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INTRODUCTION

Le bois est un matériau naturel et vivant qui doit étre protégé lorsqu’il est mis en ceuvre. Les
produits actuels de protection du bois comme par exemple les résines phénol-formaldéhyde, sont
souvent a base de composants chimiques qui peuvent se révéler nocifs pour la santé humaine comme
le formaldéhyde. C’est pourquoi il nous parait important d’essayer de réduire la quantité de ces
composants dans les produits de préservation du bois.

Pour cela, il est possible de remplacer une partie des composants chimiques par un matériau
naturel : 1’écorce. Nous avons donc choisi d’étudier I’influence des écorces liquéfiées sur les
propriétés des résines phénoliques. Pour cela, nous avons décidé de tester plusieurs propriétés sur des
éprouvettes de hétre imprégnées de différentes résines pour pouvoir comparer les résultats obtenus et
évaluer les performances de chacune.

Tout d’abord, nous allons vous présenter les différentes étapes de préparation de nos éprouvettes, de
nos résines ainsi que la phase d’imprégnation des éprouvettes. Dans un second temps, nous allons
décrire les différents essais effectués sur nos €prouvettes ainsi que les tests préliminaires qui ont été
faits au préalable sur les résines avec leurs résultats. Puis, nous analyserons 1’ensemble des résultats
obtenus pour essayer de formuler des conclusions quant aux performances des différentes résines. Le
but de cette étude étant de définir si les écorces liquéfiées conferent aux résines les mémes propriétés
que les composants chimiques utilisé€s traditionnellement.

Enfin, il nous parait important d’essayer d’élargir les possibilités d’utilisation des résines
phénoliques contenant des écorces liquéfiées. C’est pourquoi nous avons choisi d’utiliser nos résines
en tant qu’adhésifs et de fabriquer des panneaux de particules avec plusieurs de ces résines. Leur
¢tude nous permettra de déterminer si c’est une utilisation viable des résines phénoliques a base

d’écorces liquéfiées.



1. SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

En raison des récentes crises et dela diminution des gisements de pétrole qui entraine une
augmentation des colits des matiéres premieres utilisées par 1’industrie, I'intérét pour la biomasse a
donc été relancé. Cet intérét est mondial, comme le prouve le protocole de Kyoto (ratifi¢ en 2010 par
168 pays) et les divers accords récents.

Concernant les matieres lignocellulosiques, leur valorisation peut se faire par des
conversions thermochimiques (voie séche) parmi de nombreux procédés.

Les écorces sont des coproduits de la filiere bois disponibles localement et renouvelables avec des
valorisations de faible valeur ajoutée. Elles sont tres utilisées dans les chaudieres pour la production
d’énergie. La fabrication de compost et de paillage utilisé en horticulture sont des valorisations, bien
connues, des écorces. Mais depuis quelques années, les chercheurs du monde entier s’intéressent a la
liquéfaction des écorces par procédé de solvolyse. Ces recherches ouvrent donc un large choix

d’applications possibles.

1.1. Les écorces et leurs propriétés

1.1.1. Anatomie et biologie de I’écorce

La partie d’un arbre appelée écorce est la partie la plus externe. C’est elle qui protege le bois et le
reste du tronc des attaques externes des organismes vivants (animaux, insectes Xxylophages,
moisissures...) mais aussi des effets de I’environnement direct de I’arbre tels que le soleil, la pluie, le

vent...

Cette écorce comprend deux parties distinctes appelées €corce interne (comprenant phloéme et
phelloderme) et écorce externe (ou suber). Le phelloderme et le suber sont générés par une assise
génératrice de cellules appelée zone subéro-phellodermique qui produit sur sa face interne le
phelloderme et sur sa face externe le suber plus connu sous le nom de liege. C’est ce liege qui
constitue la partie visible de I’écorce de 1’arbre. Le phloéme quant a lui, est produit par I’assise

libéroligneuse tout comme le bois (ou xyléme) mais en quantité moindre.

Le suber est lui-méme composé de cellules a paroi trés €épaisse qui se vident pour se remplir d’air

une fois mortes (pour former le périderme) ce qui leur confére de trés bonnes propriétés isolantes.


http://fr.wikipedia.org/wiki/Thermochimique

De plus, elles ne contiennent plus de composé glycosidique ce qui les protége €galement des attaques

xylophages.

Ces différentes zones ont des roles structuraux différents par rapport au tronc (soutien,
conduction...) et ont donc des compositions internes différentes. Mais elles sont toutes composées de
cellules vivantes, contenant entre autres de la cellulose, de la lignine, des tanins ainsi que d’autres

composés organiques, bien que ce soit dans des proportions différentes.

1.1.2. La composition chimique des écorces

La composition des écorces, tout comme celle du bois, varie selon I’espéce et les conditions

environnementales de I’arbre.

On observe une présence plus importante d’extractibles dans les écorces que dans le bois. Les
principaux extractibles sont les tanins, les flavonoides et les composés phénoliques mais il en existe
un grand nombre présents en tres petite quantité.

D’autre part, I’écorce externe, notamment le périderme, comprend un taux élevé de subérine
(molécule qui permet d’étanchéiser les cellules) ainsi que de lignine (molécule importante dans la
structuration de la paroi). Comme tous les résineux, I’Epicéa contient entre 25 et 35% de lignine, une

lignine dont la structure est « condensée » (nombreuses liaisons C-C entre les unités constitutives).

Une quantité importante d’acides gras (notamment des cires) est présente sur la partie externe du
périderme. Ils ont un role de protection hydrique. Au contraire, les composés organiques
hydrosolubles comme les sucres se retrouvent dans la partie la plus interne de I’écorce : le phloeme,

. . . . ’ . 2
qui est un tissu vivant au sein duquel les molécules peuvent circuler. @

1.1.3. Les voies de valorisation

Les écorces peuvent étre utilisées telles quelles dans le domaine horticole par le mulchage
(recouvrement des sols) comme limiteurs d’érosion, isolants thermique contre le gel durant I’hiver,
régulateur d’humidité ou plus simplement comme ornement en décoration. L’utilisation des écorces

dépend de leur taille.


http://fr.wikipedia.org/wiki/Liaison_carbone-carbone

Une autre utilisation des écorces brutes est le compostage : aprés broyage, on les laisse se
décomposer pendant deux ans et elles peuvent €tre ajoutées a d’autres matériaux naturels pour faire

du compost.

Elles peuvent également, une fois broyées et mélangées a d’autres substrats, étre briilées dans des
chaudiéres adaptées pour produire de I’énergie ou tout simplement de la chaleur (chauffage). Le
principal inconvénient de cette utilisation est le fort taux de cendres et I’encrassement rapide de la

chambre de combustion.

Certaines molécules contenues dans les écorces posseédent également des propriétés intéressantes.
Une fois extraites, elles peuvent étre utilisées a des fins médicales, homéopathiques, cosmétiques ou
relaxantes. Les écorces sont également utilisées pour 1’extraction des tanins dans la fabrication des

adhésifs notamment chez le pin et le mimosa.

Les expériences de recherche menées actuellement cherchent a utiliser les écorces liquéfiées dans
des résines phénoliques ayant pour but la protection du bois mis en ceuvre. L’objectif final serait, non
seulement de créer des résines plus écologiques, mais également d’utiliser les propriétés isolantes et
protectrices de I’écorce vis-a-vis du bois de I’arbre pour des constructions en bois.

L’¢épicéa est une ressource locale treés présente en France. Ceci serait un avantage dans la fabrication
locale ou nationale de produits de protection du bois. En plus d’étre plus écologiques, ces résines
utiliseraient des ressources nécessitant trés peu de transport entre la récolte de la matiére premicre, la

fabrication du produit et sa mise en ceuvre.

1.2.  Les écorces liquéfiées

1.2.1. La liquéfaction

Sans détailler le protocole complet de la liquéfaction des €corces, il est important de préciser que la

liquéfaction consiste en une solvolyse de la biomasse sous forme de fines particules conduisant a une

fragmentation chimique des bio-polyméres végétaux. ¥

Il est a noter que les écorces sont liquéfiées en présence de phénol, d’acide sulfurique (H,SO4) ou
d’acide chlorhydrique (HCI) servant de catalyseur. Cette étude nous montre que les résines préparées

avec H,SO, présentent une plus grande viscosité que celles préparées avec HCL © )



La biomasse comme le liege peut également étre dissoute dans un liquide ionique, le liege est
préalablement purifié de ses extractibles et est broyé en poudre. La fraction volumique utilisée est
généralement de 2 : 1 (liquide ionique : liege). Une fois mélangée la mixture est chauffée sans
agitation, pendant 4 heures a 100°C (ce qui est inférieur a la température de dégradation du liquide
ionique).

Ce liquide ionique, biocompatible et biodégradable est généralement a base d’hexanoate de
cholinium. De plus, le liquide ionique semble étre le solvant le plus prometteur pour la dissolution du
liege prétraité, et en particulier vis-a-vis de la séparation des grandes quantités de subérine contenues
dans le lisge. ©

Ce procédé comporte tout de méme un inconvénient important : les liquides ioniques sont trés

couteux. En revanche, ils se recyclent trés bien mais ce recyclage est également coliteux.

1.2.2. La synthése des résines

D’une maniére générale, les résines PF a base d’écorces liquéfiées sont réalisées en faisant réagir
des écorces liquéfiées, du formaldéhyde et de ’hydroxyde de sodium.

