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ReEsuME Cette étude présente une méthode d’imagerie multispectrale Tergfiétz
permettant la mesurde teneur en eau dadgs milieu poreux_e systeme THest décrit tout
comme la méthode de calibration de teneur en eau. La précision de cette technique
expérimentale est démontrée en comparant la mesure de profils de teneur en eau en fonction
du temps dans de la cellulose et les profils théorique obtenus par un modéle de séchage 1D.
Enfin nous présentons les mesures réalisées lors du séchage de pin maritime.

ABSTRACT This study reports a multispectral Terahe(fHz) imaging method in order to
measure water caent in porous materials. The EHdevice is presented as well as
measuremestcalibration for water contenThe robustness of this experimental technique is
then improved, by comparing measurements of time evolution of water content fmofiles
pure cellulose with theoretical profilesofn a diffusive drying model. Finally, experimental
results concerning the drying of pine wood are presented.
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1. Introduction

La compréhension des phénoménes de transferts d’'une (ou plusiews)spha
fluide(s) en milieu poreux tels que les bois ou les bétons graéhéchelle du
laboratoire, recoure liemploi de techniques permettant d’effectuer un suivi spatio
temporel des profils de saturation(s) de ce(s) fluide(s). f&@u du caractere
fortement opaque de ces milieux, les techniques d'atténuations rosivet
employées pour effectuer ce suivi utilisent des rayonnementts maeir 'homme
(rayonnement X ou gamma taonment) Priydaet al, 2014) Ainsi, la transposition
de ces techniques est difficilement envisageable a I'échelle d’'un procédéigidu
d’élaboration ou de transformation de milieux poreux. Or, ce suivi de qualité de
produit, est crucial, notamment pour des produits poreux a forte valeuéeajou
comme le bois par exemple qui nécessite des précautions particulieres en termes de
suivi du procédé el fabrication et de transformatioAinsi, tout I'intérét de ces
ondes THz norionisantes appalta En revanche, par comparaison avec les micro
ondes ou les radiséquences, on retrouve les mémes avantages, seule la longueur
d'onde varie et par conséquergrmettra I'étude ou non de certains matériaux en
fonction de leur sertransparence. De méme la résolution spatiale sera directement
proportionnelle a la longueur d’onde.

Dans un but de remédier a cette carence de métrologie transposable a I'échelle
desprocédés, une méthode de suivi a I'échelle locale de la teneur en eau d’'un milieu
poreux utilisant une technique de spectroscopie térahertz est propofiefagon
a mettre en avant la faisabilité de cette nouvelle technique expérimentale, des
expériemes de transfert d'une phase fluide (eau) dans deux milieux poreux
hygroscopiques (cellulose et bois de pin maritime), sous I'dftete sollicitation
thermique (séchage) sont proposées.

Dans un premier temps, une description détaillée du banc deebesé sur de
la tomographie TH sera présentée, puis des milieux poreux (cellulose et bois de pin
maritime) seront étudié®our cela, I'étude des transferts d’eau liée dans un matelas
cellulosique soumis a un flux de séchage sera réalisée apres uneebalieration
qui consiste a déterminer les coefficients d’atténuation de la matricee solid
(cellulose) et de I'eau liée. Enfin, I'’évolution temporelle ekpéntale des profils
de teneur en eau sera mesurée, puis confrontée aux résultats issus d'endmodel
diffusion 1D homogéne de la matrice solide cellulosique. Finalement, le suivi
expérimental du séchage d'un échantillon mince hétérogéne de pinnmariti
(préalablement imbibé d’eau par immersion prolongée) en fonction dentation
des cernes (horintales ou verticales) sera détaillé.

2. Présentation du banc de mesure THz

Le rayonnement Térahertz (THz) se référe aux rayonnements électromagmétiqu
dont les fréquenae sont comprises entre10et 30 THz mais I'étendue de ce
domaine estsouvent trés véable, (Abbot et Zhang, 2007)Il correspond a des
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longueurs d'ondes allant de 2 um a quelques millimetres. Un des avantages de ces
rayonnements est de pouvoir traverser des matériaux isolants thesmef
généralement opaques commle bois, les vétements, les plastiques, le papier, le
platre, etc. Ces rayonnements sont, de maniére générale, absorbés par l'eau et
réfléchis par les métaux.

