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COMPORTEMENT EN SORPTION
DE PRODUITS
LIGNO-CELLULOSIQUES
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Banc de sorption a usage partagé et mis en place a la Maison de la Technologie du CIRAD a Montpellier.
Sorption test bed for shared use set up in the CIRAD Maison de la Technologie at Montpellier.
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Cette synthese fait le point
sur le comportement

en sorption de la vapeur
d’eau des bois tropicaux
et de leurs dérivés.

Elle décrit

une méthode capable

de déterminer leur stabilité
en service et la conduite
de leur séchage.

50

Les foréts tropicales produisent une
diversité de plus en plus grande de
produits, due aussi bien a l'aug-
mentation des essences en prove-
nance de la forét naturelle qu'a la
disponibilité croissante des produits
de plantations. Une meilleure
connaissance des relations spéci-
fiques entre teneur en eau & I'équi-
libre du matériau bois et ses condi-
tions de service ou de procédé est
primordiale & double titre :

e pour déterminer précisément les
caractéristiques des produits finis en
fonction de leurs utilisations et de
leurs conditions de service (réduc-
tion des pertes de matiére, stabilités
microbiologique et dimensionnelle
du bois d’ceuvre et du bois transfor-
mé) ;

e pour adapter, voire optimiser la
conduite de procédés tels que le sé-
chage, au comportement de I'essen-
ce traitée (préservation de la quali-
té, réduction de la durée et du coit
énergétique de |'opération).

CONTRAINTES INDUSTRIELLES

La majorité des séchoirs industriels
de bois massif par air chaud et cli-
matisé sont pilotés avec des algo-
rithmes de contréle-commande, fon-
dées sur des mesures de tempé-
rature de |'air de séchage et de I'hu-
midité d'équilibre d'éléments sen-
sibles. Ces derniers sont suscep-
tibles de reproduire fidélement le
comportement en (dé)sorption de
I'essence fraitée (cf. photo ci-
contre). Les données acquises & ce
jour révélent des différences impor-
tantes de valeurs de teneur en eau a
I'équilibre au sein d'une méme es-
sence et entre essences (fig. 1), sans
qu'il  soit possible actuellement
d'identifier les causes réelles de
cette « variabilité » intra- et inter-
espéces : méthodes, équipements,
qualité des mesures, état initial
et variabilitt de |'échantillonnage
(THEMELIN, VERGNET, 1997). De plus,

les différentes tables de séchage et
leurs segments constitutifs se distin-
guent les uns des autres par des
écarts de consigne d’humidité
d'équilibre du bois de quelques
p. 100 (taux d'humidité exprimé en
% base séche, équivalent a la teneur
en eau exprimée en gramme d'eau
pour 100 g de bois anhydre) ; la re-
cherche de conditions de séchage
adaptées, voire optimisées, d'une
essence particuliére impose de bien
connaitre les états d'équilibre vers
lesquels on fait tendre successive-
ment cefte essence au cours du sé-
chage, ainsi que les éléments sen-
sibles des capteurs de contréle.

CADRE
DE 'ETUDE

Les phénoménes de désorption de
I'eau du bois humide (séchage) ou
d'adsorption de la vapeur d'eau
ambiante du bois sec interviennent

Mise en place d'un élément sensible
de capteur d’humidité d’équilibre du
bois sur le boitier de controle d’'un sé-
choir par air chaud et climatisé.
Setting up of a sensitive element of
wood equilibrium moisture content
sensor on the control case of a wood
dryer.
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de facon prépondérante dans le
comportement du matériau bois en
service (durabilité, préservation et
stabilité dimensionnelle), lors de son
conditionnement (séchage) et de sa
transformation (collage et finition).
Les transferts d’eau entre le bois et
son environnement, observés au
cours du séchage et du stockage,
sont dépendants de la composition
et de la structure associée du maté-
riau : & la fois par I"état d’équilibre
vers lequel tend le produit (feneur en
eau & |'équilibre par sorption) et par
la vitesse avec laquelle il tend ou il
afteint cet état d’équilibre (cinétique
d'élimination ou de reprise d'eau).

Pour répondre & des demandes
émanant de projets en cours, on a
adapté puis développé une métho-
de pour caractériser le comporte-
ment en sorption des produits ligno-
cellulosiques ; cette méthode sert
aussi & établir les isothermes de
sorption de produits agro-alimen-
taires. Elle consiste & déterminer ex-
périmentalement les teneurs en eau
a I'équilibre de divers produits pour
des températures comprises entre
20 et 100 °C. Cette action bénéfi-
cie de I'expérience acquise au CIRAD
sur la détermination expérimentale
(méthode, équipement, traitement
des résultats) des isothermes de
sorption (THEMELIN, VERGNET,
1997), cf. photo p. 55.

Nous nous intéresserons ici & la
connaissance des états d'équilibre
de produits ligno-cellulosiques tels
que le bois d’ceuvre, le bois torréfié
et certains éléments hygroscopiques
de capteurs de I'industrie du bois.

METHODOLOGIE

La stabilité des produits biologiques
est directement reliée a la « disponi-
bilité » physico-chimique de I'eau
pour les différentes réactions de dé-
gradation que peut subir le produit
(attaque des micro-organismes, ré-

Figure 1. Distribution des
teneurs en eau a I'équilibre

Effectif de

a 23°C et 65 % H.R. de population
114 essences tropicales 30
(C.T.F.T., 1960-1990).
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Distribution of equilibrium
moisture content at 23 ‘C
and 65 % R.H. of 114 tropi-
cal wood species (C.T.F.T.,
1960-1990).
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actions chimiques enzymatiques et
non enzymatiques) (BIMBENET,
LONCIN, 1995). Cette disponibilité
est appréciée au travers de |'activité
de l'eau (a,) du produit considéré,
qui est mesurée par I'humidité relati-
ve d'une atmosphére en équilibre
thermodynamique avec le produit ;
la valeur d'a, est alors exprimée
sans unité en divisant la valeur d’hu-
midité relative d'équilibre par 100.
Divers procédés sont utilisés afin de
stabiliser un produit biologique pour
sa conservation et/ou sa transfor-
mation ultérieure en réduisant son
activité de 'eau ; le séchage permet
d’enlever la fraction facilement mo-
bilisable de I'equ.

