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RESUMO

Este trabalho caracterizou os efeitos da modificagdo térmica entre 160 °C e 210 °C
(intervalo de 10 °C) nas propriedades fisicas, mecanicas e colorimétricas da madeira
de Tauari (Couratari spp.) por meio de diferentes métodos ndo destrutivos para
predicdo de propriedades fisicas e mecanicas e para classificacdo de madeira
modificada termicamente (MMT). No capitulo 1, observou-se que a modificacao
térmica influencia a madeira de Tauari em quatro faixas distintas, sendo que até 170
°C ocorrem mudancas na umidade de equilibrio, nos coeficientes de inchamento e
na luminosidade. Até 200 °C ha ganhos em estabilidade dimensional e
higroscopicidade e a madeira torna-se mais escura. Acima de 200 °C ocorre maior
perda de massa e diminuicdo da umidade de equilibrio, sendo verificadas quedas
consistentes de resisténcia a flexdo e dureza, assim como na densidade da madeira.
No capitulo 2, demonstrou-se o potencial do uso do sinal de endentacdo dinamica
combinado com um método de aprendizado de méaquina supervisionado para o
controle de qualidade — predicdo de propriedades fisico-mecanicas e classificacédo
de tratamentos - de madeira termicamente modificada, principalmente para
identificacdo de amostras fora do padrdo de qualidade pré-estabelecido. Finalmente,
no capitulo 3, foi possivel atestar que a perda de massa e a colorimetria ndo sdo
métodos viaveis para predizer propriedades mecanicas da madeira de Tauari
modificada termicamente. Por meio da andlise de NIR foi possivel estimar
corretamente a maioria das propriedades mecéanicas da madeira modificada
termicamente de Tauari, a exce¢do do MOR a flexdo (R2=0,58) e da dureza Janka
tangencial (R2=0,74). O método ultrassom pode ser usado para estimar a dureza
Janka normal, radial e o0 MOE a flexdo de MMT. Ja o método de endentacdo é o
mais indicado quando o objetivo é estimar com maior precisdo a dureza da madeira
em todas as direcBes. O NIR e a perda de massa sdo os métodos mais eficazes na
classificacdo de MMT de Tauari. N&o foi observado um método néo destrutivo que
seja capaz de predizer com alta precisédo todas as propriedades fisicas e mecéanicas
aqui avaliadas. A escolha do método mais adequado para controle de qualidade
depende da propriedade de interesse. A melhor combinacdo de métodos observada
foi para o NIR aliado ao método de endentac&o ou ultrassom.

Palavras-chave: redes neurais artificiais. NIR. endentagdo dinamica.
higroscopicidade. estabilidade dimensional. CIElab. ultrassom






ABSTRACT

This study characterized the effects of thermal modification between 160 °C and 210
°C (10 °C range) on the physical, mechanical, and colourimetric properties of Tauari
wood (Couratari spp.). We evaluated the efficiency of different non-destructive
methods for physical and mechanical properties prediction and classification of
thermally modified timber (MMT). In Chapter 1, we demonstrate that the temperature
influences the Tauari wood in three distinct ranges, with changes in equilibrium
moisture content, swelling coefficients and lightness occurring up to 170 ° C. Up to
200 ° C there are gains in dimensional stability and hygroscopicity and the wood
becomes black. Above 200 °C, there is a higher mass loss and a decrease in
equilibrium moisture content and consistent downwards in bending strength (MOR)
and hardness, as well in density. In Chapter 2, the results demonstrate the potential
of using the dynamic indentation signal combined with a supervised machine learning
method for quality control - prediction of physical-mechanical properties and
treatment classification - of thermally modified wood, mainly for the identification of
samples outside the pre-established quality standard. In Chapter 3, we concluded
that mass loss and colourimetry are not suitable methods to predict mechanical
properties of thermally modified Tauari wood. Using NIR spectroscopy we correctly
estimate most of the mechanical properties of Tauari thermally modified wood,
except for MOR (R? = 0.58) and Janka Tangential hardness (R? = 0.74). The
ultrasound method it is useful to estimate side, radial Janka hardness and the MOR
of MMT. The indentation method is the most suitable method to predict the hardness
of the wood in all directions. NIR and mass loss are the most effective methods for
the classification of MMT in Tauari. We did not observe a non-destructive evaluation
that can predict with high precision all the physical and mechanical properties
evaluated. The choice of the most suitable method for quality control depends on the
property of interest. The best combination of methods observed was for the NIR
combined with the indentation or ultrasound method.

Keywords: Artificial neural networks. NIR. dynamic indentation. hygroscopicity.
dimensional stability. CIElab. ultrasound
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INTRODUCAO GERAL

A madeira € um material renovavel produzido em florestas que podem ser
manejadas de forma legal e sustentavel e apresenta propriedades adequadas a
diversos fins. Seu uso permite o armazenamento de COz, diminui a utilizacdo de aco
e concreto (alto consumo energético) e pode ainda evitar a queima de combustiveis
fosseis (altamente poluidores) (Sathre & Connor, 2010). Aumentar a vida util, a
utilizacdo e a qualidade de produtos a base de madeira pode mitigar até 31% das

emissodes anuais de CO2 proveniente de combustiveis fosseis (Oliver et al., 2014).