Un banc de spectroscopie THz point par point (cf. figure 1) permettant la
caractérisation de matériaux hétérogéBessouet al., 2012) est utilisé dans cette
étude, il se composel), d'une source THz (émetteur monochromatique de type
diode Gunn, fréquencel 10GHz, puissance200 mW). Le signal émis est modulé
a une fréquence de H¥ via une détection synchrongqui mesure lintensité
transmise et réfléchie par I'échantillon. Ce signal incident est collecté par deux
monocapteurs bolométriques multispectraux (pyrome®e)de lentilles en téflon
(transparentes au THz) pour focaliser les ray@psd'un miroir dichroique qui
autorise la transmission du rayonnement THz incidente vers I'écharili@mvoie
le signal réfléchi par ce dernier vers le pyrométre qui est relié a usetidét
synchrone ef) de moteurs pas a pas qui permettent de déplacer I'objety@semna
afin de réaliser une cartographie 2D ou 3. résolution spatiale d'un point de
mesure est de 2 mm avec une vitesse d’acquisition de 2 s par poietsnsibilité
de l'ordre de @1mV pour un signal total de 208V. Ce qui représente une
incertitude de (b %.

f vew
T \ Détection synchrone

—]
Temps

LentillesPTFE  Objet Miroir dichroique Source THz

Pyrométre IR

Lentilles ——

PTFE N/

Figure 1. Banc d’'imagerie spectroscopique THz point par point
en transmission/réflexion
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L’atténuation du signal transmis a travers les échantillons évolue swdniule
type BeetrLambert et s’écrit

1(z,2)=1(0,4)exp-a(1)z) @)

Ou, A est la longueur d'onde du rayonnement inciddgtest lintensité du
rayonnement incident en=0, | est l'intensité du rayonnement transmisest le
coefficient dabsorption etz est la distance du trajet optique au travers de l'objet
analysé.

3. Présntation des matériaux de I'étude

Le bois est un tissu végétal qui, dans le contexte actuel du dévelogpeme
durable, suscite un intérét croissant. |l possede des avantages techniques
considérables une bonne résistance mécanique, un module élastique élevé, une
faible densité, des propriétés isolantes, un caractere renouvelable ettyeeod
élevé. 1l présente certains défauts liés notamment a son anisotropie, sa
photosensibilité et son caractere hydrophile qui génere des prokEmegie les
attaques d'’insectes, de champignons ou de tenue mécanique dans le temps (e.g.
retraits, fentes, déformation®tc.). Le séchage du bois permet de limiter ces
phénomenes néfastes et lui confére une durabilité certaine. Les apptashiegies
du séchage se limiteabuvent a un suivi de I'évolution de la masse du produit et des
conditions thermiques, hydriques et de pression qui lui sont appliNédsau et
Puiggali, 1995 Bimbenetet al, 2002).

C’est un matériau composite naturel composé d'un renfort (fitdsgstantes
cellulosiques) noyé dans une matrice moins résistante mécaniqudigeine),
I’'hémicellulose servant d’interface fait le lien entre ces matériaux.

La premiere grandeur qui caractérise I'état d’hydratation d’'un produisees
teneur en eaun), exprimée en kg d’eau par kg de matiére séche. Dans les faits, un
solide n'est jamais isolgil est entouré d'une atmosphére contenant de la vapeur
d'eau, avec laquelle il échange des molécules d'eau. L'intensité de ces échanges
dépend de I'écart a I'état d’équilibre thermodynamique de la phase solide @vec I'a
humide I'environnant. Cet état d’équilibre est caractérisé par la ndtativité de
I'eau (aw), qui représente la capacité du solide a retenir 'eau dans sa structure et a la
maintenir pendant I'application des forces extérieures. La présence et I'étatude I'ea
dans ces solidesont graphiquement représeampé@r des isothermes de sorption.