Pour obtenir une résine résol PF a base d’écorces liquéfiées, on fait réagir 100 parties d’écorces
liquéfiées avec 155 parties de formol (37% en liquide) et avec 64 parties d’une solution aqueuse
d’hydroxyde de sodium concentrée a 40%. Dans un premier temps, les écorces liquéfiées, le formol et
un tiers de I’hydroxyde de sodium sont introduits dans un ballon. En 30 minutes, la température est
¢levée a 85°C et y est maintenue pendant 10 minutes. Enfin les deux tiers restants d’hydroxyde de

sodium sont ajoutés et le mélange réactionnel est maintenu a 85°C pendant 60 minutes.
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Figure 1 : Mécanisme réactionnel du mélange phénol-formaldéhyde en milieu alcalin.

1.2.3. Les propriétés des résines a base d’écorces

L’écorce contient des phénols et des réactifs aldéhydes comme les tanins et les phlobaphénes qui
peuvent €tre des substituants au phénol dans le cadre de la fabrication de composés phénoliques ou
phénol/formol.

Les écorces liquéfiées en milieu alcalin peuvent former des molécules trés réactives avec le
phénol et/ou le formol. Apres une liquéfaction en milieu alcalin, la viscosité est généralement trés
¢levée et difficile a controler. Ce parameétre est important par rapport a la conservation de la résine et
a son application sur des produits bois.

Le traitement a haute température effectué durant la liquéfaction entraine la destruction des
composants des parois des cellules tels que les polysaccharides, liens glycosidiques, acide uronique
(CO;, + H,0), acides pectiques et sucres réducteurs.

Apres un tel traitement, tous les produits sont mélangés dans une solution unique et il faut les
séparer par précipitation acide et lavage. Sinon, certains produits en solution peuvent géner les futures
réactions.

Une liquéfaction faite avec exces d’alcalinité peut engendrer une forte production d’acides gras et
de savons. Le degré de séparation et de purification nécessaire dépend de ’utilisation future. On peut

alors faire réagir le produit avec du phénol pour produire une résine insoluble et infusible.



Pour fabriquer les résines, plus les températures sont €levées plus la fabrication sera rapide, et elle
sera d’autant plus lente que les températures seront basses. De plus, il est important de toujours rester

dans le domaine alcalin (pH > 7) dans le cas des résines de type résols.

1.2.4. Les utilisations de I’écorce liquéfiée

En effet, les écorces liquéfiées contenant des composés phénoliques sont des substituts de phénol
dans la formulation d'adhésifs pour les dérivés du bois, des substituts du chrome dans le tannage du

cuir et sont une source de composés antioxydants. ®

La technologie de liquéfaction des écorces de bois convertit les composants chimiques des écorces
en un matériau de polyméres liquides possédant certaines propriétés et qui peut donc étre utilisé
dans la production d'adhésifs (thermodurcissables et thermoplastiques phénol-formaldéhyde), de

o 9
matériaux en mousse et de fibres de carbone. ©

Ainsi, les €corces liquéfiées peuvent étre utilisées dans la fabrication de panneaux composites, de
colles a bois, d’adhésifs pour parquet, d’adhésifs pour des produits thermoformés et également pour
les poutres lamellées. ¥
Des recherches ont également ét¢ menées sur la production de panneaux d’écorces a base de

résine PF-écorces liquéfiées.

Figure 2 : Schéma simplifié du principe de fabrication d’un panneau a base d’écorces
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Le probléeme le plus important dans la commercialisation ou dans la production industrielle de
panneaux d’écorces a base de résine PF-écorces liquéfiées est qu’ils requicrent de hautes températures
et de longs temps de pression. De plus, une quantité trés importante d’humidité est relachée lors de la
presse des panneaux. Les écorces liquéfiées ont des caractéristiques adhésives considérables, ce qui
nous laisse penser que les propriétés mécaniques des produits finis ne peuvent qu’étre ameliorées.
Mais les tests ont prouvé que les panneaux d’écorces produits avec de la résine PF possédent de
meilleures propriétés que ceux contenant des écorces liquéfiées. Ces panneaux d’écorces peuvent étre

utilisés pour Iisolation des toitures. "

1.3.  Les différentes applications des écorces liquéfiées et plus généralement

de la biomasse liquéfiée

1.3.1. Les résines a base de bois

Il existe une méthode de production d’adhésif Phénol-Formaldéhyde (PF) a partir d’huile de
liquéfaction de maticre végétale lignocellulosique. En effet, la fraction phénolique contenue dans
I’huile de liquéfaction réagit avec du formaldéhyde ce qui donne une résine PF. Et ensuite cette résine

est formulée afin de donner un adhésif, ¥

Les adhésifs phénol-formol avec ajout de bois liquéfi¢ contiennent encore du phénol et du
formaldéhyde libres toxiques mais cela en quantité bien moindre que les adhésifs purs. De plus, ces
adhésifs a base de bois liquéfié durcissent a des températures plus basses que les adhésifs actuels, ce
qui implique des économies d’énergies. "> Les adhésifs formaldéhyde-bois liquéfié dans le phénol

présentent une bonne qualité et une bonne durabilité au niveau du collage. ¥

La résinification du bois liquéfié dépend de plusieurs facteurs. Tout d’abord, la résinification
du bois liquéfié est complete d’autant plus que le ratio molaire formaldéhyde/bois liquéfi¢ est
important.

De plus, lorsque la température de résinification (température de réaction) augmente, la viscosité
de la résine obtenue augmente et la quantité de phénol libre diminue. Et plus la quantité d'hydroxyde
de sodium est importante, moins la viscosit¢ de la résine finale est importante. La quantité¢ de

phénol libre dans la résine diminue avec une augmentation de la quantité de formaldéhyde.
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Enfin, les résultats de 1’étude de Zhang Qiu-hui, Zhao Guang-jie et Hu Shi-yu indiquent que le

degré de résinification du bois liquéfié est complet lorsque la température est au-dessus de 90°C. '

Selon I’étude de Zhang Qiu-hui, Zhao Guang-jie, Yu Li-li et Jie Shu-jun, la résine a base de bois
liquéfié satisfait aux exigences de la norme GB/T14732-93 en référence aux taux de formaldéhyde
libre contenus dans les panneaux de bois (panneaux de fibres et contreplaqués) fabriqués a I’aide de
résines PF. ¥

L’efficacité anti gonflement des panneaux de bois fabriqués avec une résine PF a base de bois
liquéfié est plus faible que celle des panneaux de bois fabriqués avec une résine PF pure.

Les produits finis fabriqués avec des résines PF a base de bois liquéfié ont une plus faible toxicité
et ont une meilleure biodégradabilité que ceux faits avec des résines PF pures. La résistance a la
compression sur des échantillons de produits finis ayant été enfouis dans le sol pendant 30 jours est

plus importante pour les produits a base de résine PF, ceci étant dG a une plus grande

biodégradabilité des produits a base de résine PF-bois liquéfié. ®)

1.3.2. Les résines a base de molécules telles que les tanins et la lignine

Les recherches sur les adhésifs a base de tanins d’acacia ont débuté dans les années 1950 par
Dalton (Etudes initiales entre 1950 et 1953). Haute viscosité et vie en pot courte sont les
inconvénients de la  plupart des adhésifs tanins-formaldéhyde et des adhésifs tanin-
formaldéhyde renforcés avec des résines UF et PF, en comparaison avec les résines UF et PF
commerciales.

L’étude menée par Marcos Santanal, Melissa Baumann et Anthony Conner sur l'utilisation
de tanins liquéfiés dans la préparation des adhésifs phénol-formaldéhyde pour application contre-
plaqué montre que le tanin est aisément liquéfié par le phénol en présence de 5% d'acide sulfurique,
ce qui donne une solution de 33% de tanin.

Cette solution de tanin-phénol peut étre utilisée lors de 1'addition de formaldéhyde et d'hydroxyde
de sodium afin d’obtenir des résines résols.

Ces adhésifs tanins liquéfiés-formaldéhyde possedent une vie en pot etune durée de vie
appréciables.

L’étude a montré que les forces de cisaillement et de rupture

des contreplaqués (pin radiata) préparés avec des résines tanins  liquéfiés-formaldéhyde
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sont comparables aux résines commerciales phénol-formaldéhyde et a celles réalisées en laboratoire.
(16)

Certaines expériences ont également conduit & comparer des résines PF avec des résines PF dont
le groupe phénol a été substitué par de la lignine. Nous pouvons dire que jusqu’a 50% de substitution
en masse des molécules de phénol par la lignine, la résine substituée posséde une résistance au
cisaillement et une force adhésive plus importante que la résine non substituée et un temps de gel plus
court.

Ainsi, pour la préparation de 1’adhésif ou le phénol est en partie substitué par de la lignine, la
quantité de 50% en masse de lignine provenant d’écorces est optimale. Au-dessus, de cette valeur, les
propriétés de la résine ne sont pas améliorées.

L’adhérence et la résistance au cisaillement de la colle contenant de la lignine ont été jugées
meilleures que celles observées pour la colle phénol-formaldéhyde simple: cela reflete la
copolymérisation de la lignine avec la colle phénol-formaldéhyde.

Les parameétres optimisés pour la préparation du PLF adhésif sont F:PL ratio de 2:0, une

concentration en catalyseur de 10%, temps de réaction de 4 h, et la température de réaction de 80 ° C.
an

1.4. L’utilisation de résines thermodurcissables pour la préservation du

bois

La liquéfaction des écorces effectuée par solvolyse de celles-ci, permet de nos jours des tres larges
applications (adhésifs, panneaux de particules, composites, matériaux en mousse...). La plus étudiée
est la formulation de résines a base d’écorces liquéfiées.

Ces résines possédent un réel potentiel pour concurrencer les résines commercialisées
actuellement sur le marché et dérivant presque exclusivement de pétrole.

