir disparus, et pas seulement
étre dissimulé par les grandes déformations engendrées par les
mécanismes dus & l'acétyléne.

Nous ne pouvons que formuler des hypothéses: il est de 1la
compétence des chimistes de localiser les molécules d'acétyléne
sur les chaines carbonnéees, de décrire les influences possibles
de ces molécules, et donc de confirmer ou d'infirmer les
hypothéses faites ci-dessus.
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3 Comparaison avec la littérature

3.1 Maximum de frottement intérieur associé A un
mécanisme

L'étude bibliographique du chapitre III nous a montré que
la plupart des expériences qui mettent en évidence des
transitions, sont faites en vibration. Pour comparer nos
résultats, il nous faut donc connaitre & quelle(s) fréquence (s)
un mécanisme issu d'un dépouillement de fluage & température
croissante, induit un maximum de frottement intérieur.

Le frottement intérieur est donné par le rapport de
l'énergie dissipée sur l'énergie restituée pendant un cycle.

N
@m ppyY;2

tg & = i.éE. o oL i=1
. Ee T N
K° ¥°2 + ¥ K; Y32
i=1
avec:
(0] pulsation d'excitation
Ki, 1 rigidité et viscosité du iiéme pécanisme a 1la
température T
Y; réponse du 1i®me pécanisme

La recherche de la fréquence w4" & laquelle apparait le maximum

de frottement intérieur du au ji®™® pécanisme, nécessite 1la
résolution d'une équation de degré N.

d(tgdy
— 0 est équivalent a:
dw
N
1 1 1
L+ Kj(1+ 142 02) |=5+ ey
( J ) K®° Ki 1 + 112 w2
i=1
N

. 32 (1 + 132 @2) - 132 (1 + 142 w?
—m22%1j2+523( ko Mok CE s B

Nous ne présenterons dans ce mémoire que les résultats
relatifs au maximum de frottement intérieur dans le cas on
chague élément est considéré seul. La présence des autres
mécanismes pouvant déplacer légérement la pulsation de ce
maximum, tout comme la température de maximum de vitesse de
fluage T apparaissait décalé lors de la sommation avec les
réponses des autres éléments.



127

Dans le cas d'un mécanisme isolé:

1 ©

tg b= :
1+ %% {1 + 752 w?)

Le maximum est détecté pour:
o
o
(m.M)z i SN

L'expérience de fluage a température croissante permet en plus
de guantifier l'energie d'activation, donc de connaitre

l'évolutiuon de Ty avec la température:

Auy
73T = 75~ e RT

L'ensemble des points (oM, T) représentatif d'une transition est
. Aw. . 3
une droite de pente - R dans un graphique log(mj”) fonction de

1 s F . : 5 s ;
T - Le chapitre III & montré que la loi d'Arrhénius ne pouvait

étre qu'une approximation (transition B), aussi cette droite

sera limité a un segment, mesure locale de 1'évolution avec la
température de la transition.

3.2 Comparaison des transitions découvertes a
différents taux d'humidité avec celles mise en évidence
par Salmen et Kelley

Les résultats présentés ci-dessous correspondent aux
maximums de frottement intérieur déduits des expériences de
fluage a 1%, 10%, 15%, 35% de taux d'humidité. Afin de
distinguer les mécanismes de plus grande amplitude, 1la
convention suivante & été respectée: 1'épaisseur du segment
représentatif d'un mécanisme est proportionnel & la souplesse
relaxée de celui-ci. Lorsque pour une direction et un taux
d'humidité donnés, deux éprouvettes ont &té testées
simultanément, les positions respectives des segments nous
fournissent une estimation visuelle de l'incertitude sur 1la
transition détectée (voir figure 1IV,3,2,a,direction radiale).

S5ur les mémes graphiques ont é&té reportés les résultats
trouvés dans la littérature pour les fréquences bassent [Salmen
1984] [Kelley 1987].
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figqure IV,3,2,a:
Lieux des maximums de frottement intérieur des mécanismes
détectés a H=35%.
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A la transition o; mise en évidence par Salmen, correspond
le mécanisme de I; voisin de 50°C (pour H=30%). L'alignement de
nos résultats avec la littérature n'est pas parfait: notre
maximum de frottement intérieur apparait & une température
légérement trops haute. Ceci peut &tre imputé & 1'approximation
par la loi d'Arrhénius (une droite) de l'évolution réelle de 1la
transition avec la fréquence,

La seconde transition de plus grande amplitude n'a pas été
détectée par Salmen et Kelley car & leur fréquence elle serait
apparut a une température supérieure & leur températures
expérimentales.