Por ser um material natural e heterogéneo, a madeira requer pesquisas continuas
para seu maximo aproveitamento. Somente nas florestas tropicais amazoénicas
existem mais de 16 mil espécies de arvores, muitas com caracteristicas potenciais
para aproveitamento madeireiro (>250 espécies) (ter Steege et al., 2013; Fauset et
al., 2015). Entretanto, ainda sdo escassos 0s estudos sobre a qualidade e o
comportamento destas espécies frente a diferentes processos de uso. H4 uma
necessidade do mercado por solugdes que visem o uso de madeiras de folhosas de
baixa qualidade, com foco no aproveitamento de suas notaveis propriedades
mecanicas e aumento de sua vida util. Outras solucdes, como para fins estruturais,
bioenergia, madeira modificada e produtos florestais ndo madeireiros também
devem ser investigadas, dando a sociedade e as industrias de base florestal uma
contribuicdo significativa para o desenvolvimento sustentavel com manejo racional

dos recursos naturais disponiveis.

O fornecimento de madeiras macicas de qualidade para uso em ambientes
externos vem diminuindo, enquanto a demanda por este tipo de material na industria
de produtos florestais tende a crescer em fungcdo do crescimento populacional,
melhoria na economia e busca por produtos diferenciados (Souza et al., 2018). Nas
duas ultimas décadas, o setor florestal da regido amazénica vem tentando introduzir
novas espécies no mercado, em fungdo da menor riqueza de espécies tradicionais e

do menor volume madeireiro das novas areas exploradas.

A madeira de tauari (Couratari spp.) € um exemplo disto. Esta madeira embora
sempre tivesse grande abundancia na floresta amazonica, até final de década de
1990 néo era utilizada pelas indastrias locais em funcdo da sua baixa durabilidade e
sua cor branco-amarelada (IBAMA, 1997). Desde entdo, em funcdo da menor oferta
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de madeiras tradicionais, comecou a ser utilizada comercialmente por empresas,
mas com usos de baixo valor agregado como cabos de utensilios domésticos e
ferramentas. A melhoria das propriedades de madeiras nao tradicionais, como
durabilidade e coloracédo pode aumentar o valor comercial de madeiras que tenham
algumas destas caracteristicas inferiores as tradicionais, permitindo seu uso em
ambientes exteriores e diminuindo a pressdo ecoldgica sobre madeiras mais

comercializadas.

Uma das solucdes disponiveis para melhoria das caracteristicas mencionadas é
o processo de modificacdo da madeira, que pode ser feito por via quimica, fisica, de
impregnacao, mecanica, térmica e/ou suas combinac¢des (Hill, 2011; Sandberg et al.,
2017). O processo de modificacdo térmica vem ganhando grande destaque devido

sua baixa complexidade, auséncia de toxicidade e alta eficcia.

A madeira modificada termicamente (MMT) é produto de um processo de pirélise
parcial em temperaturas que variam de 160 °C a 260 °C, com alteracbes na
composicdo quimica da parede celular em funcédo da degradacao de seus polimeros
(Esteves & Pereira, 2009; Severo et al., 2016). Estas modificacbes alteram a cor da
madeira, aumentam a estabilidade dimensional, reduzem a higroscopicidade e
aumentam a resisténcia ao ataque microbiolégico (Yildiz et al., 2006). Entretanto,
dependendo da severidade do tratamento e da espécie utilizada, pode haver
reducdo nas propriedades de resisténcia e aparecimento de microfissuras (Hill,
2006).

As aplicacdes de MMT, em geral, sdo de alto valor agregado como moveis de
jardim, revestimentos externos e decks de piscina. Para atender esta demanda,
varios meétodos de modificacdo térmica foram desenvolvidos tanto em escala
laboratorial quanto industrial no mundo, principalmente na Europa. Os processos
variam, em geral, em termos de atmosfera, temperatura e tempo de modificacdo. A
falta de normatizacéo para atestar a qualidade da madeira modificada termicamente
€ uma barreira para ganho de mercado (Gonzalez-Pena & Hale, 2009; Willems et al.,
2015). O desenvolvimento de métodos rapidos, precisos e industrialmente viaveis
tem se tornado necessario para a caracterizacao e classificacdo de matéria-prima na

industria florestal (Hein et al., 2017).

O meétodo mais citado para avaliar a intensidade da modificacdo térmica é a

perda de massa, que, em sua maior parte esta relacionada a composicao quimica



19

do material. Entretanto, essa perda de massa depende ainda da variacdo da
umidade e do conteudo de extrativos que sdo primeiramente liberados durante
aplicacdo do calor no processo. A perda de massa ndo €, portanto, influenciada
exclusivamente pela degradacdo (Hill, 2006; Esteves & Pereira, 2008). Assim, &
essencial encontrar um método ou combinacdo de métodos ndo destrutivos (NDE)
gue permita a classificacdo da MMT em funcéo do nivel do tratamento e a predicao

de suas propriedades tecnolégicas.

Entre os NDE a medicdo de cores ou colorimetria € usualmente sugerida na
literatura para o controle de qualidade de MMT, uma vez que a madeira tende a
escurecer com o0 aumento do tempo e da temperatura de tratamento. A mudanca de
cor € reportada como um indicador Util da intensidade de uma temperatura de
modificacao térmica e pode ser usada tanto para classificacdo quanto para predi¢éo
de propriedades de MMT (Sundgvist, 2004; Schnabel et al., 2007; Gonzéalez-Penad &
Hale, 2009).