La détermination expérimentale des
isothermes de sorption consiste @
maintenir un échantillon de bois, &
I'état vert ou & |'état anhydre, sous
une pression partielle de vapeur
d'eau & une température fixée
jusqu’a l'obtention de I'équilibre
thermodynamique, respectivement
par désorption ou par adsorption.
Cet équilibre est atteint lorsqu’aucu-
ne variation significative de masse
de [I'échantillon n’est observée.
Nous utilisons ici une méthode sta-
tique gravimétrique suivant les re-
commandations du groupe « Activi-
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té de I'eau » du COST 90* (SPIESS,
WOLF, 1987) et la certification
B.C.R.**  (JOWIT,  WAGSTAFFE,
1989). L'adaptation et la validation
de cette méthode sur produit ligno-
cellulosique ont été réalisées par
THEMELIN et VERGNET (1997) et par
THEMELN et al. (1997).

Chaque isotherme de sorption (dé-
sorption ou adsorption) est construi-
te & partir de dix points d’équilibre
déterminés par les pressions par-
tielles de vapeur ou, plus couram-
ment, par les humidités relatives
d’équilibre ou activités de I'eau (a,)
de dix solutions salines saturées,
pour une température donnée.

DISPOSITIF EXPERIMENTAL

Le banc de sorption utilisé est consti-
tué d'un dispositif comprenant au
total quatre bacs thermostatés
(bains-marie & circulation d’eau, fer-
més et entierement isolés), chaque
bac accueillant un ensemble de cing
flacons de point d'équilibre détermi-
né (cf. photo p. 55). Le dispositif

* European Cooperation in the field of
Scientific and Technical Research.

** Community Bureau of Reference.




complet autorise ainsi la réalisation
simultanée de 20 points d'équilibre,
soit la détermination en paralléle de
deux isothermes sur une gamme de
température de 20 & 100 °Cetde O
a 1d'a, (soit 0 a 100 % d’humidité
relative). Les cycles de sorption sont
réalisés sous vide partiel afin de di-
minuer la durée d'atteinte de I'équi-
libre thermodynamique.

Les bacs thermostatés sont régulés
avec une précision de £ 0,2 °C en
température. Les recommandations
du cosT 90 permettent de maintenir
des conditions strictement homo-
génes en température et en humidité
relative de |'air confiné au voisinage
des échantillons mis en place, ho-
mogénéité indispensable pour go-
rantir I'équilibre thermodynamique.

DEROULEMENT
DES ESSAIS

Nous présentons ici les applications
développées sur quatre types de
produits ligno-cellulosiques :

e Bois d'ceuvre a partir de billons
en provenance, d'une part, de la
forét naturelle guyanaise : Angé-
lique (Dicorynia guianensis) mis &
disposition par le CIRAD-Forét de
Guyane (THEMELIN et al., 1996) et,
d’autre part, en provenance du Ca-
meroun grace a la participation
d’un importateur francais du port de
Séte : Iroko (Milicia excelsa et/ou
regial.

e Bois d'ceuvre & partir de bois de
plantation d'Eucalyptus en Uruguay
(Eucalyptus grandis), afin de mieux
appréhender le comportement en
désorption et conduire le séchage
de cefte essence (THEMELIN ef al.,
1997).

e Bois forréfié, dans le cadre de tra-
vaux sur |'amélioration de la durabi-
lité naturelle du bois, pour évaluer
I'influence de la torréfaction sur son
hygroscopicité.

o Deux types d'éléments sensibles
de capteurs industriels actuellement
commercialisés, utilisés couramment
dans les régulations de séchoirs
(THEMELIN et al., 1997).

Q Les essais sur I’Angélique portent
sur des prélévements & 3 m de hau-
teur de billes de pied (diametres
compris entre 0,40 m et 0,58 m) de
dix individus prélevés sur le site
d'Organabo en Guyane francaise.

Q Les essais sur I'lroko sont réalisés
sur des prélévements & mi-hauteur
de billes de 12 m de longueur (dic-
metres compris entre 0,60 m et
0,70 m) de cinqg individus.

Q Les essais sur I’Eucalyptus por-
tent sur des prélévements & mi-hau-
teur de fots de 20 m de longueur ex-
ploitable (diamétres compris entre
0,24 m et 0,37 m) de cing individus
prélevés sur une plantation de
13 ans d'age située dans le nord de
I'Uruguay.

Q Enfin, on compare deux types
d’éléments sensibles de capteurs de
mesure par résistivité électrique pro-
posés par deux constructeurs d’équi-
pement afin d’apprécier leur capa-
cité a reproduire le comportement
en sorption des bois tropicaux (&
I'équilibre, donc sans influence du
temps de réponse de |'élément sen-
sible et de la chaine de mesure).