Ces résines, conferent aux produits finis une meilleure biodégradabilité et une moindre toxicité
(concentrations de phénol et de formaldéhyde libres moins importantes). De plus, des économies
d’énergie peuvent étre réalisées, en effet, les adhésifs a base d’écorces liquéfiées ont des températures

de durcissement moindres.
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Concernant les résistances mécaniques des produits finis contenant des résines a base d’écorces
liquéfiées, elles ne sont pas améliorées mais se sont pas non plus diminuées par rapport a 1’utilisation
de résines pures.

Cependant, les inconvénients des résines a base d’écorces liquéfiées sont principalement une

haute viscosité et une efficacité anti-gonflement moindre.

A D’avenir et grace a des recherches mondiales, les résines pouront également étre utilisées en
construction bois pour leurs propriétés isolantes et protectrices du bois, jouant ainsi le méme rdle

naturel que I’écorce.

2. LA FABRICATION DES EPROUVETTES ET L IMPREGNATION

2.1. Préparation des éprouvettes

Pour commencer, Xavier Duret nous a fourni un lot d’éprouvettes de hétre imprégnées avec des
écorces liquéfiées. Afin de pouvoir comparer les résultats des tests effectués sur ces €chantillons et
sur ceux que nous allions réaliser, nous avons également choisi de travailler sur du hétre.

Notre planche de hétre provenant des racks de stockage situés dans la halle, son humidité initiale
était proche de 12%.

Nous avons réalisé trois types d’éprouvettes :

- Eprouvettes notées D, de dimensions 5x10x20 mm, destinées au test de la durabilité vis-a-vis

des champignons. Les cernes d’accroissement ne doivent pas étre paralleles a la plus grande

face (pour que le bois d’été n’empéche pas la pénétration du champignon).

- Eprouvettes notées L, de dimensions 5x20x40 mm, destinées au test de lessivage.

- Eprouvettes notées SD, de dimensions 20x20x50 mm, destinées au test de I’efficacité anti-
gonflement (ASE). Les cernes d’accroissement doivent étre paralléles a deux faces et

perpendiculaires aux deux autres faces (cela permet d’observer les variations dimensionnelles

tangentielles et radiales).
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Concernant les machines, nous avons utilis¢é la déligneuse, la dégauchisseuse, la raboteuse

(corroyeuse pour les éprouvettes de section 20x20 mm) puis la trongonneuse.

Afin de rendre nos éprouvettes anhydres, nous les avons placées dans une étuve a 103°C jusqu’a
stabilisation totale de la masse apres refroidissement dans un dessiccateur. Puis nous les avons pesées.

Les valeurs moyennes que nous avons obtenues sont présentées ci-dessous :

Eprouvette Masse moyenne (grammes)| Volume moyen (m’)
Durabilité : D1 a D42 0,6482 /
Lessivage : L1 a L15 23918 /

ASE : SD1 a SD38 12,823 2,041E-05

Tableau 1: Valeurs moyennes obtenues pour les différents types d’éprouvettes

Il est a noter que nous avons du réaliser d’autres éprouvettes apres disparition des premicres

éprouvettes imprégnées par Xavier Duret et ayant déja été lessivées par nos soins.

2.2.  La synthése des résines

Afin de comparer D'effet de I1’utilisation des écorces liquéfiées dans la synthese de résine
phénolique, et également d’étudier I’influence de la viscosité des résines, nous avons réalisé quatre
résines différentes :

- Résine phénolique haute viscosit¢ (HV)
- Résine phénolique basse viscosité (BV)
- Résine phénolique contenant des écorces liquéfiées haute viscosité (HV)
- Résine phénolique contenant des écorces liquéfiées basse viscosité (BV)
Nous avons également étudié une résine phénolique contenant des écorces liquéfiées prétraitées,

ayant été synthétisée par Xavier Duret.

2.2.1. Résines phénoliques

Nous avons introduit dans un ballon de 500 mL, 94 grammes de phénol, 40 grammes de méthanol
a 20% et 55 grammes de paraformaldéhyde a 96%. Nous avons porté, sous reflux, ce mélange

réactionnel a 40°C et agité magnétiquement.
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Dans un second temps, 20 grammes d’une solution de soude a 32% ont été ajoutés en quatre fois 5
grammes toutes les 10 minutes.

Ensuite, afin d’obtenir une résine haute viscosité, le mélange a été porté a 94°C (a 50°C pour une
résine basse viscosité¢) pendant environ 60 minutes. La réaction a été stoppée a I’aide d’un bain de
glace lorsque la viscosité du mélange était de 150 a 200 Cp a 25°C. Enfin, le pH de la résine obtenue

a été ajusté a 11. ¥

2.2.2. Résines phénoliques contenant des écorces liquéfiées

Nous avions comme produit de départ des écorces liquéfiées dans le phénol, préparées par Xavier
Duret. Cette liquéfaction a été effectuée a une température de 160°C, dans un ballon, sous reflux, dans
un bain d'huile avec agitation mécanique. Un rapport solide/liquide de "4 a été défini. De ’acide
sulfurique a 3% en masse par rapport a celle de phénol est ajouté.

La liquéfaction est maintenue pendant 120 minutes. Le rendement de la liquéfaction est de 90%.

Concernant la synthése de la résine, le protocole est identique a celui mis en ceuvre pour les
résines phénoliques. Le seul changement est le remplacement des 94 grammes de phénol par 94

grammes d’écorces liquéfiées (a pH 6).

2.3. L'imprégnation des éprouvettes

2.3.1. Préparation des résines d’imprégnation

Nous avons déterminé les extraits secs de nos résines (Tableau 2). Pour cela, nous avons suivi le
protocole décrit dans la norme NF EN ISO 3251. Nous avons mis 1 gramme de résine dans une
coupelle d’aluminium et nous 1’avons pesé avant et aprés séchage dans une étuve a 103°C. Nous

avons fait cette manipulation deux fois pour chaque résine.

M coupelle de résine anhydre—M coupelle

X 100

La formule est la suivante : ES (%) = — ,
M résine humide
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Type de résine Extrait sec
Phénolique Haute Viscosité 65,5%
Phénolique Basse Viscosité 67,5%
Ecorces Liquéfi¢es Haute Viscosité 53,1%

Ecorces Liquéfiées Basse Viscosité 53,9%

Tableau 2 : Extraits secs des différentes résines synthétisées

Ensuite, nous avons dilué nos résines car les résines d’imprégnation doivent étre diluées a 10%

d’extrait sec.'®

Pour cela, nous avons raisonné sur 100g de résine humide. En considérant la premiere résine

(phénolique haute viscosité) : si pour 100 grammes de résine humide on a 65,5 grammes d’extrait sec,

10X100
65,5

alors 10 grammes d’extrait sec correspond a = 15,27 grammes de résine humide (Tableau 2).

Ainsi, pour obtenir la résine d’imprégnation phénolique haute viscosité, on ajoute 15,27 grammes
a (100 - 15,27) = 84,73 grammes d’eau distillée.
Afin d’avoir suffisamment de résine d’imprégnation dans I’autoclave, nous avons préparé 500

grammes de chaque résine.

2.3.2. Protocole d’imprégnation

Les éprouvettes sont introduites dans 1’autoclave et on applique le vide pendant 30 minutes.
Ensuite, sans rompre le vide, la résine d’imprégnation est introduite dans la cuve. Lorsque les
éprouvettes sont entierement recouvertes de résine, la pression atmosphérique est rétablie. Les
éprouvettes sont maintenues durant deux heures dans la solution d’imprégnation.

Nous avons rencontré quelques problémes avec le matériel destiné a I’imprégnation de nos
éprouvettes, les grilles rondes et le poids destinés a étre utilisés avec cet autoclave avaient disparu.
Nous avons donc di fabriquer de nouvelles grilles rondes et trouver un nouveau poids adapté a la

taille de I’autoclave (Figure 3).
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Figure 3 : Autoclave utilisé lors de I'imprégnation de nos éprouvettes

Nous pouvons faire une remarque quant au positionnement des échantillons dans 1’autoclave : il
est préférable de positionner les éprouvettes SD verticalement plutdt que horizontalement. En effet,
lors de I’'imprégnation ces éprouvettes ont tendance a gonfler et donc a se toucher, ce qui peut donc

altérer la qualité de I’imprégnation.

Ensuite, une fois les deux heures écoulées, nous avons égoutté et essuyé€ les éprouvettes. Nous
avons placé celles-ci dans une étuve a 50°C pendant une nuit pour sécher les €prouvettes tout en
évitant leurs déformations. Enfin, les éprouvettes ont été placées durant une nuit dans une étuve a

100°C pour permettre a la résine de terminer sa réticulation.'®

Il est a noter que les €prouvettes ayant été imprégnées avec la résine phénolique basse viscosité se

sont toutes fendues (Figure 4), ceci malgré la nuit passée dans 1’étuve a 50°C.

Figure 4 : Eprouvettes SD7 a SD12
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3. MATERIELS ET METHODES

3.1.  Les tests préliminaires effectués sur les résines

Pour connaitre les conditions optimales de mise en ceuvre de nos résines sur les éprouvettes, nous
avions besoin de connaitre certaines de leurs propriétés. Nous avons donc réalisé des essais

préliminaires sur les résines avant de commencer les essais sur les éprouvettes traitées.

3.1.1. La viscosité et le pH

Nous avons di vérifier la viscosité des résines lors de leur préparation (Figure 5) pour essayer de

leur conférer une viscosité finale équivalente.