A avaliacdo por meio de ondas de tensdo (stress wave) e ultrassom ja foi
estudada como método promissor na predicdo de propriedades e classificacdo de
MMT. Del Menezzi et al. (2014) compararam os dois métodos para predicdo de
perda de massa e propriedades mecanicas da madeira de Marupa (Simarouba
amara) e concluiram que o método de ultrassom apresentou melhores resultados.
De acordo com os autores, somente com a velocidade de onda ultrassonica é
possivel ter conhecimento de algumas propriedades do material modificado

termicamente.

Outra tecnologia que apresenta potencial para uso em MMT é o durdbmetro
portatil automatizado para madeiras DPM3. Este equipamento mede a dureza
dindmica da madeira e apresenta elevada correlagdo com a dureza Janka da
madeira (R2 = 0.93) (Assis, De et al., 2017). Neto et al. (2018) observaram que a
dureza dinamica conseguiu diferenciar o material carbonizado acima de 300 °C da
madeira controle. Entretanto, apresentou baixa correlacdo (R? = 0.41) para
estimativa do rendimento em massa da carbonizagéo. Pinto (2015) testou o uso do
sinal gerado no ensaio de dureza dinamica para predicdo de propriedades fisico-
mecanicas da madeira e obteve alta precisdo (RZmax = 0.91). Desta forma, este
método apresenta potencial para ser empregado para classificagdo e predicdo de
propriedades de MMT.
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Outros métodos como ressonancia (Carvalho et al., 2017), espectroscopia de
ressonancia nuclear - NMR (Wikberg & Maunu, 2004), espectroscopia ESR (Altgen
et al.,, 2012) foram testados para caracterizacdo das propriedades de MMT.
Entretanto, em ciéncia e tecnologia da madeira 0 método mais promissor para
classificacdo e predicdo de propriedades em produtos vem sendo a espectroscopia
no infravermelho préximo (NIR). A aquisicdo dos espectros NIR € rapida e facil e um
grande banco de dados espectrais pode ser obtido a custo relativamente baixo. O
NIR vem sendo usado para estimar durabilidade natural da madeira (Sykacek et al.,
2006), predicdo de propriedades fisicas e mecanicas (Fujimoto et al., 2007; Kokutse
et al., 2010), mudancas de cor (Avramidis et al., 2014), diferenciacéo entre espécies
nativas e plantadas (Ramalho et al., 2018), caracterizacdo quimica (Liang et al.,
2019) e determinacédo da densidade béasica (Hein et al., 2009).

O uso do NIR demonstrou potencial para diferenciagdo de madeiras modificadas
termicamente e deteccdo de mudancas quimicas (Schwanninger et al., 2004). Além
disso, a técnica quando associada a regressdo multivariada PLS fornece
informacdes U(teis para o desenvolvimento de modelos preditivos em escala
industrial (Bachle et al., 2010). Entretanto, a acuracia destes modelos é altamente
dependente da espécie e da faixa espectral analisada (Todorovi¢ et al., 2015),
fazendo com que seja necessario a calibracao para diferentes espécies. O potencial
do uso do NIR para MMT como ferramenta de controle de qualidade ainda precisa
ser testado em diferentes espécies e propriedades (Esteves e Pereira, 2008).

Pode-se observar que embora existam diferentes métodos relatados na literatura,
ha poucas comparacdes sobre a eficiéncia entre os métodos. Nasir et al. (2019)
compararam a espectroscopia NIR com as técnicas de colorimetria e stress wave
para classificacdo e predicdo de propriedades da madeira de Tsuga heterophylla
modificada termicamente a 170 °C, 212 °C e 230 °C. Os autores observaram que
todos os trés métodos sdo promissores para classificacdo de MMT, entretanto ndo
conseguiram predizer com qualidade a densidade e as propriedades mecéanicas do

material.

A grande variedade de espécies e processos utilizados no mundo torna dificil a
comparacao entre os resultados na literatura. Para selecdo do método NDE mais
adequado para classificacdo e predi¢do de propriedades de MMT € preciso testar e

comparar a eficiéncia entre estes métodos para 0 mesmo material e nas mesmas
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condi¢cBes do processo. Além disso, ndo ha na literatura trabalhos utilizando o NIR
com madeiras tropicais nativas brasileiras modificadas termicamente. A
heterogeneidade de idade, sitio, propor¢cbes de tecidos e mesmo de espécies
comercializadas sob mesmo nome comum podem afetar de forma significativa a
eficiéncia dos testes de controle de qualidade quando comparado a madeira

plantada.

O objetivo geral deste trabalho foi avaliar a eficiéncia de diferentes métodos néo-
destrutivos na classificagdo e predicdo das propriedades da madeira de tauari
(Couratari spp.) modificada termicamente.

No primeiro capitulo, investigamos o efeito de diferentes niveis de modificacao
térmica (160 °C a 210 °C) nas propriedades fisicas, mecanicas e colorimétricas da
MMT de tauari. Também foi investigado se os ganhos em hidrofobicidade da MMT

de tauari sdo reversiveis quando a madeira é exposta a diferentes ciclos de

secagem-saturacao.