CONDITIONNEMENT
DES PRODUITS

les prélévements sur grumes ou
billons sont réalisés & partir de sec-
tions tronconnées en rondelles
d'épaisseur de 6 & 10 cm. Selon la
durée de stockage (quelques heures
ou quelques jours), elles sont conser-
vées a 'état frais, soit par humidifi-
cation superficielle et enrobage
sous film plastique étirable, soit re-
vétues de produit antifente et im-
mergées dans I'eau & température
ambiante. Les essais antérieurs sur
plusieurs espéces de forét naturelle

n‘ont pas montré de variabilité du
comportement en sorption dans le
sens radial (THEMELN et al., 1996 ;
THEMELIN, VERGNET, 1997) ; les pré-
lévements sont effectués sur la sec-
tion duraminisée de I'Angélique et
de I'lroko, sur toute la section (coeur
et aubier) de I'Eucalyptus & partir
d'un diameétre de 10 cm. Chaque
section ou rondelle est alors déroulée
a |'état vert et & température ambiante
sur une minidérouleuse (au Laboratoi-
re de Mécanique et de Génie Civil de
I'Université de Montpellier ll) en pla-
cages de 1 mm d'épaisseur et de 6 &
10 cm de largeur. Les placages sont
alors débités en lamelles de 10 mm de
largeur, sur une profondeur de 6 &
10 cm, au centre desquelles sont ex-
traites des plaquettes-échantillons de
10 mm x 20 mm x 1 mm.

Aprés déroulage, des placages
d'Eucalyptus sont séchés artificielle-
ment & 30 °C et 12 % d’humidité
d'équilibre pendant trois jours, puis
stockés & température ambiante
pendant deux mois avant d'étre tor-
réfiés & 220 °C sur la boucle de tor-
réfaction du CIRADForét (GIRARD et
al., 1997).

Les éléments sensibles de capteurs
d'humidité  d’équilibre du  bois
(fibres de cellulose ou de bois condi-
tionnées industriellement en pla-
quettes de 20 a 30 mm x de 30 &
40 mm x 0,2 & 1 mm) sont utilisés
par jeu de 50 individus par isother-
me, chaque pése-filtre accueillant un
quart de plaquette.

Pour les expériences d'adsorption,
I'état anhydre initial des échan-
tillons est obtenu en disposant préa-
lablement ces derniers dans un des-
sicateur contenant du P,O; et mis
sous vide pendant un mois a tempé-
rature ambiante.

PROTOCOLE OPERATOIRE

les plaquettes issues d'un méme
arbre sont choisies au hasard et re-
groupées par lot de quatre échan-
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fillons disposé dans un méme pése-
filtre. Chaque flacon pouvant ac-
cueillir cing pésefiltres, chaque
point d'équilibre intégre cing lots de
plaquettes-échantillons  provenant
de cinqg individus différents.

Aprés avoir vérifié que I'équilibre
thermodynamique était atteint grice
@ un suivi en paralléle de témoins
(au bout de cing & quinze jours entre
25 et 80 °C), les peésefiltres sont
fermés immédiatement aprés réou-
verture des flacons (rupture de
I'équilibre) ; I'ensemble pése-filtre-
échantillon est alors pesé avant et
aprés étuvage & 105 °C pendant
48 heures sur une balance de préci-
sion 0,1 mg.

Avant chaque série d’essais, on pro-
céde a un étalonnage préalable en
réalisant une expérience d'adsorp-
tion & 25 °C de cellulose microcris-
talline (Avicel PH 101), produit de
référence dont les teneurs en eau a
I'équilibre ont été certifiées par un
panel de dix laboratoires européens
(Jowitt, WAGSTAFFE, 1989).

La teneur en eau & I'équilibre des
échantillons de bois est alors calcu-
lée et exprimée en gramme d’eau
pour 100 g de matiére anhydre ou
en p. 100 base séche. L'évolution
de la teneur en eau des échantillons
en fonction de leur a,, peut étre re-
présentée au moyen de divers mo-
déles (SIMPSON, 1973 ; KOPONEN,
1985 ; SKAAR, 1988 ; AVRAMIDIS,
1989 ; WANG, CHO, 1993 ; SIAU,
1995 ; ARAMIDIS, 1997). Nous
nous intéressons plus particuliére-
ment au modéle de Dent développé
sur les fibres textiles (DENT, 1977)
qui s'identifie au modéle de G.A.B.
(GUGGENHEIM, ANDERSON, DE BOER)
développé sur les produits alimen-
taires  (IGLESIAS, CHIRIFE, 1976 ;
LABUZA et al., 1985), dérivé du mo-
déle B.E.T. (BRUNAUER, EMETT, TELLER).
Ce modéle est, d'une part, bien
adapté et précis pour décrire |'allu-
re sigmoide des isothermes de sorp-
tion de nombreux produits, notam-

ment alimentaires et, d'autre part, il
donne une bonne représentation de
I'influence de la température sur les
isothermes de sorption (IGLESIAS,
CHRRIFE, 1976 ; LABUZA et al.,
1985 ; AVRAMIDIS, 1997). L'expres-
sion de la teneur en eau d'un produit
a l'équilibre thermodynamique en
fonction de son activité de I'eau est
une relation du type :

Cka,,
" (1-ka,) (1 —ka,, + Cka,)

avec :

X=X

X = teneur en eau & |'équilibre ther-
modynamique du produit (p. 100
base séche).

X, = teneur en eau correspondante
& l'occupation de tous les sites de
sorption du produit par une couche
monomoléculaire d'eau (p. 100
base séche).

C = coefficient appelé constante de
Guggenheim

k = facteur correctif relatif aux pro-
priétés de sorption de la multi-
couche d'eau sur la monocouche
d’eau déja adsorbée sur le produit,
avec en général k < 1.

Ces deux derniers coefficients, qui
sont fonction de la température, per-
mettent d'évaluer les énergies de
sorption de I'eau sur la matrice soli-
de du produit a partir de plusieurs
isothermes réalisées a des tempéra-
tures différentes (n > 4).

La limite d'hygroscopicité est la fe-
neur en eau & I'équilibre du bois a la
saturation de tous ses sites de sorp-
tion par une couche multimoléculai-
re d'eau juste avant condensation
capillaire. Elle correspond a ce
qu'on appelle communément le
point de saturation des fibres.