Figure 5 : Réalisation d'un essai de viscosité a 20 tours/mn et 25°C

Nous avons obtenu les valeurs suivantes :

Type de résine |Viscosité (cP)

Phénolique BV 77

Phénolique HV 315
Ecorces BV 65
Ecorces HV 190

Tableau 3 : Valeurs de viscosité des résines
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Nous avons rencontré des difficultés lors de la synthése de la résine phénolique a haute viscosité. En
effet, dés notre premiere mesure de viscosité (au bout de 20 minutes de chauffage, alors qu’il était
recommandé d’attendre 40 a 60 minutes dans le protocole), nous avons trouvé une viscosité de 315 cP
ce qui est supérieur a la valeur théorique conseillée (150 a 200 cP). Nous avons donc stoppé
immédiatement la synthese.

Pour les autres synthéses, les réactions ont été plus conformes au protocole et nous n’avons pas
rencontré de soucis de ce genre. Les autres valeurs de viscosité sont donc conformes aux
recommandations du protocole : 150 a 200 cP pour les résines a haute viscosité et inférieure a 80 cP

pour les résines de basse viscosité (Tableau 3).

De plus, pour des raisons de réactivité des résines, leur pH a da étre ajusté aux alentours de 11 avant
I’imprégnation des éprouvettes. Pour cela, nous avons utilisé¢ de la soude a 32%, la méme que celle
utilisée précédemment lors de la fabrication des résines. Voici les valeurs obtenues avant et aprés

ajustement du pH :

Type de résine| pH mesuré pH final

Phénolique BV 10,15 11,08

Phénolique HV 10,3 11,12
Ecorces BY 10,2 11,14
Ecorces HV 10,2 11,19

Tableau 4 : Valeurs de pH des résines

On remarque que les valeurs sont trés proches les unes des autres avant 1’ajustement et qu’il en va
de méme aprés (Tableau 4). Cela laisse supposer que la réactivité des différentes résines était

équivalente avant leur imprégnation.
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3.1.2. Le temps de gel

Figure 6 : Réalisation d'un essai de temps de gel

Selon le protocole que nous avons suivi, 10g de résine ont ét¢ introduits dans un tube a essai placé
dans un bain d’huile a 120°C. Nous avons ensuite effectué une agitation permanente de haut en bas
avec un agitateur jusqu’a ce que ce mouvement entraine le déplacement du tube a essai (Figure 6). ¥

La transition sol-gel intervient lorsqu’un réseau macromoléculaire se forme suite a I’agrégation de
polymeres.

Nous obtenons les résultats suivants :

Type de résine| Temps de gel| Ebullition
Phénolique BV| 20 min 17 sec
Phénolique HV| 21 min 40 sec
Ecorces BV | 12 min 15 sec |8 min 30 sec
Ecorces HV | 9 min 50 sec |7 min 20 sec

Tableau 5 : Valeurs de temps de gel des résines

On remarque que les résines contenant des €corces ont un temps de gel moins long que les résines
phénoliques pures. On peut donc en déduire que les especes présentes dans les résines contenant des
écorces sont plus réactives que les autres (Tableau 5). La conservation en pot et hors pot des résines
avec écorces sera donc moins longue.

D’autre part, nous avons observé lors des tests de temps de gel que toutes les résines se sont mises a
bouillir a partir de 110°C. Les résines contenant des écorces ont réagi a cette température et elles ont

presque débordé de leur tube a essai. Nous avons donc di les sortir du bain d’huile et les maintenir
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au-dessus de celui-ci en vérifiant que la résine ne débordait pas. Les résultats du test de temps de gel

ont donc pu s’en trouver modifiés.

3.1.3. La Chromatographie par Perméation de Gel (GPC)

Nous disposions de quatre échantillons de résine (mélange de plusieurs constituants) de poids
moléculaire supérieur a 2000 MW et solubles a température ambiante. C’est pourquoi, nous avons
choisi une technique de séparation des constituants de nos échantillons selon leur taille en utilisant la

chromatographie par perméation de gel (Figure 7).

Figure 7 : Chromatographe a perméation de gel du laboratoire du CRITT

Le principe est de séparer les molécules selon leur taille (ou masse moléculaire).

Cette technique consiste a introduire une quantité prédéfinie de 20uL. de produit a tester dans le
chromatographe. Le mélange va passer entre les molécules de gel et selon leur affinité plus ou moins
grande avec la phase stationnaire, les différents composants du mélange ne vont pas ressortir au
méme moment.

Au préalable, la colonne aura ¢été étalonnée avec des solutions contenant des molécules de masse

. . 19
moléculaire connue. ”
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On obtient des résultats sous forme de courbes comme suit (Annexe A) :

Auto-Scaled Chromatogram

g,
2403

MV

-100.00-|

—QDOOG_|\||\l\|\l\|\|||\||\|\|||\|\|||\||||\\||\|\|\|\|\|||\
0.00 2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00 20.00 22.00 24.00 26.00

Mnutes
Channel Type 2D

Figure 8 : Graphe issu de la GPC de la résine basse viscosité contenant des écorces

Il faut ensuite traiter les résultats en les comparant a une courbe de calibration tracée a partir
d’étalons internes. Nous avons utilisé des étalons de polyéthyléne glycol de 200 a 8 000 MW. Voici la

courbe de calibration que nous avons obtenue :

GPC Calibration Plot

4004
3.80 AN
3.607 N\

3.40{ AN

Log Mol Wit

3201 \
1 N\

300 \\

R S e e T
28.00 30.00 32.00 34.00
Retention Time

T
24.00 26.00

Figure 9 : Courbe de calibration
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On peut ensuite calculer et comparer les masses molaires moyennes Mn, Mw, etc (Tableau 6).

Type de résine Mn Mw MP Mz Mz+1 % Area

Phénolique BV| 2312 2413 2305 2537 2697 100

Phénolique HV| 2717 2887 2844 3087 3321 100
Ecorces BV 2604 2855 2403 3249 3864 100
Ecorces HV 2784 3110 2439 3668 4596 100

Tableau 6 : Valeurs moyennes des différentes masses molaires obtenues par type de résine

De facon générale, on observe que les masses molaires moyennes sont plus élevées pour les résines
contenant des écorces liquides que pour les résines phénoliques pures. Ceci peut s’expliquer par le fait
que les molécules issues des écorces liquéfiées réagissent avec les molécules de phénol pour former
des molécules plus volumineuses.

De plus, on remarque que les résines a haute viscosité ont des masses molaires moyennes plus
¢levées que les résines de basse viscosité. Ceci pourrait s’expliquer par le fait que ces résines ont
réagi plus longtemps et a plus haute température que les résines de basse viscosité. Elles possedent

donc les molécules les plus volumineuses.

3.1.4. La Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (FTIR)
Nous avons choisi cette méthode d’étude pour déterminer la composition chimique de nos
différentes résines.
Cette technique consiste a étudier un film mince de résine déposé sur une fenétre de KBr anhydre.
Une source de lumiere infrarouge se refléte sur un miroir fixe et un miroir & mouvement alternatif

avant de traverser I’échantillon 4 analyser. ®”

Figure 10 : Le spectrométre Infrarouge a transformée de Fourier du laboratoire du CRITT
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Pour obtenir un spectre de transmission, il faut faire la différence entre le fond et 1’échantillon lui-

méme. Nous avons obtenu des résultats de la forme suivante (Annexe B) :

871,82

=

o

' [ ! I
4000 1000 500
pfeshw 1/cm

Figure 11 : Diagramme FTIR de la résine de haute viscosité contenant des écorces liquéfiées

Nous avons choisi d’étudier 1’absorbance plutdt que la transmittance pour une plus grande facilité
d’interprétation. Pour les quatre résines étudiées, on observe des caractéristiques communes
(identifiées par des cercles en traits pleins).

La premiére est un pic assez large aux alentours de 3400 cm™ qui correspond a la fonction O-H des
alcools. Sachant que notre résine est a base de phénol, on peut en déduire que cette fonction alcool est
celle des molécules de phénol.

Une autre caractéristique commune a nos résines est la présence d’un plateau d’intensité moyenne
de 0.4 pour un nombre d’onde de 2900 cm™. Ce pic représentant la fonction aldéhyde, peut
correspondre a la molécule de paraformaldéhyde utilisée dans la préparation de nos résines.

Enfin, la derni¢re fonction commune a nos résines et que I’on retrouve sur les spectres infrarouge
est le cycle aromatique comprenant des liaisons C=C. Ces liaisons sont représentées par deux pics : un

4 1600 cm™ et I’autre a 1450 cm™ (Figure 11).
D’autre part, on observe que, sur les spectres de FTIR des résines contenant des écorces liquéfiées,

il y a un pic dont I’intensité est plus importante que sur les spectres des résines phénoliques pures

(identifié par un cercle en pointillés). Ce pic se situe 2 1645 cm™ environ et forme un plateau avec le
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pic 4 1600 cm™ dans les spectres des écorces. Selon les tables, ceci peut s’expliquer par la

déformation des liaisons H-O-H des molécules de cellulose.

De facon générale, on n’observe pas de différence particulierement notable sur les spectres de FTIR
de nos résines. Les légeres différences d’intensité qui peuvent parfois étre observées sont sans doute

dues a des différences de manipulation ou a des incertitudes de mesures.

3.1.5. L’Analyse ThermoMécanique (TMA)

Nous avons choisi d’utiliser ce test pour évaluer différentes valeurs comme, le module d’¢lasticité et
la température de polymérisation de la résine.

Ce test consiste & mesurer les variations dimensionnelles d’un échantillon en fonction de
I’augmentation de la température.

Notre échantillon se présente sous la forme de deux fines lamelles de placage de hétre séparées par

une couche de résine (Figure 12).