Cette concordance des résultats se retrouve pour les autres
taux d'humidité (pages suivantes):

= H=12% directions tangentielle et radiale

- H=2% direction radiale

Nous pouvons affirmer que les mécanismes découverts dans
notre étude correspondent:

- a la température o

- a8 une autre transition apparaissant a des températures
trops élevée pour les essais & des fréquences plus grandes. Nous
la repérerons par E.

Il est a remarquer que la technique expérimentale de fluage
& température croissante semble indiquer une possible
multiplicité des mécanismes, globalement représentés dans la
littérature par la transition €31. La pente des segments
représentatifs d'un mécanisme sont proportionnels & 1l'énergie
d'activation. La tendance générale de nos résultats est de
trouver une énergie d'activation plus faible que dans 1la
littérature (86 kJ/mol a 100 kd/mol pour w3 alors que Salmen
indique 395 kJ/mol). Ceci est explicable par le niveau de
contrainte supérieur développé dans nosessais, que dans les
essais de vibration. Pour corriger cet effet, une expérience a
plus faible vitesse de montée en température (2 fois plus petite
par exemple) permettrait d'explorer l'espace transitionnel
suivant une courbe paralléle a l'expérience ici représentée. A
l'aide de 1la nouvelle position du maximum de frottement
intérieur l'énergie d'activation pourrait &tre gquantifiée de
fagcon sans doute plus précise.
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Lieux des maximums de frottement intérieur des mécanismes

détectés a H=15%.

fréquence
102 150 oo 50 oc expérience 13
1 direction
10'] Longitudinale
107 4
= —%__ vaoie 1
107 5 ) .
/ ] voie &
102 1 . il
.3 T A
107 o N \\\“ 1‘_//
1074 - \ - \
1 \z.i \ t
10.5 ] \‘*-1.. %
1078 t , T
0,002 a,003 0,004
fréquence
3 150 100 50 ac expérience 13
10 direction
1 radiale
10 voie 2
100 —Y—_ voie 5
107"
102
107
107
1075
N
107 4 = t - T
0,002 0,003 0,004
fréquence
a 150 too 50 oC expérience 13
10 direction
10’ tangentielle
=154
10°
107!
1072 . /
1072 . A i
~ o
-4 -
10 x ;
10°® e
10°% 4 t uT

1
0,004



figure IV,3,2,c:

Lieux des maximums

détectés 4 H=10%.
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de frottement

intérieur des mécanismes
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figure IV, 3,2,d:
Lieux des maximums de frottement intérieur des mécanismes
détectés A H=~2%.

fréquence

150 100 50 oc expdrience 8
102 § direction
longltudinale

10’ 1 l=1,61
107 4
107" 4
102 4
1077 4
107 § Lo

LU S A

10°¢ } lag

]
0,002 0,003 0,004

fréquence

150 100 50 oC expdrience U
1 DZ directien
radiale

10! H=ly
el n2 K]

10° o |
\ O Kelley
197! a5y

i /

102 \ ;
-4 ~——

1o \~ M~

10°%

108 4 t —~ T
0,002 0,003 ‘10,004

fréquence

150 100 S0 oc expérience B
?02 2 directicn
tangentielle

' 3

10° 4

10" 4 /
.2

10°° ¥

1077 ] .,
ail -

1077 o =

108

1078 + < UT
0,002 0,003 0,004




133

Conclusion
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L'expérience de fluage & température linéairement
croissante avec le temps, est proposée bour caractériser les
matériaux dont 1le compertement différé est régi par des
mécanismes activés thermiquement. Cet essai permet de distinguer
4 la fois les phénoménes de constante de temps & 20°C de 1l'ordre
de la minute, comme ceux de constante de temps trés longue du
fait de 1l'équivalence temps-température. Lors de cet essai les
déclenchements des mécanismes apparaissent & des températures
différentes.

Un modéle viscoélastique thermoactivé 4 plusieurs éléments,
permet de simuler la réponse du matériau. La constante de temps
de retard de chaque élément est choisie dépendante de 1la
température selon une loi d'Arrhénius. TLe lissage des points
expérimentaux par le modéle donne accés a 1'énergie d'activation
de chaque mécanisme et ceci 4 partir d'une seule expérience.

Les incertitudes sur les paramétres du modéle issus de la
méthade de dépouillement, de 1la reproductibilité et de 1la
variabilité entre éprouvettes, ont é&teé évaluées. Si 1a
température de vitesse maxi de fluage d'un élément n'appartient
pas & la plage de température expérimentale, la précision sur
les résultats est mauvaise. Dans le cas contraire, 1la précisioen
sur les constantes de temps est comprise entre 0,2 Tet 5 T, sur
les rigidités de #30%. L'incertitude sur 1l'énergie d'activation,
liée & la valeur de T, est de l'ordre de +50%.