L'ajustement des modéles aux va-
leurs expérimentales de teneur en
eau & 'équilibre est réalisé par ré-
gression non linéaire & |'aide de I'al-
gorithme du simplex (Systat 5.03,
1991), algorithme approprié de par
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sa trés faible sensibilité aux estima-
tions initiales des paramétres a dé-
terminer. La qualité de I'ajustement
est appréciée par la distribution des
points expérimentaux par rapport
aux courbes des modéles tracées sur
Excel, les pourcentages de variance
expliquée par les modéles, la valeur
et la distribution des résidus.

RESULTATS
ET DISCUSSION

COMPORTEMENT EN SORPTION
D’ESSENCES
DE FORET NATURELLE
ET DE PLANTATION

L'étude du comportement en sorp-
tion du bois révéle tout d’abord une
trés faible variabilité intra-espéce,
comme l'illustrent les figures 2 et 3,
p. 60, qui intégrent valeurs expéri-
mentales et modéles d’ajustement.
Les teneurs en eau a I'équilibre sont
trés centrées sur leurs moyennes,
avec de faibles coefficients moyens
de variation entre 25 et 80 °C : de
0,04 sur 100 lots de 4 échantillons
prélevés sur 10 arbres différents
d'Angélique et de 0,03 sur 50 lots
de 4 échantillons prélevés sur 5 ar-
bres différents d’Eucalyptus. Le com-
portement en sorption du bois
semble ainsi homogéne aussi bien
dans le sens radial (faible variabilité
infra-arbre)  qu’entre  individus
(faible variabilité infra-espéce). Le
modeéle de DENT-G.A.B. se révéle ap-
proprié pour représenter |'allure sig-
moide des isothermes de sorption
entre 25 et 80 °C : chaque essence
peut étre ainsi caractérisée en sorp-
tion par un modéle simple & trois pa-
ramétres dont les valeurs sont repor-
tées dans le tableau page 60.

On retrouve un glissement clas-
sique, vers la droite, des isothermes
avec |'augmentation de la tempéra-
ture ; ce glissement est 0 aux diffé-
rences de pression partielle de va-
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Figure 2. Isothermes de désorption a 25, 50 et Figure 3. Isothermes de désorption a 25, 50 et
80 °C de I'’Angélique (Dicorynia guianensis). 80 °C de I'Eucalyptus (Eucalyptus grandis).
Desorption isotherms at 25, 50 and 80 °C of Desorption isotherms at 25, 50 and 80 °C of Eu-
Basralocus (Dicorynia guianensis). calypt (Eucalyptus grandis).
PARAMETRES DES MODELES G.A.B.-DENT D’AJUSTEMENT AU COMPORTEMENT EN SORPTION
D’ESSENCES TROPICALES ET D’ELEMENTS SENSIBLES DE CAPTEUR D’EQUILIBRE DU BOIS
Essence Température Xm (% b.s.) k C
ou de sorption
produit (C) moyenne  écart-type moyenne  écart-type moyenne  écart-type
Angélique (Dicorynia guianensis)
adsorption 25 7,01 0,20 0,753 0,007 6,76 0,7
désorption 25 6,53 0,32 0,916 0,007 1295 6,8
50 6,01 0,34 0,805 0,015 18 1 552
80 4,02 0,09 0,839 0,005 15,76 2.3
Eucalyptus (Eucalyptus grandis)
adsorption 25 6,27 0,09 0,776 0,005 10,15 0,6
désorption 25 8,03 0,14 0,792 0,005 10,40 0,8
50 6,36 0,18 0,808 0,009 8,22 0,8
80 AL 0,25 0,794 0,016 7,98 17
Eucalyptus forréfié (Eucalyptus grandis)
adsorption 25 3,02 0,10 0,832 0,007 16,47 4,3
Iroko (Milicia excelsa/regia)
désorption 25 8,12 0,26 0,734 0,012 7,47 0,6
50 Sl 0,20 0,772 0,010 15,26 2.3
80 3,66 0,16 0,800 0,014 19,19 5.8
Elément sensible 1
désorption 25 5,06 0,40 0,914 0,010 27 0,7
50 3,70 0,10 0,920 0,004 41,48* 19,8*
80 2,99 0,14 0,860 0,009 8,20 1,8
Elément sensible 2
désorption 25 8,50 0,31 0,736 0,010 8,47 1,1
50 4,86 0,16 0,827 0,008 10,05 1,6
80 4,56 0,28 0,737 0,021 15,34 4,5

* Valeur obtenue avec une incerfitude élevée du fait d'une allure convexe marquée de I'isotherme de sorption.
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peur d’eau entre bois et milieu envi-
ronnant, plus élevées avant équi-
libre; et & un abaissement des forces
de liaison eau-bois. La sensibilité du
comportement en sorption d'une es-
sence & la température est quanti-
fiable par les énergies de sorption
évaluées & partir des coefficients C
et k du modéle de comportement.

Cet effet thermique constitue la pro-
priété la plus significative de la sorp-
tion, plus particulierement lors-
qu'elle met en jeu les liaisons
physiques ou secondaires (physico-
sorption) entre la couche multimo-
léculaire d’eau et les groupes hy-
droxyles des holocelluloses (cellu-
loses et hémicelluloses) de polarité
opposée : les écarts entre les iso-
thermes croissent significativement
auv-dela de 0,2 d'a,, c’est-a-dire
depuis la saturation des sites de
sorption par une monocouche d'eau
jusqu’a la limite d’hygroscopicité du
bois (point de saturation des fibres)
ou intervient la condensation capil-
laire.