Figure 12 : Un échantillon de résine avant sa mise en place dans I'appareil de TMA

Une contrainte de flexion est appliquée pour déterminer le module d’¢élasticité du matériau (Figure

13). Dans notre cas, cette contrainte est une déflection de 0,1 a 0,5N. 29

Figure 13 : L'échantillon est mis en place sous contrainte de flexion avant d'étre inséré dans le four
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Nous avons obtenu les résultats suivants (Annexe C) :

Zone de
durcissement

Figure 14 : Courbe de résultat de TMA de la résine de haute viscosité avec des écorces liquéfiées

On observe une augmentation du module d’élasticité au bout de onze minutes (Figure 14), ce qui
correspond a la polymérisation de la résine qui a un comportement thermodurcissable ici.

Dans le méme temps, on remarque que le déplacement du mobile sur notre échantillon diminue. Son
amplitude passe de 100pm a 20pm. On peut en déduire que la résine n’est plus sous forme liquide

mais solide, ce qui correspond a la phase de durcissement de la résine par polymérisation.

Le module d’¢élasticité atteint un maximum (10 000MPa) au bout de 15 minutes ce qui correspond a
une température de 180°C environ. A partir de ce point, la polymérisation est finie. Si on continue
d’augmenter la température, on assiste a une dégradation du produit mais aucune réaction

supplémentaire ne se fera.

Les courbes situées en Annexe C nous permettent de comparer le comportement des différentes
résines.

On observe que la résine de basse viscosité contenant des €corces a un module d’élasticité maximal
inférieur a celui de la résine a haute viscosité : 5 000MPa contre 10 000MPa. En revanche, il est plus
difficile de comparer les modules d’¢lasticité des deux résines phénoliques pures car le temps des

essais (17min) n’a pas suffi pour observer des maxima de module d’¢lasticité.
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De fagon générale, on remarque que I’écart de module d’¢lasticit¢ entre les deux résines
phénoliques est moins important que 1’écart entre les modules des résines avec
¢corces (respectivement 1 000 pour les résines phénoliques au maximum contre 5 000 pour les

mélanges résine-écorces).

Le protocole de fabrication des résines (haute ou basse viscosité) aurait donc une influence sur leur
module d’¢lasticité dans le cas des résines contenant des €corces mais pas pour les résines

phénoliques pures.

3.2.  Les tests volumiques effectués sur les éprouvettes

3.2.1. Le lessivage

Durant cet essai, nous avons utilisé les éprouvettes prévues initialement pour le lessivage ainsi que
certaines des éprouvettes destinées aux essais de durabilité car cela était inclus dans le protocole de
I’essai de durabilité.

Les éprouvettes ont €té pesées, apres imprégnation, une fois anhydres.

Cet essai a été fait selon la norme NF X 41-565. Il comprend quatre phases distinctes :

- Phase 1 : macération des éprouvettes dans ’eau a température ambiante pendant 1, 2 puis 4 heures

avec un changement de 1’eau entre chaque cycle (Figure 15).

Figure 15 : les éprouvettes durant une phase de macération
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- Phase 2 : séchage des éprouvettes a 1’air libre a température ambiante pendant 16 heures.
- Phase 3 : nouvelle série de macérations des éprouvettes dans I’eau a température ambiante pendant
8, 16 et 48 heures avec changement de 1’eau entre chaque cycle.

- Phase 4 : séchage dans une étuve a 103°C.

Une fois anhydres, les éprouvettes ont été pesées a nouveau. Puis, nous avons utilisé¢ la formule

suivante pour déterminer le pourcentage de produit lessivé :

0 Mpol - Mlessivé
PO o,
0

pol
M,01 = masse de [’éprouvette anhydre apres imprégnation
M, = masse initiale de |’éprouvette anhydre

Miessive = masse de [’éprouvette anhydre ayant été imprégnée puis lessivée

Les éprouvettes utilisées pour le test de lessivage ont ensuite été remises a I’étuve pour pouvoir étre

: : . . (18
conservées en vue d’effectuer des tests supplémentaires ensuite. '

3.2.2. L’efficacité anti-gonflement (Anti-Shrinkage Efficiency)
Cet essai se réalise en deux temps.
Tout d’abord, il faut mesurer les éprouvettes ayant ét€¢ imprégnées ainsi que les éprouvettes témoins
une fois anhydres (longueur, largeur et épaisseur).
Ensuite, il y a une phase de macération (Figure 16), en une seule fois, sans changement de 1’eau, a
température ambiante pour que les éprouvettes puissent s’imbiber totalement d’eau. Pour cela, nous
avons immergé complétement 1’ensemble des éprouvettes dans une grande quantité d’eau pour

s’assurer qu’aucun séchage ne serait possible.

Figure 16 : les éprouvettes d'ASE pendant leur macération
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Enfin, les éprouvettes ont ét¢ mesurées immédiatement aprés leur sortie de I’eau.

En comparant les volumes anhydres et saturés des éprouvettes, on peut trouver le gonflement avec
la formule suivante :
V. .-V
0 _ " saturé anhydre
Ssat(A)) -
anhydre
Vsaure = Volume de [’éprouvette saturée d’eau

Vannyare = Volume de [’éprouvette anhydre

Ensuite, on calcule I’efficacité anti-gonflement avec la formule suivante :

S, -8

ASE (%) =

0
So = Gonflement de [’éprouvette téemoin

S = gonflement de |I’éprouvette traitée

Les éprouvettes utilisées pour le test de stabilité dimensionnelle ont ensuite €ét€ remises a 1’étuve

A , 7 : 1
pour pouvoir étre conservées en vue d’effectuer des tests supplémentaire. (1%)

3.2.3. La durabilite

Nous avons également mis en place des tests de durabilité face aux attaques fongiques. Pour cela,
nous avons utilisé¢ des souches de Poria Placenta que nous avons ensemencées dans des boites de
pétri stériles, sur du milieu de culture a base d’agar-agar. Une fois que les souches ont eu colonisé
I’ensemble des boites, nous avons placé les éprouvettes dans les boites sur des joints de plastique pour
¢viter le contact direct entre le champignon et les éprouvettes. Les boites ont enfin été refermées

hermétiquement avec du parafilm.

Pour pouvoir tirer des conclusions pertinentes de ces essais, nous avons placé dans chaque boite de
pétri trois sortes d’éprouvettes différentes : une éprouvette ayant été imprégnée par un type de résine,
une éprouvette imprégnée par cette méme résine mais ayant été lessivée et une éprouvette témoin

n’ayant subi aucun traitement ni lessivage.
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Les éprouvettes ont ensuite été laissées 10 semaines dans ce milieu. Cette durée étant trop longue
pour que nous puissions étudier les résultats durant notre projet, ces résultats seront analysés par

Xavier Duret dans le cadre de sa thése.

3.2.4. La dureté Brinell

Nous avons choisi de tester la dureté des éprouvettes pour estimer si ’application des résines avait
un effet sur 1’état de surface des éprouvettes.

Ces essais ont été effectués dans la salle climatisée de la dalle d’essai du CRITT sur la machine
Instron 30kN (Figure 19). Nous avons utilis¢ les éprouvettes ayant préalablement servi pour les essais

de stabilité dimensionnelle, apres les avoir retrouvées dans la halle.

Figure 17 : Test de dureté Brinell sur la machine Instron 30kN

Durant ces tests, le logiciel charge 1’éprouvette de 0,1 a 0,4kN avant de relacher 1’effort pour

pouvoir ensuite évaluer la dureté du bois.

3.3.  Les tests surfaciques effectués sur les éprouvettes

3.3.1. La colorimétrie

Les tests de colorimétrie ont été réalisés avec un colorimetre CR 300 Konica Minolta (Figure 17).
Pour réaliser cet essai, nous avons utilisé les éprouvettes ayant subi le test de lessivabilité auparavant.
En effet, pendant les vacances de Noél, certaines de nos éprouvettes ont été¢ déplacées sans que nous
en soyons informées, nous n’avions donc que les éprouvettes du test de lessivage a notre disposition

pour faire les essais de colorimétrie.
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Figure 18 : Réalisation d'un test colorimétrique

Cet appareil possede une fonction d’auto calibrage qui permet ensuite d’effectuer plusieurs séries de
mesures qui pourront &tre comparées.

Une fois calibré, I’appareil est déposé sur la surface de I’éprouvette qui doit elle-méme se trouver
sur un support le plus plat et horizontal possible. Une mesure est ainsi effectuée, elle comporte quatre

flashes dont les valeurs vont étre sommeées pour calculer ensuite une moyenne globale.

3.3.2. La mouillabilité

Les essais de mouillabilité ont été réalisés a I’aide d’un goniométre. Pour cela, nous avons utilisé les
éprouvettes ayant servi pour le test de lessivage ainsi que le test de colorimétrie (non invasifs et non

destructifs).

Figure 19 : Test de mouillabilité effectué sur une éprouvette

Avant chaque essai, I’éprouvette est poncée avec un abrasif de grammage 120. Elle est ensuite
placée sur le support juste dessous la seringue. Une caméra est dirigée sur la face de I’éprouvette
perpendiculaire au support. Une mise au point manuelle permet de définir la surface de référence de

calcul de I’angle de contact (surface de I’éprouvette).
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Une goutte d’eau est ensuite déposée depuis la seringue sur I’échantillon (Figure 18). La caméra
permet alors de mesurer la forme et la taille de la goutte d’eau déposée sur 1’éprouvette. Un logiciel
calcule directement I’angle de contact entre la surface du bois et la goutte de liquide.