On considere fréqguemment que I'eau existe dans un matériau sous feaue d’
«liée» et d'eau dibre ». La premiére est celle décrite-dessus. La seconde est
I'eau retenue dans les espaces interstitiels et les pores par des forces daésapillar
liées a la tension superficielldu liquide. Elle correspond (Nadeau et Puiggali,
1995) a I'état capillaire et g@sente des propriétés semblables a celles de I'eau libre

(aw=1).
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Les milieux poreux hygroscopiques considérés dans cette étude 13pnin
matelas cellulosique pour suivre les transferts d'eau liée dans unauaéeneur
en eau initiale uniforme atontrélée ef?), un échantillon de bois pour suivre les
transferts d'eau libre dans un matériau initialement imbibéc@want le matelas
cellulosique, il est au préalable mis en équilibre hygroscopique avec angide
dont la teneur en eau est fixée par mise en équilibre avec une solutienptadiée
dans une étuve a température contrdlée. L'échantillon de bois est quant a lu
immergé pendant une longue période dans de I'eau.

4. Validation sur un milieu homogéne de type papier buvard
4.1.Calibration du systéme de mesure

Les premiers essais ont été réalisés sur du papier buvard sec (composé a plus de
99% de cellulose) qui est un tissu végétal simple (mono composite) GuxepEs
proches de celles du bois. La zone explorée de I'échantillon par le faisceau THz est
un carré de 16nm x 10 mm pris au centre de I'échantillon. Le systéme effectue un
scar point par point (résolution hm) de la surface totale a observer. Cela
représente, une image de 100 points de mesure en transmission. Afettdeen
évidence le comportement de type Beambert, les feuilles unitaires de papier
buvard € =0,2mm) sont empilées pour obtenir différentes épaisseurs allan2 de 0
8 mm.
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Figure 2 Images de la transmission du faisceau THz a travers différentese&yaiss
de papiers buvard. L'unité représentintensité transmise en volt

La figure 2 présente les images de l'intensijé&ransmise mesurée a travers le
buvard pour les différentes épaisseurs. Il est intéressant de notesuyjdedaibles
épaisseurs (@ a 2mm), cette intensité n'est pas uniforme sur la surface testée. Cela
indique une hétérogénéité du matériau en termes d’épaisseur ou de cgenpasta
fibres, voir incertitudes représentées figure 3.

Afin de valider une dépendance de la transmission a la loi delBedyert
(equation ()), le logarithme négatif de la moyenne spatiale des images normalisées
par lintensité incidentd, (faisceau THz seul) est représentée en fonction des
différentes épaisseurs figure 3. Il apparait clairement queptadésce augmente de
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maniéere linéaire avec I'épaisseur. Par régression linéaire on obtient une atesorban
de Q08 mm™ pour le papier buvard. Cela démontre la dépendance de type Beer
Lambert et montre que la fraction de flux que traverse I'échantillomderau fur

et a mesure que I'épaisseur de I'échantillon augmente.

0.084518*x-0.023155

0.8 T
A
-
AR
i =l _
0.6 /;/
3
”
:'&) O 4 ’/_// h
= o
o S
[e]
T 02t /2/
o /'/.;//
'.11//
o ¢ §
Mesures+erreur
——Fit
-0.2 : : ' :
0 2 4 6 8 10

Epaisseur (mm)

Figure 3 Absorbance du buvard en fonction de I'épaisseur, I'erreur représentée
résulte de I'écart type spatial de chacune des images

Afin de s’affranchir de probléemes d’hétérogénéitéstiafes et pour maintenir
une bonne sensibilité de mesure, I'épaisseur retenue pour la suite de I'étude ser
2 mm. Afin de construire I'isotherme de sorption (figure 4a), des blocawa 2ont
préalablement mis en équilibreid des solutions salines) @ifférentes activités
d'eau @) allant de 8 & 8%6 et la prise en masse est mesurée par le biais d’'une
pesée pour obtenir la teneam eau a I'équilibre (figure 4a). De la méme facgon, ces
mesures sont réalisées sans contact par le systeme THz f@uree qui permet
(figure 4b) de représenter I'atténuation du signal obtenu par mesure THzctorfo
de la teneur en eau mesurée par pesé. Il faut souligner la relation linéaire aati perm
de relier directement la teneur en eau a l'intensité du signal THz.