Une transition de grande amplitude que nous notons E, est
détectable dans le bois entre 20°C et 100°C, ainsi que plusieurs
transitions secondaires. Ces derniéres apparaissent plus
clairement dans les directions radiale et tangentielle, que dans
la direction longitudinale. Elles correspondent & la transition
repérée o; dans la littérature. La transition de plus grande

amplitude (E) détectée a une température Supérieure, n'a pas pu
étre vue dans la littérature

L'anisotropie du comportement différe deoit étre quantifiée
pour chague mécanisme. L'anisotropie d'amplitude d'un mécanisme
de comportement différé est généralement Supérieure 4
l'anisotropie "élastique". L'énergie mécanique apportée par la
sollicitation est différente suivant les trois directions
d'essai, et explique donc une anisotropie apparente de 1'énergie
d'activation d'un mécanisme.

L'analyse de cette anisotropie d'activation apparente
permet de formuler des hypothéses quant a 1la localisation des
mécanismes, dans la matrice, les renforts ou les interfaces. La

transition principale (£) semble apparaitre dans les renforts
(fibres et rayons ligneux), alors que les transitions
Secondaires observées (xy) seralent sans doute liées au
comportement de la matrice {lignines et hémicelluloses) .

Le taux d'humidité a une influence sur les paramétres du
modéle. Dans le cas du papier un effondrement de la constante de
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temps a 20°C et de 1l'énergie d’activation des mécanismes est
visible. Dans le cas du bois anhydre, les transitions des
mécanismes n'apparaissent pas dans la plage de température
observé [20°C,100°C}. Une augmentation du taux d'humidité fait
décroitre les températures de maximum de vitesse de fluage.
L'incidence sur chaque paramétre du modéle n'a put toutefois
étre guantifié due a une hydrophilie plus faible que pour les
polymeres du papier. De 1l'évolution des paramétres ne se dégage
pas de tendance claire.

L'imprégnation de bois anhydre par de l'acétyléne fait
apparaltre deux nouvelles transitions. Ceci montre clairement
que les mécanismes de relaxation du matériau bois observables
macroscopiquement, sont dues aux polyméres constitutifs, & leurs
interractions. Le mécanicien se doit de décrire les signatures
macroscopiques de ces transitions, mais il est de la compétence
des chimistes d'en fournir les interprétations.

L'essai de fluage A température linéairement croissante
est prometteur. Cependant la trop forte incertitude sur les
paramétres d'un mécanisme, dont le maximum de vitesse de fluage
n'est pas wvisible entre les deux températures d'essais,
nécessiterait 1'augmentation de cette plage de température
{(refroidisement par exemple). Des essais sur un matériau moins
complexe que le bols (polymére isotrope du type PMMA) et dont
les transitions sont bien connues, fournira une confirmation de
la technique expérimentale que l'hydrophilie du bois et la
variabilité entre éprouvettes, nous a rendu difficile.
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Annexe I



Les fléches (f) et les vitesses de fluage (vf) sont mesurées a
60mm de l'encastrement et sont exprimées en Um.

Les charges sont appliquées & 90mm de l'encastrement.

Les constantes de temps (T) sont exprimées en secondes, les
énergies d'activation (AW) en J/mol, les souplesses
d'éprouvettes en Um/H.
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expér. K°® Ki Ty20 AWy Sj Ty
n°_voie| Neo/Hmep| Nyg/img, s J mol=l| pmgy/Ng, | °c
8 0 r9le-2 | ,25e-1[4,90e8 ,15e6 41
15e=-211,30e4 ;1 2%e5 134
B 1 13 1,2 2,10e9 21eb 0,8
1,4 9,40e4d (le3 0,7
8 2 :56e-2 | ,53e-3 9,20e4 +s31le3 1900
(13e-111,02e7 , 99e5 76
i1 0 r2le-1 | ,23e-2]1,0z2e7 ,92e5 429 97
(98e-2 | 4,20e4 c63e5 102 48
11 1 14 77 3,42e5 r17e6 1,3 44
r38e-3 | 1,74e7 ; 30e5 2600 330
11 2 r15e-2 | ,24e-2 |5, 8e6 1,8e5 417 56
r12e-2 | 3, 7e6 1,1e5 830 75
,25e-2 | 1,3e5 1,4e5 400 43
(26e-3 |2, 2e8 1,2e5 3800 106
12 0 r2e-1 ; 5e-1 1,5el10 ;1l4eb 20
r16e-1 | 4,7el0 ,28e6 63 72
25e=1]7,2e4 ;15e6 40 39
;18e-2 | 8, 8e6 ,95e5 560 93
(27e=1]2,3e10 396 37 55
121 [,14 +40e-1{ 2,97e5 | ,30e5 2,5 | 120
20 2,04e7 ,80e5 5,1 119
.50 1,93e4 ¢ 80e5 2,0 37
12 2 r1lde-1 | ,B7e-3 | 8, 58e5 ;63e5 1170 91
+45e~2 | 5,98e4 1ldeb 220 39
+17e-1| 4, 48e6 r25e6 57 46
127e-2 | 1,57e10| , 95e5 370 200
131 ;105 +33 7,4e3 , 60e5 3,0 28
¢ 20e~1]4,1e5 49e5 50 95
13 2 r20e-1 | ,2 1,0e9 :10e7 5
rlde-3 | 1,2e8 ;31les 7100 490
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13 3 r15e-1 r57e-2 | 1,1e7 17e6 175 62
5% -2 { 4, %e6 ;24e6 170 47
(45e-3 | 8, 8e5 ; 60e5 2200 95
13 4 11 12el 1,3e6 21le6 0,8 45
+15e-1 | 3, 0e5 r35e5 66 110
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+33e-2 | 3,0e4 r2leb 300 31
r20e-1 | 9,0e6 (98e5 50 91
13 6 .10 *,47e-1| 1, 9e9 , 20e6 * 210 80
*,96e-3| 5, 5e6 :26e6 *1000 46
*,12e-2| 1, 9e7 +21eb * 830 56
*,82e-3|1,2e10 r23e6 *1200 79
*,96e-3] 1, 0e5 ;22e6 *1000 35
*;73e-2}1, 4eq 23e6 * 140 28