Si I’un des essais ne fonctionne pas (soit car la référence de calcul change en cours de manipulation

ou que I’angle de contact calculé est négatif), 1’essai est refait sur I’autre face de I’éprouvette apres

poncage.

4. RESULTATS ET ANALYSES

Pour commencer, il nous parait important de préciser que : toutes les valeurs données sont des
valeurs moyennes. En effet, nous avons calculé les écarts-types de nos résultats pour chacune de nos
expérimentations et ils sont tous inférieurs a 5%, et dans la majeure partie des cas ils sont inférieurs a

3%. Les valeurs moyennes sont donc représentatives de I’ensemble des valeurs réelles obtenues.
4.1. Analyse de I’évolution du lessivage et de I’efficacité anti-gonflement

4.1.1. Le taux de lessivage dépend du type de résine appliquée

Résultats de ’'imprégnation :

- Les lots Résine Basse Viscosité, Résine Haute Viscosité et Ecorces Basse Viscosité ont été
imprégnés par Gwendoline et Marie-Christine (lots 1, 2 et 3).
- Les lots Ecorces Haute Viscosité et Ecorces prétraitées ont été imprégnés par Xavier Duret (lots 4

et 5).

Type de résine | Taux d'imprégnation (%)
Phénolique BV 122,6
Phénolique HV 106,9
Ecorces BY 106,7
Ecorces HV 112,5
Ecorces prétraitées 124,0

Tableau 7 : Valeurs moyennes des taux d'imprégnabilité des différents lots d'éprouvettes

On remarque que les lots 1 et 5 sont les seuls a avoir un taux d’imprégnation supérieur a 120%

(respectivement 122,6% et 124%). Les autres ont un taux qui reste supérieur a 100% (respectivement
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106,9%, 106,7% et 112,5%) (Tableau 7). Ces taux d’imprégnation sont tous corrects, sachant que

I’épicéa est une essence de classe 3 considérée comme peu a non imprégnable.

Résultats du lessivage :

Suite au test de lessivage, on obtient les résultats suivants :

Type de résine Taux de lessivage (%)
Phénolique BV 15,9
Phénolique HV 15,4
Ecorces BY 331
Ecorces HV 31,2
Ecorces prétraitées 19,1

Tableau 8 : Valeurs moyennes des taux de lessivage des éprouvettes

De facon générale, les éprouvettes imprégnées avec des résines phénoliques pures ont un
pourcentage de lessivage inférieur a 20% (15,7% en moyenne). En revanche, les éprouvettes
imprégnées avec les résines contenant des écorces liquéfiées ont un taux de lessivage supérieur a 30%
(respectivement 33,1 et 31,2%). L’ imprégnation avec une résine PF contenant des écorces liquéfiées
prétraitées donne une valeur de lessivage intermédiaire de 19,1% (Tableau 8).

La présence d’écorces liquéfiées augmente légerement le lessivage des éprouvettes mais ne leur

confere pas un réel caractere lessivable.

Une comparaison des taux d’imprégnation et de lessivage nous conduit aux résultats suivants :

Figure 20 : Evolution de I'imprégnation et du lessivage en fonction du type de résine imprégnée

34



On remarque que le taux de lessivage n’est pas corrélé au taux d’imprégnation. Ce dernier ne
semble avoir aucune influence particuliére sur le taux de lessivage.
En revanche, on observe que la présence d’écorces liquéfiées dans les résines entraine une

augmentation du taux de lessivage des éprouvettes de 10% environ (Figure 20).

Le taux de lessivage n’est donc pas influencé par le taux d’imprégnation des éprouvettes mais par le

type de résine utilisée.

4.1.2. L’efficacité anti-gonflement (ASE) est fonction du taux d’imprégnation

Résultats de I’imprégnation :

Type de résine | Taux d'imprégnation (%)
Phénolique BV 122,5
Phénolique HV 101,8
Ecorces BY 84,6
Ecorces HV 104,2
Ecorces prétraitées 115,2

Tableau 9 : Evolution des taux moyens d'imprégnation entre les différents lots d'éprouvettes

Les résultats obtenus sont corrélés a ceux observés lors de ’expérience de lessivage avec toutefois
des écarts plus conséquents entre les pourcentages d’imprégnation des différents lots : les résultats
variant entre 84 et 122% (Tableau 9).

Ces variations peuvent s’expliquer par le fait que les éprouvettes destinées au test d’efficacité anti-
gonflement ont un volume plus important que les autres éprouvettes, I’imprégnation a donc eu un

effet plus conséquent.
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Résultats de 1’efficacité anti-gonflement :

Figure 21 : Evolution de I'efficacité anti-gonflement en fonction du type de résine imprégnée

On observe que la variation dimensionnelle des éprouvettes imprégnées est plus faible (inférieure a
15%) que pour les éprouvettes témoins (supérieure a 25%) (Figure 21). On remarque donc que
I’imprégnation a eu un effet positif sur I’efficacité anti-gonflement car les dimensions des éprouvettes

varient moins apres imprégnation.

Apres comparaison entre le taux d’imprégnation et I’efficacité anti-gonflement, on obtient les

résultats suivants :

Figure 22 : Evaluation de l'influence du taux d'imprégnation sur 1'efficacité anti-gonflement
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On observe que I’efficacité¢ anti-gonflement est directement corrélée au taux d’imprégnation. On
note que les lots ayant le taux d’imprégnation le plus élevé (lot 1 et 5) sont ceux qui ont une efficacité
anti-gonflement plus importante (Figure 22).

L’efficacité anti-gonflement est donc directement liée au taux d’imprégnation et non au type de

traitement appliqué.

Durant cette expérience, nous avons ¢été confrontées au fait qu’un lot d’éprouvettes avait des
dimensions irréguliéres. En effet, toutes les éprouvettes du lot « Phénolique HV » possédaient des
fentes ainsi que des surfaces qui n’étaient pas planes (Figure 23). Pour mesurer la hauteur et
I’épaisseur de ces éprouvettes, nous avons donc di prendre des mesures en différents endroits de nos

éprouvettes et faire des moyennes pour chacune d’elles.

Figure 23 : Les éprouvettes du lot Phénolique HV vues en coupe transversale

4.2. L’influence des traitements sur la durabilité, sur la mouillabilité et sur

la dureté Brinell
4.2.1. La durabilité

Résultats de I’imprégnation :

Le taux d’imprégnation est important dans le cas des tests de durabilité car il aura une grande

influence sur la capacité des éprouvettes a résister au champignon.

Type de résine | Taux d'imprégnation (%)
Phénolique BV 109,8
Phénolique HV 91,4
Ecorces BV 92,9
Ecorces HV 98,6
Ecorces prétraitées 113,3

Tableau 10 : Valeurs moyennes des taux d'imprégnabilité des éprouvettes de durabilité
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De méme que pour I’'imprégnation des éprouvettes précédentes, on constate une meilleure

imprégnation des lots 1 et 5 par rapport aux lots 2, 3 et 4 (Tableau 10).

Résultats du lessivage :

Parmi les éprouvettes destinées aux essais de durabilité, une partie a di étre lessivée pour pouvoir
ensuite comparer les effets des attaques fongiques entre les éprouvettes imprégnées et les éprouvettes

imprégnées et lessivées.

Type de résine | Taux de lessivage (%)
Phénolique BV 17,1
Phénolique HV 17,0
Ecorces BY 36,4
Ecorces HV 33,7
Ecorces prétraitées 25,3

Tableau 11 : Valeurs moyennes des taux de lessivage des éprouvettes de durabilité

On observe les mémes tendances que pour les éprouvettes de lessivage et d’efficacité anti-
gonflement : les lots 1 et 2 ont le taux de lessivage le plus faible, les lots 3 et 4 le plus élevé et le lot 5

a un taux lessivage intermédiaire (Tableau 11).

Résultats du test de durabilité :

Nous avons effectué une observation visuelle des boites de pétri contenant nos éprouvettes et la
souche de Poria Placenta.

Sur la figure 24 et sur ’Annexe D, nous pouvons observer apreés sept semaines de temps
d’incubation, les résultats du test sur les éprouvettes imprégnées avec les résines phénoliques (haute et

basse viscosités) et les résines a base d’écorces (haute et basse viscosites).

Figure 24: Exemple de boite de Pétri aprés 7 semaines d’incubation
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Sur la Figure 25 et sur I’Annexe D, nous pouvons observer a quatre semaines de temps
9

d’incubation, les résultats du test sur les éprouvettes imprégnées avec les résines a base d’écorces

prétraitées.

Figure 25 : Exemple de boite de Pétri aprés 4 semaines d’incubation

Nous avons défini un systéme de notation visuelle comme précisé dans le Tableau 12.

Note Pourcentage de surface de 1'échantillon attaqué par le champignon
0 0
1 1-25
2 26 - 50
3 51-75
4 76 - 100

Tableau 12 : Systéme de notation des échantillons attaqués par Poria Placenta

Apres sept semaines d’incubation, nous avons obtenu les résultats présentés dans le Tableau 13.

Type de résine lessivée

Type de résine non lessivée

Phénolique BV

Phénolique HV

Ecorces BV

Ecorces HV

Phénolique BV

Phénolique HV

Ecorces BV

Ecorces HV

Témoins

Note

13

3,0

2,7

33

0,0

1,7

13

2,7

40

14.

Apres quatre

Tableau 13 : Résultats observés aprés sept semaines d’incubation

semaines d’incubation, nous avons obtenu les résultats présentés dans le Tableau

Tableau 14 : Résultats observés aprés quatre semaines d’incubation
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D’une maniére générale, nous pouvons dire que les éprouvettes ayant été imprégnées sont moins
attaquées par le champignon que les éprouvettes témoins.