Cartographiesiydriques par imagerie Th 167

0‘1 T L T T T T T
) S
5 =
€ 0.05 /«f ;@
8 Phd E
=] ./__./ (_,E
= <_// n
3 ,/'/
/"/' “
Pt . , .
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
aw(%) a
Ak -1.3479*x+ 0.25086
. o Mesures
2 p08F L
@ B
n N
[0} | % J
g 006 M
® ~g
E e
0.04 55 1
E} m \\
E .\\‘\.
o 002} B
o i
2 \':\
> 0 . \¢
=
-0.02 - ' : - : :
012 013 014 015 016 0417 0.18 0.19
Thz signal (V) b

Figure 4 a) superposition des courbes de sorption du papier buvard (épaisseur
2 mm) mesurégsar pesée et par imagerie THb) moyenneales intensités ()
transmises par imagerie THz en fonction de la teneur en eau

Ceci permet de valider lzouvelle technique d’'imagerie proposée dans ce travalil
qui ouvrede nouvelles perspectives dans les études de suivi de la teneur en eau a
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I'échelle locale en fonction de I'espace et du temps. Cela va conduire a I'estimation
des coefficients de diffusionsnassiquea I'échelle locale dans des milieux
hétérogenes.

4.2.Suivi THz spatietemporel duséchage

Les échantillons sont préparés pHrcoupe des feuilles de papier buvard afin
d’'obtenir 20 échantillons de longueur 12 cm, de largeur 0,5 cm et de 0,2 mm
d’'épaisseur. Ces échantillons sont empilés pour obtenir un seul madtépaisseur
totale 4 mm. Cet ensemble est placé dans une enceinte rectangulaire (se&)on carr
qui est transparente aux rayonnements THz et qui est ouserteses deux
extrémités (figure 5). Pour imposer le taux d’humidité, lathlon est maintenu,
par le biais d'une solution saline (KCI) (humidité relative fixe de¥83 sous
atmosphere controlée dans une étuve a température imposée@ie€Cabensemble
(figure 5) est placé sue ldispositif THz (figure 1) pour réaliser le suivi temporel du
séchage. Les mesures sont réalisées a différentes hauteurs (100 x langieela
zone délimitée par les marques de la figure 5 et au cours du tempsulta dsces
mesures représente une image spatiotemporelle figure 5 qui codesparnvecteur
de ces 100 points spatiaux réalisés toutes les 26 min pendan®©h7notera que le
temps nécessaire a la mesure spatiale, 86ipbints est de I'ordre de 180

10.035
0.03
10.025
0.02

0.015

0.01

0 5 10 15
Temps t (h) b

Figure 5.a) Présentation de I'’échantillon a analyser et de la zone de mesure entre
les deux traits horizontaux (100 points d’espace de 1 mm chacurgevib
de l'intensité THz transmise emfion du temps lors du séchage

Il appardt clairement, figure 5, que la teneur en eau initiake @) n'est pas
totalement homogéne (premiére ligne verticale). La partie basse de tibghan
(inférieure az =30 mm correspondant aux pixels 70 a 100) présente une teneur en
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eau initiale plus faible car la condition aux limiteprésentées par I'orifice inférieur

du porte échantillon est de plus faible diaméttes@ mm) que son homologue
supérieur d =1 cm) ce qui ne permet pas une mise a I'équilibre parfaite du papier
buvard. Cela créé une dissymétrie dans le profil de teapueau. De méme
I'ensemble est maintenu par le biais d'une pince métallique (non refErésemui
masque les 2 premiers centimétres de I'échantillon. Pour ces raisons.eliEnag
(figure 5b) est réalisée entre les positiars2 et 12cm.