expér. K° K3 ;20 AWy S3 T3
n® voie| Ngo/Hmgn| Nop/Hmeg 5 J mol~l| Hmge/Ngg | °C
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.20 1,3e4 [ 52e5 53 35
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,1le-2 | 9,27e4 , 86e5 930 51
14 3 ,97e=~1 ,67e-2 | 4,60ell] ,22e6 149 100
,18e-1| 6,36e4 »50e5 54 59
, 65e-1 | 7,89e10| ,26e6 15 79
14 4 ,Bde=-2 ; 65e-1| ,50e4 ,83eb 15 22
+19-2 | 5,3e4 . 17e5 530 48
17e-2 | 1,3e6 | ,B1e5 | 590 79
14 5 ,5le-2 +19%9e-3 | 7,72e5 ,727e5| 2000 81
,23e-1 | 1,01e7 | ,44e6 14 36
(12e-2 {1,195 ,10e6 800 50
15 0 | ,1B8e-1 | ,53e-2 | 3,04e8 | ,20e6 | 190 71
,2le-1 | 2,6e10 | ,33e6 48 62
,46e-1 | 2,7e3 0, 4e6 22 22
, 1le-2 | 2,5e10 ;24e6 140 80
,23e=-2 | 1,4ell r21eb 430 98
,S56e-1]1,9el0 . 42eb 18 52
15 1 s 12e-1 ,4le-2 | B,12e4 . 13e5 240 53
,18e-2 | 3,46e10{ ,20e6 560 95
,70e-2 | 2,578 ,17e6 140 79
15 2 ;53e-2 ,1le-4 | 1,55e7 47eb 9,4e4d 194
,d1e-2 | 3,5%e5 | ,17e6 | 240 a4
,16e-1 ] 3,86ell]l ,41e6 63 59
15 3 +10e-1 , 55e2 7,49%4 ,1lleb 183 44
,82e-311,22e5 ,41e5 1220 78
15 4 | ,22e-2 | ,33e-3 | 2,94e4 | ,27e3 | 3000
,60e-2 | 3,13e3 | ,44e5 167 13
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Résumé

Lorsque le cowportement différé est régi par des mécanismes
thermiguement activés, une expérience de fluage A
température linéairement crolssante mst proposée. Le
principe d'éguivalence temps température induit 1le
declenchement successif de chague mécanizme. Une
modélisation permet d'identifier l'énergie d'activation, la
constante de temps et 1'amplitude de chacun d'eux, A partir
d'une seule expérience de duréde limitéds.

Appliguée & t-ois essences de bols (peuplier, douglaz at
hétre), de la pite & papier et du hétre acéthylénisé,
1'expériznce met en évidence des anlsotropies différées du
bols supérieures 4 1'anisotrepie elastique. Un accroissement
d'humidité modicie 1a ciétique des mécanismes. Les
anlsotropies et le= influences du taux d'humiditcé, induisent
des hypothéses quan: 2 la localisation des sources de fluage
dans la matirice, les renforts ou les interfaces de ce

composite.,

Mobts cléa:

Bhéglogie des matériaux
Fluage

Modélisation

Activation thermique
Viscoélasticité

Bois

Anfisotropie

Tauyx d "humiditce