Nous pouvons également dire que le lessivage des éprouvettes entraine une attaque plus
importante par le champignon que sur les éprouvettes non lessivées.

Concernant les éprouvettes non lessivées, on observe que le traitement avec les écorces liquides

est Iégérement moins efficace que le traitement phénolique simple.

En regardant les résultats des boites de pétri ayant un temps d’incubation de sept semaines, on
peut remarquer que la résine conférant une meilleure résistance au champignon est la résine
phénolique basse viscosité (ayant ou non été lessivée). Ceci est a mettre en relation avec le fait que
ces éprouvettes ont un taux d’imprégnation plus important.

La résine a base d’écorces la plus performante est celle basse viscosité (possédant également le
taux d’imprégnation le plus faible). Ainsi, au vu de ces résultats, nous pouvons dire que le taux

d’imprégnation ne joue pas forcément de role quant a la durabilité des échantillons.

Il est a noter que, pour les échantillons ayant un temps d’incubation de quatre semaines, les
éprouvettes les plus attaquées sont celles qui n’ont pas été lessivées. Ces échantillons ont tous été
imprégnés avec la résine contenant des €corces prétraitées.

Enfin, nous ne pouvons pas comparer la résine a base d’écorces et celle a base d’écorces

prétraitées car les temps d’incubation ne sont pas les mémes.

Au cours de nos expériences, nous avons €galement remarqué qu’un champignon s’est développé
sur les éprouvettes témoins du test d’efficacité anti-gonflement. Nous avons observé ceci apres 3
semaines de stockage dans une salle chaude et humide (salle des étuves).

Sachant que toutes les éprouvettes ayant servi au test de stabilité dimensionnelle étaient stockées
au méme endroit et que seules les éprouvettes témoins ont subi des attaques de moisissures, on peut

en déduire que les différents traitements ont été efficaces.

Figure 26 : Eprouvettes témoins SD25 a 30 ayant été colonisées par un champignon
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4.2.2. La mouillabilite

Notre but était d’observer si 'imprégnation des éprouvettes avec des résines a base d’écorces

liquéfiées entrainait une diminution de la mouillabilité du bois.

Le mouillage est défini par I’équation de Young-Dupré, qui est la suivante :
Ysg = Ys1 T Y1g €08 0,

Ys¢ = Tension superficielle de ['interface solide/gaz

vs1 = Tension superficielle de l’interface solide/liquide

Yig = Tension superficielle de l'interface liquide/gaz

?I.\'

vapeur

Vsv oli
solide
éf/////fffffff/f A

Figure 27 : Schéma montrant les grandeurs utilisées dans I’équation de Young-Dupré

On observe le mouillage du solide par le liquide si I’angle 0 est inférieur a m/2.

Sur la Figure 28 et sur I’Annexe E, nous pouvons voir les résultats que nous avons obtenus pour

nos éprouvettes.

Figure 28 : Comparaison des différents angles de contact selon le type de résine
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Apres la chute de la goutte, nous pouvons remarquer que dans tous les cas, I’angle de contact est
inférieur a 90°, ce qui indique que toutes les éprouvettes de bois, traitées ou non, sont mouillables par
I’eau distillée.

Nos résultats nous montrent que le bois imprégné par les résines est plus mouillable par 1’eau
distillée que le bois non traité. De plus, nous pouvons dire que les résines a base d’écorces et la résine
phénolique haute viscosité rendent le bois plus mouillable que la résine phénolique basse viscosité.

Concernant la viscosité des résines a base d’écorces, on note que dans les six premiéres secondes,
les éprouvettes imprégnées par la résine basse viscosité sont moins mouillables que le bois non traité.
Enfin, nous observons que la résine a base d’écorces prétraitées rend le bois encore plus mouillable
que les résines a base d’écorces non prétraitées et les résines phénoliques.

Nous pouvons en déduire que les résines a base d’écorces ne rendent pas le bois moins mouillable

et que le taux d’imprégnation n’a pas réellement d’importance vis-a-vis de la mouillabilité.

Nous avons observé que pour deux échantillons (L3 et L14), il y avait deux zones visibles a 1’ceil
nu et sur lesquelles la goutte d’eau déposée ne réagissait pas de la méme maniére (Figure 29 et
Annexe E). Nous avons donc observé que la mouillabilit¢ de ces deux éprouvettes dépendait de

I’endroit ou nous avons déposé la goutte d’eau.

Figure 29 : Eprouvette L3 imprégnée avec la résine phénolique basse viscosité

4.2.3. La dureté Brinell

Les mesures de dureté que nous avons réalisées nous ont permis de comparer la dureté du bois
non traité par rapport a la dureté obtenue du bois imprégné par différentes résines.

Nous avons rencontré quelques problémes lors des tests ainsi que lors de I’exploitation des
résultats. En effet, certaines éprouvettes étaient déja fendues apres la phase de réticulation dans

I’étuve a 100°C et avant le test de dureté (lot Phénolique Haute Viscosité).
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Pendant nos essai, nous avons ainsi observé la rupture de plusieurs de ces éprouvettes déja
fendues ce qui a entrainé un manque de résultats pour évaluer leur dureté. En revanche, certaines de
ces éprouvettes déja fendues sont restées stables et nous ont fourni des résultats exploitables (Figure

30 et Annexe F).

D’autre part, des éprouvettes qui n’étaient pas fendues avant le test de dureté Brinell ont fendu
pendant ce test. On remarque que la plupart des éprouvettes qui ont fendu ou qui se sont rompues

totalement étaient imprégnées avec la résine contenant des écorces prétraitées (Annexe F).

Figure 30 : Vue de dessus des éprouvettes SD7, 9 et 11 (de gauche a droite)
SD7 : fente finale égale a la fente initiale
SD9 : augmentation de la fente de I’éprouvette pendant le test

SD11 : rupture totale de I’éprouvette

Sur le Tableau 15, nous pouvons observer les différentes valeurs de dureté Brinell que nous avons

obtenues.

Type de résine | Dureté Brinell (daN/mm?)

Phénolique BV 3,08

Phénolique HV 2,55

Ecorces BY 3,84

Ecorces HV 3,31

Ecorces prétraitées 321

Témoins 3,49

Tableau 15 : Résultats du test de dureté Brinell
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Nous remarquons que nos mesures sont cohérentes avec les tables (Tableau 16) données dans la
norme XP B 53-669 de Janvier 2003. En effet, nous trouvons une dureté Brinell de 34,9 N/mm? alors

que la valeur théorique est de 30 a 40 N/mm?.

Tableau 16 : Classes de dureté Brinell de différentes essences de bois, selon 1a norme XP B 53-669

Ainsi, nous observons que la seule résine qui confére au bois une dureté plus importante est la
résine a base d’écorces basse viscosité. Comparé a des résines a base d’écorces non prétraitées, le
prétraitement des écorces entraine une diminution de la dureté Brinell des échantillons. De plus, les
échantillons ayant été imprégnés avec les résines a base d’écorces ont une meilleure dureté Brinell
que ceux ayant été imprégnés avec des résines phénoliques.

Nous pouvons également observer que les résines basse viscosité conferent aux échantillons de
meilleures duretés Brinell que les résines haute viscosité.

Enfin, les éprouvettes traitées avec la résine phénolique basse viscosité et ayant le meilleur taux
d’imprégnation posseédent les valeurs de dureté les plus importantes des résines phénoliques. Ce qui

n’est pas le cas pour les éprouvettes traitées avec les résines a base d’écorces.

4.3. La colorimétrie

Nous avons utilisé 1’échelle suivante pour analyser les résultats de colorimétrie :

Figure 31 : Echelle colorimétrique
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Ce test a ét¢ effectué sur les éprouvettes ayant préalablement servi pour le test de lessivage. Nous
avons choisi I’hypothése selon laquelle le lessivage n’a entrainé aucun changement de couleur des

éprouvettes.

Type de résine |L* moyen|a* moyen|b* moyen
Phénolique BV 34,5 11,1 16,2
Phénolique HV 37,6 12,1 22,6
Ecorces BV 34,0 10,6 11,9
Ecorces HV 32,6 11,9 14,8
Ecorces prétraitées 36,9 8.9 9,1
Témoins 26,6 8,8 9,1

Tableau 17 : Valeurs colorimétriques moyennes pour les différents lots d'éprouvettes

Le lot d’éprouvettes témoin a un coefficient L* plus faible que les lots imprégnés (25 en moyenne
contre 35 pour les autres lots). Le lot témoin est donc moins blanc et plus foncé. Ce résultat semble
étrange compte tenu du fait que visuellement, ces échantillons paraissent plus clairs.

On peut émettre ’hypothese que les échantillons traités ont un aspect plus brillant que les témoins et

réfléchissent donc mieux la lumiére, d’ou un coefficient L* plus élevé.

D’autre part, les quatre premiers lots sont plus jaunes que le lot t¢émoin. Ces lots sont également plus
rouges, en particulier le lot Phénolique HV avec une valeur de 22,6 (Tableau 17). Les éprouvettes
traitées sont donc plus colorées. L’évolution de cette couleur se fait dans le méme sens que celle du

vieillissement naturel du bois.

En revanche le lot des écorces prétraitées montre des résultats trées semblables a ceux du lot témoin

excepté dans le cas de la luminosité L ou il s’apparente aux autres lots imprégnés.

Il est difficile d’interpréter ces résultats car aucune tendance commune ne se dégage entre les
différents lots étudiés. La viscosité du mélange ne semble avoir aucune influence sur la couleur, pas
plus que la présence ou non d’écorces liquéfiées. Le taux d’imprégnation semble avoir une influence
sur le jaune et le rouge (a*moyen et b*moyen) car les lots les mieux imprégnés (Phénolique BV et
Ecorces HV) ont des valeurs Iégerement plus élevées.