4.3.Modélisation 1D des transferts de masse et estimation du coefficient
de diffusion massique

L'’ensemble du probleme décrit précédemment peut é&tre modélisé
analytiquement par un probléme 1D transitoire (loi de Fick) de diffusassigue,
selon le modéle suivant

X_poX
ot 0z°
X(t=0,2) =X,
X(tz=0)=X(t,z=L)=X,
~ W(zt)
~ w(z,0)

)

Avec: w la teneur en eau (kg d’eau par kg de matiére séehegneur en eau
adimensionnéepD, coefficient de diffusion massique (M9st, temps en sz,
hauteur en mX,, teneur en eau initiale e{;, teneur @ eau de I'atmosphére
ambiante. Ce systéme est résolu par une méthode de type transformédeikégr
Fourier selorz et sa solution générale est

X(z,t):xo+§[(X1—XO)F(an 0)ext— Dt )sin(a, z)]

nrx
avec «a, = T

®)

A partir de cette solution analytique et du champ sgatigporelmesuré (figure
5b), une minimisation au sens des moindres carrés par méthode dewgpbédrg
Marquardt est réalisée pour estimer le coefficient de diffusion masgigaasi que
la teneur en eau de I'atmosphére ambiaXiel.es résultats obtenus saaprésentés
figure 6 ou le champ mesuré (figura)@t estimé (figure 6b) sont tracés. Pour cela,
le champ mesuré (figure 5) est converti en teneur enve@uoir figure 4b) puis
adimensionné par sa valeur initiale pour obtenir la grandelerI’équation(3).
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Figure 6 a) Intensité THz mesurées expérimentalement et convertie en teneur en
eau (voir figure 4b) puis adimensionnée sdléguation(3) ; b) Champ
spatiotemporel calculé avec les paramétres estimgg{@,07.10°mz2.s" et X =
0,55] par mirimisation et le modéléquation (3)
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Figure 7. Résidus obtenus entre champssurés et calculés, {lm)/Ic

Les résultats (figure 6b) de la minimisation deyliétion de diffusion massique
(3) est en bon accord avec les données obtenues expérimentalement (figuee 6a). D
méme le coefficient de diffusivité massique estibg, = 4,07.10° m2.s*, présente
un écart de 2o avec les donnée®urnies par la littératureDesrosiers 2009,
D = 410® m2.s*. Cependant, il faut noter que I'inhomogénéité dans la teneur en eau
initiale du buvard £(«,,0)), non prise en compte dans la modélisation, pénalise la
parfaite concordance entre les champs calculés et mesurés, méme si les résidus
obtenus figure Bont assez homogénes. Malgré cela, dans ce travalinténét des
méthodes de champ associées a des méthodes inverses est mis en évidence pour
I'estimation locale de diffusivité massique dans des problémes de séchage.

5. Mesures sur des matériaux hétérogenes de pin maritime

La préparation des échantilloast réalisée de la facon suivant®, une coupe
radiale de bois sec de type pin maritime de dimensio/Bsmth x 297 mm et #4
mm d’épaisseur pui), I'échantillon a été immergé dans de I'eau pendarit dé
fagcon & I'imbiber complétement.

Une mesurale masse de I'échantillon avant et aprés le mouillage a permis de
déterminer sa teneur en eau base séche initiale correspondapte &,082kg
d’eau/kg bois sec.

Dans ces milieux hétérogénes de pin maritime, il est intéressant de ewettr
évidence l'influence de I'orientation des cernes sur les cinétiques de sécbage. P
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cela, des cartographies THz, spatialesni®x 10 mm au centre des échantillons)

et temporelles (toutes les 46)) de la teneur en eau adimensionnée sont réalisées
selon deux orientns des cernes sur des durées dé.1Afin de mettre en
évidence les temps caractéristiques associés aux cinétiques de séchage, la moyenne
de ces images peut étre représentagdi@ en fonction du temps.