No segundo capitulo, avaliamos a eficiéncia do uso do sinal derivado do ensaio
de endentacdo dindmica associado a diferentes tipos e arquiteturas de redes neurais
para predicao de propriedades fisicas e mecéanicas da madeira e classificacdo de

temperaturas de modificacdo térmica em diferentes intervalos.

No terceiro capitulo, utilizamos a espectroscopia no infravermelho proximo (NIRS)
para caracterizar a MMT de tauari em diferentes temperaturas de modificacédo, e
comparamos a acuracia de modelos de redes neurais artificias com base nos
espectros NIR frente a outros métodos ndo destrutivos (perda de massa,
colorimetria, ultrassom e endentacdo dinamica) para predicdo de propriedades

fisicas e mecanicas e para classificacdo de tratamentos.
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CAPITULO 1

EFEITO DA MODIFICAQIAO TERMICA NAS PROPRIEDADES FISICAS,
MECANICAS E COLORIMETRICAS DA MADEIRA DE TAUARI (Couratari spp.)

RESUMO

Neste estudo foram avaliados os efeitos da modificacdo térmica entre 160 °C e 210
°C nas propriedades da madeira de tauari. Pecas radiais de 50x50x600mms3
extraidas de dez toras de tauari (Couratari spp., Lecythidaceae, Dicotiledbnea)
oriundas de florestas nativas sob manejo florestal localizadas na regido oeste do
estado do Para foram modificadas termicamente. A temperatura influencia a madeira
de tauari em quatro faixas distintas, sendo que até 170 °C ocorrem mudancas na
umidade de equilibrio, nos coeficientes de inchamento e na luminosidade. Até 200
°C acentuam-se as mudancas anteriores, com ganhos em estabilidade dimensional
e higroscopicidade e a madeira torna-se mais escura. Acima de 200 °C acentuam-se
ainda mais as mudancas anteriores, sobretudo a perda de massa e umidade de
equilibrio, e séo verificadas quedas consistentes de resisténcia a flexdo (MOR),
densidade e dureza. Os resultados encontrados mostraram que a modificacéo
térmica € um processo adequado para melhoria das caracteristicas higroscopicas da
madeira de tauari e de suas caracteristicas mecéanicas e colorimétricas até 200 °C.

Palavras-chave: Madeira modificada termicamente. CIELab. dureza Janka.
densidade bésica. relagdes agua-madeira
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Effect of thermal modification on the physical, mechanical, and colourimetric
properties of tauari wood (Couratari spp.)

ABSTRACT

The effects of thermal modification with a wide temperature range (160 °C to 210 °C)
on the physical, mechanical, and colourimetric properties of tauari, a native Brazilian
wood, were investigated. We extracted wood samples with 50x50x600mms3
dimension from ten logs of tauari (Couratari spp., Lecythidaceae, hardwood) cut from
native forests under forest management in the western region of the state of Para,
Brazil. The temperature influences the tauari wood in three distinct ranges, with
changes in the equilibrium humidity, swelling coefficients and luminosity up to 170 °
C. Up to 200 ° C the previous modifications are accentuated, promoting gains in
dimensional stability, hygroscopicity and turns wood darker. Above 200 °C, the
process highlighted the changes, especially the mass loss and equilibrium moisture
content, and consistent decreases in bending strength (MOR), hardness and density.
The results show that thermal modification is a process adequate to improve the
hygroscopic characteristics of tauari wood and its mechanical and colourimetric
properties up to 200 °C.

Keywords: Thermally modified wood. CIELab. Janka hardness. basic density. water-
wood interaction
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1.1 INTRODUCAO

O aumento da demanda por madeira tropical nativa da Amazonia ao longo dos
anos resultou em declinio na disponibilidade de madeiras tradicionais. Na ultima
década, o setor florestal amazénico vem tentando introduzir novas espécies,
preteridas até entdo sobretudo pelo menor potencial tecnolégico. Uma das barreiras
a aceitacdo de madeiras ndo tradicionais pelo mercado consumidor estd na menor
gualidade, principalmente em termos de durabilidade e estabilidade dimensional
(Okino et al., 2015). Incluem-se como néo tradicionais as “madeiras brancas”, assim
conhecidas devido a coloracdo mais clara do seu lenho. Madeiras deste grupo tém
grande abundéancia na floresta amazé6nica, mas s&o associadas a baixa durabilidade
natural.

O tauari (Couratari spp.), pertencente a familia das Lecythidaceae e conhecida
também como imbirema ou estopeiro, € uma das “novas” madeiras que vem
ganhando mercado. Embora abundante na floresta amazonica, até o final da década
de 1990 ndo era utilizada pelas industrias locais em funcdo da sua baixa
durabilidade e de sua cor branco-amarelada (IBAMA, 1997). Dentro do grupo
comercial “tauari” o género Couratari € o mais representativo, contando com 9
espécies, sendo as mais comercializadas: Couratari guianensis, Couratari
oblongifolia e Couratari stellata.