Dans la pratique, les isothermes de
sorption sont utilisées pour détermi-
ner les teneurs en eau de stabilisa-
tion en séchage naturel et en servi-
ce, ainsi que les teneurs en eau
spécifiques vers lesquelles tendent
successivement les essences au
cours du séchage. Les figures 4 et 6
illustrent les différences de compor-
tement en désorption a 25 et 80 °C
des trois essences étudiées, ainsi
que par rapport & 'Epicéa de Sitka
(Picea sitkensis) dont les isothermes
mises en forme par KEYLWERTH en
1949 servent de références pour ap-
précier |'hygroscopicité du bois
(KOUMANN, COTE, 1984 ; Joly,
MORE CHEVALIER, 1980 ; ALEON et
al., 1990 ; WANG, CHO, 1993).

Ainsi lors d'un séchage conduit &
25 °Cjusqu'a une a,, finale de 0,65
(en équilibre avec une ambiance de
25 °Cetde 65 % H.R.), I'Eucalyptus
tend, voire se stabilise, vers une te-
neur en eau finale de 15,7 % b.s. ;

Figure 4. Isothermes de dé-
sorption a 25 °C de |'’Angé-
lique, de I’Eucalyptus, de
I'lroko et de I'Epicéa de
Sitka.

Desorption isotherms  at
25 °C of Basralocus, Euca-
lypt, Iroko and Sitka Spruce.

Figure 5. Isothermes de
sorption a 25 °C de I’Angé-
lique (Dicorynia guianen-
sis).

Sorption isotherms at 25 °C
of Basralocus (Dicorynia
guianensis).

Figure 6. Isothermes de dé-
sorption a 80 °C de I'’Angé-
lique, de I’Eucalyptus, de
I'lroko et de I'Epicéa de
Sitka.

Desorption isotherms  at
80 °C of Basralocus, Euca-
lypt, Iroko and Sitka Spruce.
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elle est de 14,6 % b.s. pour I'’Angé-
lique, de 13,3 % b.s. pour I'lroko et
de 11,7% b.s. pour I'Epicéa
(fig. 4). Ces écarts enire essences
augmentent avec |'élévation de l'a,,
pour des feneurs en eau finales de
stabilisation allant de 23,3, 21,0 et
18,2 % b.s. jusqu’a 0,8 d'a,, res-
pectivement pour |'Angélique, I'Eu-
calyptus et I'lroko, et pour une te-
neur en eau donnée de 16,2 % b.s.
pour |'Epicéa. Ces différences de te-
neur en eau & |'équilibre sont suffi-
samment importantes pour tenir
compte du comportement spécifique
en sorption de |'essence dans les cri-
teres d'arrét du séchage (naturel ou
artificiel) et dans I'appréciation de
sa stabilité dimensionnelle en servi-
ce.

Celle<i est effectivement appréciée
a la fois par la sensibilité de I'essen-
ce & des variations climatiques (en
température et/ou en humidité rela-
tive de I'air ambiant) et par l'intensi-
t& de son retrait anisotropique. La fi-
gure 5 illustre le comportement en
désorption puis en adsorption de
I’Angélique & 25 °C : si les écarts
entre les deux isothermes sont
faibles en dessous de 0,6 d'a,, ils
croissent rapidement de 3,5 & plus
de 16 % b.s. entre 0,7 et 1 d'a,,.
L'hystérésis important mis ainsi en
évidence correspond en fait &
I'écart maximal observable entre les
deux isothermes extrémes de dé-
sorption (depuis I'état vert) et d’ad-
sorption (depuis I'état anhydre). En
condition de service, le bois ne subit
pas de variations climatiques aussi
importantes et |'amplitude des varia-
tions de teneur en eau attendues
sera inférieure & I'hystérésis inté-
gral, tout en restant trés significative
méme aprés un nombre important
de cycles successifs de désorption-
adsorption . Des données partielles
sur la sensibilité d'essences tropi-
cales & des variations climatiques
ont été acquises par le C.T.F.T. et se-
ront traitées pour enrichir et valori-

ser la base informatisée de données
technologiques du CIRAD-Forét.

les isothermes de désorption a
80 °C (fig. 6) révélent des écarts de
feneur en eau enfre essences plus
faibles qu'a 25 °C, avec toutefois
un ordonnancement différent en des-
sous de 0,7 d’a,,, comme on I'ob-
serve & 50 °C (THEMEUN et al,
1997). Chaque essence se caracté-
rise donc par un modéle de com-
portement qui lui est propre. Au-dela
de 0,5d'a, a 80 °C, 'Eucalyptus et
I'lroko présentent une hygroscopici-
té moindre que |'’Angélique et I'Epi-
céa, du moins telle qu'elle est rap-
portée par KEYLWERTH (KOLLMANN,
COTE, 1984). Cette situation serait
critique vis-a-vis du comportement
mécanique de I'Eucalyptus et de
I'lroko si leur préséchage était
conduit & 80 °C du fait qu’a des va-
leurs de consigne d’humidité d’équi-
libre (référencées a I'Epicéa), com-
prises enfre 6 et 24% b.s,
correspondent des valeurs effectives
d'équilibre inférieures de plusieurs
points. Enfin, lors du reconditionne-
ment de I'Eucalyptus & une teneur en
eaude 25 % b.s., il estimportant de
pouvoir garantir des conditions
réelles d'étuvage (& 100 °C et
100 % H.R., voire en vapeur pure
pendant plusieurs heures) sachant
qu'a 80 °Ceta, = 1 cette essence
tend déja vers une humidité d’équi-
libre inférieure & 20 % b.s.