1 w TRy, | T T
o '-_: o Cerne vertical
% % + Cerne horizontal
—_—
& £
T o +
a i
o 06
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[}
D04+ 1
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|_
02+ T
0 | . 1 i i
0 5 10 15 20
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Figure 8 SuiviTHz de la moyenne des images corresponidateneur en eau
adimensionnée du pin maritime pour les orientations hotaes et verticales
des cernes

Il apparait clairement que le début du régime de séchage est trés différent selon
I'orientation. En effet, pour les cernes vertigae départ se fait au bout den2
contre 6h dans le cas horizontal. De la méme, on peut noter que I'équilidriejhe
a I'état final est différent d’'une mesure a l'autre car ellesésd réalisées pour 2
taux d’humidité différents dans la piéce (variation journaliére). iAifls est
intéressant de reporter les images obtenues dans les parties les plus ubsmam®miq
ce suivi qui correspondent aux temps allant dea26h pour les cernes veréiax
(figure %) et de 4 a 10h pourles cernes horizontauffigure %). Dans ces

gammes de temps, seules 20 images seront extraites selon uallentéevtemps
régulier.



Cartographiesiydriques par imagerie Th 173

a)

5 3
iol 08
15 8 5id
20
25 04
30

0.2
35
40 0
b) 10 20 30 40 50

Figure 9 Suivi THz de la teneur en eau adimensionnée du pin maritersque
les cernes sont @ntés vertialement eth) horizontalement

Les figures 8 et 9 metent en évidence que quand lesrnes sont verticaux
(figure %), la zone cartographiée de I'échantillon de bois se déshydrate plusevite qu
quand les cernes sont horizontaux (figut®. ek montre que la position des
cernes influe sur le temps de séchage (figuren@ammentvia I'écoulement
gravitaire accentué par la position verticale des cernes. En effet, I'éclmantillo

présente une alternance de cernes de printemps et ubép&iaméabités différentes
(SedighiGilaniaetal., 2012)

Les cernes de printemps sont plus perméables que ceux d'été, ce quefavoris
I'écoulement gravitaire quand ceuk sont verticaux. De méme, la position
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horizontale des cernes va trés certainement limitenfial les phénoménes
d’écoulement gravitaire retenant ainsi plus longtemps I'eau au coeundluitpr

4. Conclusions et perspectives

La méthode d’'imagerie THz en transmission décrite dans cet article parenet
mesure quantitative spatiotemporelle (imagecasésolution de 1x1 mm par pixel)
de la teneur en eau ou de l'activité de I'eau d’'un matériau semi transparent aux
rayonnements THz comme le bois. Il a été montré qu’une relation directe entre
I'intensité du faisceau THz et la teneur en eau existe et qu’elle peut étre décrite par
la loi de Beer Lambert, cette phase nous a permis d'établir un protocole
d'étalonnage et de calibration du dispositif. Ensuite, grace a lI'imagestériaion
des coefficients de diffusion massique a pu étre obtenue dans léugasiilieu
homogéne comme le papier buvard. Il apparait dés lors possible d’appliqupece ty
d’outils (instrumentation de mesure + méthodes inverse) pour ¢étad transferts
de masse dans des matériaux homogenes et/ou hétérogenes.

De plus, une premierétude menée sur une lame de pin maritime a permis de
mettre en évidence grace a ces images I'importance de I'orient&sonetnes de
bois sur la vitesse de séchage. De méme il est tout a fait envisageabdaid'des
cinétiques de séchages en implémentant de nouvelles méthodes inverses.

Finalement, les perspectives sont de réaliser ce type de méthodes ystadns s
de caméra THz (Bmanoetal., 2016)pour des acquisitions d'images plus rapide et
de meilleure résolution spatiale, permettant un suis§ dynamique de la teneur en
eau lors des phénoménes d'imbibition ou le séchage de matéoaexnent
hétérogénes.
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