O desenvolvimento de pesquisas que busquem solugdes tecnoldgicas para
melhoria das caracteristicas das “novas” madeiras, pode aumentar a vida util do
produto, otimizar seu uso e diversificar as opcdes de espécie manejadas. Uma das
alternativas tecnolégicas de grande interesse nos ultimos anos € o processo de
modificacdo térmica da madeira. A madeira modificada termicamente (MMT) é
produto de um processo de pirélise parcial em temperaturas entre 160 °C e 260 °C,
com alteracbes na composicdo quimica da sua parede celular em funcdo da
degradacéao de seus polimeros (Esteves & Pereira, 2009; Severo et al., 2016). Estas
modificacdes alteram a cor da madeira, aumentam a estabilidade dimensional,
reduzem a higroscopicidade e aumentam a resisténcia ao ataque microbiol6gico
(Yildiz et al., 2006). O efeito positivo do processo sobre a durabilidade biologica da
madeira € bem estabelecido na literatura (Brito et al., 2019; Calonego et al., 2010),
assim como os efeitos sobre a mudan¢ca na composicdo quimica (Batista et al.,
2016; Calonego et al., 2016; Esteves & Pereira, 2009; Srinivas & Pandey, 2012).
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Entretanto, dependendo da espécie utilizada e da severidade da modificacdo, pode
haver reducdo nas propriedades de resisténcia e aparecimento de microfissuras
(Hill, 2006). Os mecanismos de modificagdo em madeiras de folhosas nativas e 0s
efeitos nas suas propriedades de resisténcia da madeira ainda nao estédo
completamente esclarecidos.

O objetivo deste estudo foi avaliar os efeitos da modificacdo térmica com grande
intervalo de temperaturas (160 °C a 210 °C) nas propriedades fisicas, mecéanicas e

na cor da madeira de tauari.

1.2 MATERIAL E METODOS

Na Figura 1 consta o fluxograma de atividades realizadas no programa
experimental, desde a coleta do material, desdobro e modificacdo térmica dos
caibros — seis temperaturas finais (160 °C, 170 °C, 180 °C, 190 °C, 200 °C e 210 °C)
— até o ensaio de corpos de prova, para avaliacdo das propriedades fisicas,

mecanicas e colorimétricas da madeira (Tabela 1).

Figura 1 - Fluxograma das atividades realizadas no programa experimental

Material Métodos
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Tabela 1 - Dados gerais dos ensaios fisicos, mecanicos e colorimétricos

. Dimensdes Propriedade A
Ensaios n . Referéncia
(mm?3) avaliada
Compressdo paralela . 14,150 10 feo € Eco

as fibras (MPa)

Mecanicos  payag estatica (MPa) 20x20x460 40 MORe — ABNT (1997)

MOE
Dureza Janka (MPa) 50x50x150 10 fut, frr € fun
Wentzel et al.
0,
Perda de massa (%) 50x50x600 20 PM (2019)
. %0, e
Densidade (kg.m?)  20x20x70 40 posé, P
p21/65 ABNT (1997)
: — 5
Fisicos Higroscopicidade (%) 20x20x20 10 O(LtJ Efl/g\i
. 20x20x20 10 EAL at/ar Pfriem et al.
Estabilidade (2012); Tiryaki
dimensional (%)  20x20x70 Bt, Br, Bv, 1Y
40 EAC pygr  ©tal (2016)
* * * 4 _ &
Colorimetria Cor 50x50x150 10 L*, a%, b Gonzalez-Pefia

E*, C* h* & Hale (2009)
Nota: Dimensdo maior no sentido longitudinal; n: nimero de corpos de prova por tratamento; fco € Eco:
resisténcia e modulo de elasticidade na compressédo paralela as fibras, respectivamente; MOR e
MOE: resisténcia e mddulo de elasticidade na flexao estatica, respectivamente; PM: perda de massa,;
fut, for € fun: dureza Janka tangencial, radial e normal as fibras, respectivamente; po%, po € pP2ues:
densidade anidra, basica e a umidade de equilibrio, respectivamente; at, ar, av, EAl : inchamento
tangencial, radial, volumétrico e eficiéncia anti-inchamento, respectivamente; Bt, pr, Bv, EAC:
contracao tangencial, radial, volumétrica, eficiéncia anti-contracdo, respectivamente; at/ar: razdo entre
contracdo tangencial e radia; Bt/Br: razdo entre contragdo tangencial e radial; L*, a*, b*, E*, C*, h*: L *
= luminosidade; eixo vermelho para verde (+ a = mais vermelho, -a = mais verde), eixo amarelo para
azul (+ b = amarelo, -b = azul), cor, saturacéo e tonalidade, respectivamente.

1.2.1 Coleta e preparo do material experimental

Foram utilizadas dez toras de tauari (Couratari spp., Lecythidaceae,
Dicotiledbnea) de florestas nativas sob manejo florestal e certificacdo FSC
localizadas na regido oeste do estado do Para, Brasil e doadas pela empresa
Tramontina S.A (Figura 1A). De cada tora de trés metros (base da arvore, Figura
1B), uma prancha radial central livre de defeitos com 600mm de espessura foi
extraida (Figura 1C) e seca em estufa a 10% de umidade (Figura 1D), utilizando
programa de secagem convencional da empresa. As pranchas foram seccionadas
em caibros de 50x50x600mm e condicionadas a 21°C e 65% de umidade relativa por
seis meses (Figura 1E). A umidade dos caibros antes da modificacao térmica era de
8% a 10%. Tiveram seus topos selados com adesivo polimérico de silicone vermelho
(Tekbond, Brasil), resistente até cerca de 300 °C, para evitar influéncia da
transferéncia de calor nesta direcdo durante o processo. Os caibros foram divididos
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aleatoriamente em sete grupos, sendo um grupo controle e outros seis designados

conforme as temperaturas finais do processo.