COMPORTEMENT
EN ADSORPTION
DU BOIS TORREFIE
D’EUCALYPTUS

Les travaux récents menés sur la for-
réfaction du bois permettent d’envi-
sager de nouvelles applications
pour le matériau transformé, celui-ci
devenant beaucoup moins sensible
a I'attaque des micro-organismes et
ainsi plus apte que le bois non mo-
difié & étre utilisé en environnement
hostile. La modification des hémi-

celluloses, et dans une moindre me-
sure celle de la cellulose par des ré-
actions  secondaires, seraient a
I'origine des nouvelles propriétés
du bois traité, les lignines ne jouant
qu'un réle secondaire (ROUSSET,
1996 ; GRARD et al., 1997). Les hé-
micelluloses étant les constituants
les plus hygroscopiques du bois,
leur altération ne peut en consé-
quence que modifier le comporte-
ment global en sorption du maté-
riau.

La figure 7 illustre I'influence du pro-
cédé de torréfaction sur le compor-
tement en adsorption du bois d'Eu-
calyptus & 25 °C. Comparativement
au comportement homogéne en ad-
sorption du bois de méme origine,
celui des placages torréfies a
220 °C reste homogéne avec des
teneurs en eau & |'équilibre trés cen-
trées sur leurs moyennes et suivant
des coefficients moyens de variation
respectifs de 0,01 et 0,04. A partir
de 0,05 d'a,, l'isotherme d'adsorp-
tion du bois torréfié est trés en
dessous de celle du bois natif, avec
une hygroscopicité réduite de 5 a
9,5 g eau/100 g b.s. entre 0,6 et
1 d'a, ; cette amplitude est, par
ailleurs, supérieure a I'hystérésis ob-
servée a 25 °C jusqu’a 0,95 d'a,,
entre les courbes limites de désorp-
tion et d’adsorption du bois non mo-
difié.

L'ajustement des modéles aux va-
leurs expérimentales révéle des jeux
de paramétres significativement dif-
férents entre bois non modifié et bois
torréfié  par des infervalles de
confiance distincts (cf. tableau,
p. 60). la diminution de plus de
50 % de la valeur de X en adsorp-
tion par le procédé de torréfaction
traduit une réduction significative de
la surface spécifique d'échange et
donc du nombre de sites disponibles
d'adsorption de la vapeur d’eau sur
le matériau. De plus, les phéno-
ménes de condensation capillaire
semble de méme atténués par le trai-
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tement de torréfaction : entre 0,9 et
1 d'a,, lavariation de teneur en eau
al'équilibre diminue de 10 & 7, puis
45,5 geau/100 g m.s. en passant
respectivement de 'isotherme de dé-
sorption & I'isotherme d’adsorption
du bois non modifié, puis a celle du
bois torréfié.

La dégradation thermique des hémi-
celluloses est donc déja bien amor-
cée dans les conditions opératoires
refenues pour conférer & I'Eucalyp-
tus une diminution significative de
son hygroscopicité.

COMPORTEMENT EN SORPTION
D’ELEMENTS SENSIBLES
DE CAPTEUR D’HUMIDITE
D’EQUILIBRE DU BOIS

La figure 8 représente les isothermes
de désorption de 25 & 80 °C des
deux types d'éléments sensibles de
capteurs d’humidité d'équilibre du
bois. Le conditionnement industriel
de ces produits ligno-cellulosiques
induit un comportement en sorption
aussi homogeéne que celui du bois
des essences précédentes, avec des
teneurs en eau résiduelles trés cen-
trées sur leurs moyennes suivant des
coefficients moyens de variation de

0,035.

Toutefois, ces deux éléments sen-
sibles se distinguent par des com-
portements en désorption trés diffé-
rents : les isothermes de |'élément
n° 1 présentent une allure légére-
ment plus convexe vers les abs-
cisses, se traduisant par une hygro-
scopicité nettement plus faible entre
0,1et0,9d'a,, avec une valeur de
X, la plus faible de tous les produits
étudiés (cf. tableau, p. 60), puis
plus élevée audela de 0,9 d'a,,.
L'élément sensible n® 1 se caractéri-
se ainsi par une faible surface spé-

cifique et une porosité élevée favo-
rable & la condensation capillaire.

Les travaux antérieurs ont montré, de
plus, que ces éléments sensibles ne
reproduisent pas fidélement le com-
portement en désorption non seule-
ment de 'Epicéa de référence (THE-
MELN et al., 1996), mais aussi celui
de l'ensemble des essences tropi-
cales étudiées (THEMELIN et al., 1996
et 1997) . les différences de com-
portement induisent des situations cri-
tiques lors du séchage ou limitent les
possibilités d’optimisation du procé-
dé en sous-estimant ou surestimant les
écarts entre teneur en eau instanta-
née et teneur en eau a I'équilibre du
bois, termes moteurs du séchage.

CONCLUSION
ET PERSPECTIVES

La méthode de caractérisation du
comportement en sorption de pro-
duits lignocellulosiques se révéle
bien adaptée pour appréhender
leur comportement hygroscopique.
Le modéle de DENT-G.A.B. semble de
méme approprié pour décrire le
comportement en sorption entre
25 °C et 80 °C des essences et des
produits étudiés.

60
50 4

104

Figure 8. Isothermes de dé-
sorptiona 25, 50 et 80 °C de 304
deux éléments sensibles de
capteurs d’humidité d’équi- 204
libre du bois.

Desorption isotherms at 25,
50 and 80 °C of two sensiti-
ve elements of wood equili-
brium moisture content sen-
sors
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La qualité des équipements et des
manipulations permet d’apprécier
la variabilité du comportement en
sorption au sein d'une méme espe-
ce, puis entre espéces différentes,
voire de détecter les singularités
de tissus particuliers tels que bois
juvénile, bois de tension. Cette mé-
thode de caractérisation peut enfin
constituer les premiers éléments
d'un fichier de base de données
spécifiques sur le comportement en
sorption du bois d’ceuvre, facili-
tant I'étude de relations entre pro-
priétés physico-chimiques.