Un plus grand nombre de tests serait nécessaire pour obtenir des conclusions plus précises.
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5. PISTE DE DEVELOPPEMENT

Nous avons choisi de tester la faisabilité de la fabrication de panneaux de particules contenant des
colles a base d’écorces liquéfiées prétraitées ou non. Le prétraitement consiste en I’hydrolyse des
écorces.

Nous avons utilisé des copeaux de bois a un taux d’humidité de 3%. Le taux d’encollage choisi
est de 8%. Nous avons effectué un cycle de : 2 minutes a 70 bars, 1 minute a 24 bars et 2 minutes a 13
bars.

Nous avons décidé de fabriquer des panneaux de 350x350x14 mm, et de masse volumique de 700
kg/m?. Ainsi, apres calculs, la masse de colle a prélever pour un panneau est de 125,7 grammes et la
masse de copeaux est de 1052,9 grammes.

Nous avons utilisé la presse Dolouets (Figure 32) et le mélangeur automatique (un cycle de 1
minute par panneau). Les colles utilisées ont toutes été ajustées a pH 11 avec de la soude a 32%, ce
pH étant celui de la zone de meilleure réactivité de la résine phénol-formaldéhyde.

Nous avons tout d’abord réalisé un panneau avec de la colle phénol-formaldéhyde standard, colle

ayant été réalisée par Xavier Duret.

Figure 32 : Panneau de particules en sortie de presse, réalisé avec une colle phénol-formaldéhyde standard

Ensuite nous avons fait deux autres panneaux avec des colles a base d’écorces (hydrolysées et
non hydrolysées).

Nous pouvons observer, malgré la différence de couleur entre les colles a base d’écorces qui sont
noires et la résine phénol-formaldéhyde standard qui est plutdt jaune, qu’il n’y a pas de grande

différence de couleur des panneaux obtenus (Figure 33).
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Figure 33 : A gauche : panneau réalisé avec une colle a base d’écorces hydrolysées

A droite : panneau réalisé avec une colle phénol-formaldéhyde standard
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CONCLUSION

Cette étude avait pour but d’évaluer les performances de résines phénoliques contenant des
¢corces liquéfiées pour pouvoir les comparer a celles de résines phénoliques classiques. Le but a long
terme est de développer 1’utilisation d’écorces ou tout autre type de biomasse dans les produits de
préservation du bois tout en conservant les mémes propriétés de protection.

Nous avons observé que les efficacités anti-gonflement ainsi que contre le lessivage et les
attaques fongiques avaient été améliorées suite a I’imprégnation des éprouvettes avec les résines
biosourcées. De plus, nous avons remarqué que ces résines conféraient des propriétés équivalentes a
celles des résines phénoliques standards.

Par ailleurs, d’autres propriétés comme 1’évolution de la dureté, de la mouillabilité ou encore de
la couleur sont plus difficiles a interpréter. Sachant que les résultats ne varient pas tous de la méme
fagcon au sein d’'un méme lot, il est difficile d’extraire des valeurs moyennes représentatives sur
lesquelles on pourrait se baser pour formuler des conclusions.

Les résines contenant des écorces possedent donc des propriétés comparables a celles des résines
phénoliques classiques, méme si des tests sur un plus grand nombre d’échantillons restent nécessaires
pour pouvoir affirmer qu’elles sont réellement aussi efficaces dans la durée.

Quant a I'utilisation de ces résines en tant qu’adhésif pour les panneaux de particules, nous
avons vu que c’était possible et que cela produisait de bons panneaux. Mais il reste de nombreux tests
supplémentaires a effectuer pour déterminer la meilleure composition de résine ainsi que le cycle de
pressage des panneaux le plus efficace.

Nous avons donc observé des résultats encourageants sur le comportement des résines a base
d’écorces liquéfiées. Mais il reste encore beaucoup de travail a faire dans le domaine des écorces
liquéfiées pour pouvoir les intégrer de facon optimale a des résines pour en tirer les meilleures

propriétés possibles.
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ANNEXES

Annexe A : La chromatographie par perméation de gel (GPC)

Auto-Scaled Chromatogram
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Annexe 1 : Courbe de GPC de la résine a haute viscosité contenant des écorces liquéfiées
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Annexe 2 : Courbe de GPC de la résine phénolique de basse viscosité
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Annexe 3 : Courbe de GPC de la résine phénolique de haute viscosité
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Annexe B : La spectroscopie InfraRouge a Transformée de Fourier (FTIR)

Annexe 4 : Courbe de FTIR de la résine de basse viscosité contenant des écorces liquéfiées
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Annexe 5 : Courbe de FTIR de la résine phénolique de basse viscosité
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Annexe 6 : Courbe de FTIR de la résine phénolique de haute viscosité
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Annexe C : L.’Analyse ThermoMeécanique (TMA)

Annexe 7 : Courbe de TMA de la résine de basse viscosité contenant des écorces liquéfiées

Annexe 8 : Courbe de TMA de la résine phénolique de basse viscosité
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Annexe 9 : Courbe de TMA de la résine phénolique de haute viscosité
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Annexe 10 : Comparaison des modules d’élasticité des résines contenant des écorces liquéfiées

(EBV =résine de basse viscosité, EHV = résine de haute viscosité)
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Annexe 11 : Comparaison des modules d'élasticité des résines phénoliques

(PBV = Résine de basse viscosité, PHV = résine de haute viscosité)
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Annexe D : Résultats observés pour le test de durabilité

Annexe 12 : Boites de Pétri ensemencées avec une souche de Poria Placenta

Annexe 13 : Etat de nos éprouvettes apres 7 semaines d’incubation
Traitements : Résines phénoliques basse et haute viscosités

Résines a base d’écorces basse et haute viscosités

Annexe 14 : Etat de nos éprouvettes apres 4 semaines d’incubation

Traitement : résine a base d’écorces prétraitées
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Annexe E : Résultats du test de mouillabilité

Annexe 15 : Comparaison des résines phénoliques

Annexe 16 : Comparaison des résines a base d'écorces
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Annexe 17 : Comparaison des résines basse viscosité

Annexe 18 : Comparaison des résines haute viscosité
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Annexe 19 : Eprouvette L10, imprégnée avec la résine a base d’écorces haute viscosité

62



Annexe F : Résultat du test de dureté Brinell

Annexe 20 : Vue de coté des éprouvettes SD7, 9 et 11 (de gauche a droite)
SD7 : fente finale égale a la fente initiale

SD9 : augmentation de la fente de I’éprouvette pendant le test

SD11 : rupture totale de I’éprouvette

Annexe 21 : Eprouvettes SD32 a SD38, imprégnées avec de la résine a base d’écorces prétraitées,

fendues pendant le test de dureté

63



Quelles applications pour I’écorce liquéfiée ?

Résumé :

Devant 1’augmentation du prix du pétrole et la diminution de ressources en énergies fossiles, il
parait important de valoriser la biomasse, notamment dans I’industrie des produits de finition pour le
bois. C’est pourquoi notre projet a pour but d’évaluer les performances des produits de protection du
bois contenant des écorces liquéfiées.

Nous avons choisi d’utiliser des écorces liquéfiées dans une solution de phénol pour préparer des
résines de type phénol-formaldéhyde dans lesquelles le phénol a été remplacé par le mélange écorces
liquéfiées-phénol. Des éprouvettes de hétre ont été imprégnées avec les différentes résines.

On a ensuite testé les éprouvettes pour comparer les propriétés de ces résines. Nous avons étudié le
lessivage, la stabilité dimensionnelle et la durabilité des éprouvettes face aux attaques de Poria
Placenta.

Par la suite, nous avons également étudié certaines propriétés des résines comme leur temps de gel
ou encore leur composition chimique.

Enfin, nous avons choisi d’effectuer des tests de colorimétrie, de mouillabilité ainsi que de dureté
Brinell pour comparer les propriétés physiques des éprouvettes imprégnées des différentes résines.

Nous avons obtenu des résultats encourageants car les propriétés des résines contenant des écorces
liquéfiées sont proches de celles des résines phénoliques standards. L’utilisation d’écorces liquéfi¢es
permet donc d’obtenir des résines plus naturelles ayant des capacités de protection similaires a celles
des résines synthétiques pures.

Mots-clés :
Ecorces — liquéfaction — résine — imprégnation — phénol — préservation

Which applications for liquefied bark?

Abstract :

Because of the increase in the oil price and the decrease of the resources in fossil fuels, it seemed
important to develop the biomass, in particular for the industry of wood finishes. That’s why our
project aimed to estimate the performance of wood protection products using liquefied bark.

We chose to use liquefied bark in a phenol solution to prepare phenol-formaldehyde resins in which
the phenol had been replaced by the mixture of 1 liquefied bark in 1 phenol. Beech samples were
impregnated with the different resins.

We tested then, the samples to compare the properties of these resins. We studied the washability,
the anti-shrinkage efficiency and the durability of the samples against Poria Placenta attacks.

After that, we also studied some of the properties of the resins such as their gel time or their
chemical composition.

In the end, we did some colorimetry tests, wettability tests and Brinell hardness tests to compare the
physical properties of the samples impregnated with different resins.

We obtained encouraging results because the properties of the resins with liquefied bark are close to
those of the standard phenolic resins. The use of liquefied bark allows to obtain resins more natural
with surface protection capacities close to those of the pure synthetic resins.

Keywords :
Bark — liquefaction — resin — impregnation — phenol — preservation
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