1.2.2 Métodos

1.2.2.1 Modificacao térmica e plano experimental

Os caibros foram modificados termicamente em estufa elétrica laboratorial de alta
temperatura de 1m3 (Fanem, modelo 315 SE, S&o Paulo) a pressdo atmosférica via
irradiacdo de ar quente, com aquecimento em duas etapas: (i) secagem a 100 °C
por 24h sendo, nessa condi¢do, pesados (0,01g) e (i) modificacdo térmica com
aquecimento de 100 °C até as temperaturas finais de modificacdo a uma taxa de 1,3
°C.min, de acordo com Severo & Calonego (2011). As temperaturas finais de 160
°C, 170 °C, 180 °C, 190 °C, 200 °C e 210 °C foram mantidas por 2,5 horas e, em
seguida, a estufa foi desligada, ocorrendo o resfriamento até 40 °C. Nessa condi¢céo
foram novamente pesadas (Figura 1G).

Depois de modificados termicamente, os caibros foram condicionados novamente
em camara climética a 21 °C e 65% de umidade relativa, até a producdo dos corpos
de prova dos ensaios (Figura 1H).

O plano experimental consistiu em sete tratamentos, sendo um controle e seis
temperaturas de modificacdo térmica. As propriedades avaliadas e o numero de

repeticdes estao ilustrados na Tabela 1.
1.2.2.2 Avaliacao das propriedades fisicas

Os ensaios fisicos foram realizados no Laboratorio de Secagem e Preservagao
de Madeiras do Departamento de Ciéncia Florestal da Faculdade de Ciéncias
Agrondmicas — UNESP - Botucatu, atendendo-se no geral as prescricbes das
normas indicadas na Tabela 1.

Perda de massa e densidade

A perda de massa (PM) foi avaliada nos caibros modificados termicamente
(Eq.1).
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PM (%) _ (massa seca— massa ap6s modificacio) «100 (1)

massa seca

A densidade anidra (po), densidade a umidade de equilibrio (pz16s) € a densidade
basica (pp) foram determinadas em corpos de prova condicionados inicialmente a
21°C e 65% de umidade relativa (UR), conforme Eq.2, Eq.3 e Eq. 4.

massa seca em estufa (kg) (2)

Poss (kg. m?) =

volume seco em estufa (m3)

3y _ massa 21°C/65%UR (kg)
P21/55(kg- m”) = volume a 21°C/65%UR (m3) (3)

__ massa seca em estufa (kg) (4)

3
pb(kg' m ) " volume Re—saturado (m3)
Umidade de equilibrio da madeira (UE21/65)

Os corpos de prova foram secos em estufa (103 + 2°C), pesados e
acondicionados até massa constante e a UE2us foi calculada pela Eq.5.

) __massa 21°C/65%UR (g)— massa seca (g)

UEz1/65 (% *100 (5)

massa seca (g)

Higroscopicidade e Estabilidade Dimensional

Para determinacéo do inchamento, os corpos de prova foram secos em estufa e
submersos em agua destilada a 20 °C por 24h. As dimensdes foram medidas antes
e depois da imersdo em agua. Por fim, foram secos em estufa a 40 °C por 24h e a

103+2 °C por mais 24h (para evitar a ocorréncia de rachaduras nos corpos de prova,
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devido aos gradientes de umidade-temperatura), e suas dimensdes foram
determinadas. Trés ciclos destes de secagem-saturacdo foram realizados em cada
corpo de prova para avaliar se a melhoria da higroscopicidade devido a modificagédo
térmica é reversivel.

Foram calculados as médias de inchamento linear e volumétrico (Eq. 6), a
eficiéncia anti-inchamento - EAI (Eqg. 7), a absorcdo de agua (Eq. 8), a taxa de
absorcado de agua entre ciclos (Eq. 9) e razdo entre o inchamento tangencial e radial
— at/ar (Eg. 10).

S—Sq

a (%) = —* x 100 (6)
EAly, = “C;C‘"h x 100 ()
aa, = ms%:ms x 100 (8)
CAAy, = % 9)
ot far = Inchamento Tangencial (10)

Inchamento Radial

onde a é o inchamento (%); s é a dimenséao tangencial, radial ou volumétrica do corpo de prova apés
24h de imersdo (mm ou mm?3), e sq é a dimensdo do corpo de prova na condicdo seca em estufa; EAI
€ a eficiéncia anti-inchamento (%); ac e an séo as médias de inchamento dos corpos de prova controle
e modificadas termicamente (%), respectivamente; aac é a taxa de absor¢do de agua no ciclo (%),
Msat € Ms S0 a massa na condi¢do satura e seca em estufa, respectivamente; CAA é a taxa de
absorcdo de &gua (%); aas e aaic sdo as médias de absorcdo de agua no 3° e 1° ciclo,

respectivamente; at/ar é a razéo entre o inchamento tangencial e o radial.