Lla méthode et ce modéle peuvent
ainsi étre appliqués sur d'autres es-
sences de bois d’ceuvre aux carac-
téristiques physiques et chimiques
différentes, ainsi que sur d’autres
produits ligno-cellulosiques. Cette
premiére étape permet d'envisager
des opérations de transfert de savoir-
faire afin de développer en réseau
des études paralléles du comporte-
ment en sorption d’essences fropi-
cales sur différents continents. La
méthodologie adoptée sera, de
méme, comparée & d'autres ap-
proches développées par quelques
laboratoires européens dans e
cadre des échanges scientifiques
des COST: en tenant compte du
mode de conditionnement des pro-
duits, des méthodes utilisées (sta-
tique ou dynamique), de la qualité
des équipements et des protocoles
mis en ceuvre.

Les essences étudiées a ce jour se
caractérisent par des évolutions dif-
férentes de leur comportement en
désorption avec la température ;
elles limitent, dans ['état des
connaissances actuelles, un pos-
sible regroupement en un modéle de
comportement  généralisé. Toute-
fois, I'identification et I'intégration
des caractéristiques de sorption

dans la base de données informati-
sée du programme Bois autorise la
recherche de corrélations entre les
paramétres des modéles identifiés
de chaque essence et leurs caracté-
ristiques physico-chimiques connues
(densité basale, rétractibilité, point
de saturation des fibres, composi-
tion chimique...).

Chaque essence étudiée se carac-
térisant par un comportement en
sorption propre, la tache est donc
immense. Lles travaux ultérieurs
sont envisagés dans le cadre de
transferts de savoir-faire vers nos
partenaires des régions chaudes et
par le développement de mé-
thodes de caractérisation plus ra-
pides, notamment pour apprécier
I’évolution de I'hystérésis dans la
stabilité dimensionnelle des bois
en service.

Enfin, la caractérisation du com-
portement en désorption du bois
permet d'accéder a des valeurs
d'équilibre et des modéles de com-
portement directement intégrables
dans les tables de séchage et les lo-
giciels de supervision des séchoirs
industriels.

L'analyse comparative des iso-
thermes du bois d'Eucalyptus avant
et aprés torréfaction confirme une
réduction significative du nombre
de sites de sorption de la vapeur
d'eau par le procédé. Dans les
conditions opératoires retenues sur
I'Eucalyptus, la dégradation ther-
mique des hémicelluloses est certai-
nement déjad bien amorcée pour
conférer au bois une diminution si-
gnificative de son hygroscopicité. Il
reste toutefois, la aussi, & évaluer
I'amplitude de I'hystérésis du bois
torréfié et son évolution dans le
temps au fravers de cycles successifs
adsorption-désorption. De méme, il
est important de meftre en évidence

I'influence des conditions de torré-
faction sur le comportement en sorp-
tion du produit final. Cette étude né-
cessite de définir le jeu de facteurs,
a priori pertinents, parmi I'ensemble
des variables de contréle-comman-
de d'un procédé combinant un sé-
chage de finition et une pyrolyse
partielle, tout en intégrant les autres
critéres d'optimisation liés aux ca-
ractéristiques  physiques, méca-
niques, de durabilité, d'usinabilité
et de finition.

L'étude des deux éléments sensibles
de capteurs industriels de I'humidité
d'équilibre du bois identifie des dif-
férences importantes de comporte-
ment en sorption & la fois entre les
éléments sensibles et les essences
tropicales étudiées. Cette premiére
approche nous sert de référence
pour proposer une étude comparati-
ve du comportfement en sorption des
différents éléments sensibles mis sur
le marché par les constructeurs de
séchoirs et/ou de sytémes de régu-
lation. Elle permettra d'envisager la
formulation d’éléments sensibles,
capables de reproduire fidélement
le comportement en sorption des es-
sences traitées. W]
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RESUME

COMPORTEMENT EN SORPTION DE PRODUITS LIGNO-CELLULOSIQUES
On s'intéresse ici au développement d'une méthode de référence pour déterminer les états d'équilibre des essences fropicales et du bois
thermiquement modifié en fonction des conditions de service. Cette méthode permet aussi d'acquérir des données spécifiques sur les
états d'équilibre vers lesquels tendent les bois et les éléments sensibles de capteurs d’humidité au cours du séchage.
Les relations spécifiques, & I'équilibre thermodynamique, entre teneur en eau des produits et leurs conditions ambiantes sont étudiées &
partir de la défermination expérimentale des isothermes de sorption de vapeur d'eau (désorption du bois vert et adsorption du matériau
anhydre). Ces isothermes sont établis & I'aide d'une méthode statique gravimétrique éprouvée, appliquée au CIRAD sur différents pro-
duits fropicaux. L'ajustement des valeurs expérimentales & un modéle & trois paramétres permet d'accéder & des caractéristiques phy-
siques et thermodynamiques.
Des perspectives de développement sont données au travers d'applications réalisées dans le cadre de projets : appréciation des varia-
bilités intra- et interspécifique du comportement en sorption du bois, influence de la transformation thermochimique du bois par torré-
faction sur I'hygroscopicité du matériau et évaluation du comportement en sorption d'éléments sensibles de capteurs d’humidité d'équi-
libre utilisés dans la régulation des séchoirs industriels.
Mots-clés : Eau. Bois. Sorption. Séchage. Capteur.