Para determinacdo das médias de retracBes lineares e volumétrica (%), foram
utilizados os mesmo corpos-de-prova da determinacdo da densidade da madeira,

utilizando-se os volumes apds re-saturacao e o volume apos secagem em estufa. As
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retracdes, a eficiéncia anti-contracdo (EAC, %) e a razdo entre a contracdo
tangencial e radial (Bt/Br) foram calculadas de maneira semelhante ao processo de

inchamento.

1.2.2.3 Avaliacao das propriedades mecanicas

Os ensaios mecanicos foram realizados no Laboratério de Ensaios de Materiais
do Departamento de Engenharia Rural e Socioeconomia da Faculdade de Ciéncias
Agronbmicas — UNESP - Botucatu, atendendo-se no geral as prescricbes das
normas indicadas no Tabela 1. Foi utillizada maquina universal de ensaio
eletromecanica (EMIC DL30000, 300kN, Curitiba, Brasil). A resisténcia foi
determinada, no geral, com carregamento monotdnico crescente a uma taxa em
torno de 10 MPa.mint. Todos os corpos de prova estavam condicionados a 21 °C e

65% de umidade relativa.

Compressao paralela as fibras

Foram determinadas a resisténcia a compressao paralela as fibras (fco, MPa) e o
modulo de elasticidade a compressao paralela (Eco, MPa).

A resisténcia caracteristica a compressao paralela (fcox, MPa) do controle e de
cada uma das temperaturas de modificacdo térmica foi estimada de acordo com o
detalhado em Eufrade Junior et al. (2015) para, com base na média calculada,
enquadrar o lote nas classes de resisténcia especificadas pela NBR 7190 (ABNT,
1997) — C20, C30, C40 e C60.

Flexao estatica

Foram determinados o modulo de ruptura (MOR, MPa) e o mddulo de
elasticidade (MOE, MPa) na flexdo estatica no plano longitudinal/radial dos corpos
de prova. A resisténcia caracteristica a flexdo (fwk) de cada um dos tratamentos
(controle e temperaturas) foi avaliada de maneira semelhante ao ja descrito para 0s

ensaios de compressao.
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Dureza Janka

As médias de dureza Janka tangencial (fri) e radial (far) do controle e dos corpos
de prova modificados termicamente foram determinados por penetracdo parcial (até
o raio) de esfera de aco com 1cm? de diametro no periodo de pelo menos 1 minuto.
A média entre as durezas tangencial e radial em cada corpo de prova foi aqui

denominada de dureza normal as fibras (fun).
1.2.2.4 Avaliacao dos parametros colorimétricos

Os ensaios de colorimetria foram realizados pelo método CIELAB 1976,
utilizando-se espectrofotdmetro de cor portatil BYK (Gardner GmbH, modelo CD
6834). As medicdes foram feitas com fonte de luz D65 e um angulo de observador
de 10°. Os parametros colorimétricos (Tabela 1) de cada corpo de prova foram
calculados como a média de trés pontos diferentes na face radial lixada com gré 120
(3M™ 326U Gold) por 60 segundos (Figura 2).

Figura 2 - Esquema para aquisicao de parametros colorimétricos: (a) pontos de
medicéao e (b) posicionamento do espectrofotbmetro no corpo de prova

AR eyt P

1 Foto: Fernando Andrad

Para obter os nomes das cores, os valores de L*a*b* foram convertidos em
cédigo HEX (https://www.nixsensor.com/free-color-converter), que € usado para

definir as cores exibidas em monitores e telas.

1.2.3 Anadlise de dados
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Os resultados, agrupados por tratamento e por propriedade avaliada, foram
testados quanto a normalidade da distribuicdo de probabilidades dos residuos
(Shapiro-Wilk, p> 0,05) e quanto a homogeneidade de variancias (Fligner, p> 0,05).
Quando necessério, os dados foram normalizados pela transformacdo Box-Cox.
Caso contrario, o teste ndo paramétrico de Kruskal-Wallis foi realizado e o teste de
Dunnett foi utilizado como teste ndo paramétrico de multiplas comparacfes entre
cada um dos tratamentos. Para dados normais, comparac¢des multiplas de todos os
parametros foram primeiro submetidas a analise de variancia (ANOVA), e diferencas
significativas entre as médias do controle e que receberam modificacdo térmica
foram determinadas usando o teste de Tukey (p <0,05). Para dados normais, a
média foi usada como medida de tendéncia central, enquanto para 0S nao
paramétricos usamos a mediana. Neste estudo, outliers (valores extremos) foram

identificados pelo teste de Grubbs e removidos individualmente.

1.3 RESULTADOS E DISCUSSAO

1.3.1 Perda de massa e densidade

Detectamos aumento exponencial na perda de massa (PM) conforme a
temperatura de modificacdo térmica variou de 160 °C para 210 °C (Tabela 2,
Figura 3). A PM variou de 2.98% (160 °C) a 6.71% (210 °C), sendo possivel
identificar quatro grupos distintos, sendo grupo 1 (160 °C - 170 °C); grupo 2 (180 °C
- 190 °C), grupo 3 (200 °C) e grupo 4 (210 °C).