ABSTRACT

SORPTION BEHAVIOUR OF LIGNO-CELLULOSIC PRODUCTS
The discussion deals with the development of a reference method for determining the states of equilibrium of fropical species and of ther-
mally-modified timber according to service conditions. This method also provides specific data on the states of equilibrium towards which
tend the timber and the sensitive elements of moisture sensors during drying.
The specific relations, in thermodynamic equilibrium, between the moisture content of the products and their ambient conditions are stu-
died through the experimental determination of water vapour sorption isotherms (desorption of green wood and adsorption of anhydrous
material). These isotherms are established by means of a proven gravimetric static method used at the CIRAD on different tropical pro-
ducts. The adjustments of experimental values fo a three-parameter model gives access to the physical and thermodynamic properties.
Development prospects are given through applications completed within the framework of projects : assessment of intra- and interspeci-
fic variabilities in the sorption behaviour of wood, influence of thermochemical processing of the wood by forrefaction on the hygrosco-
picity of the material and evaluation of the sorption behaviour of the sensitive elements of equilibrium moisture content sensors used in
industrial kiln control.
Key words : Water. Wood. Sorption. Drying. Sensor.

RESUMEN

COMPORTAMIENTO EN SORCION DE PRODUCTOS LIGNO-CELULOSICOS
Se trata del desarrollo de un método de referencia para determinar los estados de equilibrio de las especies tropicales y de la madera
modificada térmicamente en funcién de las condiciones de servicio. Este método permite también la toma de datos especificos acerca
de los estados de equilibrio hacia los cuales tienden las maderas y los elementos sensibles de los captadores de humedad durante el
secado.
Las relaciones especificas del equilibrio termodindmico entre el contenido de agua de los productos y sus condiciones ambientales se
estudiaron a partir de la determinacion experimental de las isotermas de sorcién de vapor de agua (desorcién de la madera verde y
adsorcion del material completamente seco). Estas isotermas se establecen mediante un método estdtico gravimétrico, ya experimenta-
do, que se aplica en el CIRAD sobre diferentes productos tropicales. El ajuste de los valores experimentales a un modelo con tres pard-
metros permite el acceso a las caracteristicas fisicas y termodindmicas.
Se proponen una serie de perspectivas de desarrollo a través de las aplicaciones realizadas en el marco del proyecto : apreciacion de
las variabilidades intra e interespecificas del comportamiento en sorcién de la madera, influencia de la transformacion termoquimica
de la madera por torrefaccién sobre la higroscopicidad del material y evaluacién del comportamiento en sorcién de elementos sensibles
de captadores de humedad de equilibrio empleados en la regulacion de secaderos industricles.
Palabras clave : Agua. Madera. Sorcion. Secado. Captador.
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SORPTION BEHAVIOUR OF LIGNO-CELLULOSIC PRODUCTS

The discussion deals with the develop-
ment of a reference method for determin-
ing the states of equilibrium of tropical
species and of thermally-modified timber
according to service conditions. This
method also provides specific data on the
states of equilibrium towards which tend
the timber and the sensitive elements of
moisture sensors during drying.

ADAPTATION OF A REFERENCE
SORPTION METHOD
TO WOOD PRODUCTS

The specific relations, in thermodynamic
equilibrium, between the water content of
the products and their ambient conditions
are studied through the experimental de-
fermination of water vapour sorption
isotherms (desorption of green wood and
adsorption of anhydrous material). These
isotherms are established by means of a
proven gravimetric static method used at
the CRAD on different tropical products.
The adjustment of experimental values to
a three-parameter model gives access to
the physical and thermodynamic proper-
fies.

Several illustrations and  development
prospects are given based on applica-
fions complefed in connection with cur-
rent and future projects.

In general, this method of characterisis-
ing the sorption behaviour of ligno-cellu-
losic products is found to be very valu-
able for understanding their hygroscopic
behaviour. The quality of the equipment
and handling operations allows sorption
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behaviour variability to be determined
within the same species, and then be-
tween different species, and even the de-
tection of singularities of special fissues
such as juvenile wood and tension wood.

This first phase allows the consideration
of know-how transfer operations for the
nefwork development of parallel sorption
behaviour studies on tropical species
from different continents. The adopted
methodology will be on the same way
compared with other approaches used
by some European laboratories in COST
scientific exchanges, taking info account
product conditioning modes, methods
used (static or dynamic), and the quality
of equipment and protocols employed.

DEVELOPMENT
OF WOOD STABILITY
AND DRYING

The species studied to date are charac-
terised by evolutions different from their
desorption behaviour with temperature,
thus limiting, in the present state of our
knowledge, the possibility of grouping
in a generalised behaviour model.
Subsequent works are considered in con-
nection with know-how transfers to our
partners in fropical regions and through
the development of faster characteriso-
tion methods, in particular for defermin-
ing the evolution of hysteresis in the di-
mensional stability of timber in service.

Finally, the characterisation of the des-
orption behaviour of the wood gives ac-

cess to equilibrium values and behaviour
models that can be integrated directly in
drying schedules and industrial kiln su-
pervision software.

Comparative analysis of the isotherms of
Eucalyptus wood before and after tor-
refaction confirms a significant reduction
in the number of water vapour sorption
sites by the process. Under the operating
conditions adopted for Eucalyptus, ther-
mal degradation of hemicellulose has cer-
fainly progressed well enough for a sig-
nificant reduction of hydroscopicity in the
wood. It is however still necessary fo
evaluate the extent of hysteresis in tor-
refied wood and its evolution with fime
through successive adsorption-desorption
cycles, as well as the influence of tor-
refaction conditions on the sorption be-
haviour of the end product.

DEVELOPMENT
OF WOOD DRYING CONTROL

The study of the two sensitive elements of
industrial equilibrium moisture content
sensors shows the significant sorption be-
haviour differences between elements
and with the studied tropical species. This
first approach offers a reference for the
proposal of a comparative sorption be-
haviour study on different sensitive ele-
ments placed on the market by kiln
and/or regulation system manufacturers.
It makes it possible to consider the design
of sensitive elements capable of reliably
reproducing the sorption behaviour of the
freated species. ad
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