A perda de massa é indicadora da degradacdo dos componentes da madeira e
esta relacionada a diversas propriedades do produto (Esteves & Pereira, 2009).
Desta forma, classificamos a modificacdo térmica da madeira de tauari na presenca
de ar em quatro fases distintas. Entre 160 °C e 170 °C temos uma modificacéo
suave. A PM neste intervalo é resultante da vaporizacéo de extrativos volateis e da
agua residual adsorvida nas fibras da madeira (Stamm, 1956). Nesta fase ndo ha
degradacdo significativa dos componentes poliméricos da madeira e sim uma
reordenamento dentro da parede celular (Biziks et al., 2015). Entre 180 °C e 190 °C,
temos uma modificagdo moderada com degradacdo de carboidratos e reacdes de
desacetilacdo das hemiceluloses (Bachle et al., 2010). A celulose tende a ter maior

resisténcia a degradagdo térmica devido a sua cristalinidade (Esteves &
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Pereira, 2009). Em 200 °C a modificacdo térmica € moderadamente intensa. A
degradacdo das hemiceluloses e, consequentemente, a perda de massa € maior
nesta desta temperatura. Ocorre clivagem dos grupos acetilas das hemiceluloses
(desacetilacdo) e aumento da concentracdo de acido acético. Este meio combinado
com a presenca de &gua e coprodutos da modificacdo térmica (furfural,
hidroximetilfurfural e metanol, p.e.) catalisam a degradacao das hemiceluloses e das
zonas amorfas da celulose da madeira e diminuem seu grau de polimerizacao,
acarretando em uma fase de modificagéo intensa a 210 °C (Kollmann & Fengel,
1965; Nuopponen et al., 2004; Sivonen et al., 2002).

O aumento da perda de massa com o0 aumento da temperatura € bem definido,
entretanto a intensidade da perda é afetada pela composicao e estrutura quimica da
madeira e varidveis do processo de modificacdo (Calonego et al., 2012; Esteves &
Pereira, 2009; Santos et al., 2014; Yang et al., 2016). Bal (2013) estudando madeira
de C. libani modificada entre 140 °C e 220 °C (A=20 °C) observou maior PM em
madeira com maior teor de extrativos e alta correlagdo negativa com o inchamento
volumétrico. Calonego (2017) observou reducdo de 7% na massa de Schizolobium
parahyba modificada a 200 °C no mesmo processo utilizado no presente estudo.

A densidade basica do controle foi de 613 kg.m, com coeficiente de variacéo de
8% (583 a 756 kg.m3). A média é semelhante a observada em outros trabalhos com
madeira de Tauari (Barauna & Oliveira, 2009; Costa et al., 2011) e esta variacao
também foi observada por Cruz et al. (2019) ao trabalharem com madeira de Tauari.

N&o detectamos interacdo entre a temperatura de modificacdo e a densidade da
madeira até 200 °C (Tabela 2). A 210 °C observou-se uma reducdo significativa de
5% e 8% na densidade anidra e na densidade a 21 °C/65%, respectivamente, em
relacdo ao controle. Nao houve efeito significativo da temperatura de modificacao
térmica sobre a densidade basica.

A diminuicdo da densidade da madeira ap0s 0 processo esta associada a
degradacdo dos componentes da madeira (principalmente hemiceluloses) em
produtos volateis que evaporam durante o modificacdo, a evaporacao de extrativos,
e a menor teor de umidade de equilibrio (Boonstra et al., 2007). Os resultados
observados para perda de massa no presente estudo mostraram que acima de 200
°C a degradacao dos componentes da parede celular comeca a ficar mais evidente e

a umidade de equilibrio tem as menores médias.
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O efeito da modificacédo térmica nas propriedades fisicas e mecanicas da madeira
depende de varios fatores, entre eles a espécie e o processo utilizado. Santos et al.
(2014) nado observaram influéncia da temperatura na densidade até 220 °C em
madeiras de Cedrelinga catenaeformis e Guarea trichilioides. Outros autores nao
observaram efeito significativo da temperatura até 240 °C na densidade aparente e
basica da madeira (Cademartori et al., 2015; Kasemsiri et al., 2012). Apesar da
temperatura influenciar a perda de massa, é preciso considerar o efeito na
higroscopicidade da madeira.

A determinacdo da densidade basica de madeiras modificadas termicamente
requer reidratacdo do corpo de prova. Como a madeira sofre degradacdo também
de componentes hidrofilicos com a modificagdo térmica, o volume saturado original
ndo serd nunca recuperado. Desta forma tanto a massa seca quanto o volume re-
saturado serdo menores, anulando o efeito do processo nesta caracteristica. A
densidade basica em MMT € importante para comparacdo com a madeira sem
tratamento, entretanto como a madeira modificada termicamente torna-se menos
higroscoépica, a determinacdo da densidade anidra € mais precisa para avaliar os
efeitos da modificacdo térmica sofre a densidade, pois desconsidera a presenca de
agua.

Zanuncio et al. (2014) observaram que o ponto de saturacdo das fibras diminuiu
com o aumento da temperatura de modificacdo para madeira de Eucalyptus grandis,
chegando a reduzir 32% a 200 °C. O mesmo ocorre para densidade aparente a
umidade de equilibrio, visto que a menor umidade de equilibrio ndo permitira
expansdo do volume ao valor teoricamente original. No caso da densidade anidra,
como o volume nédo é influenciado pela agua, ha relatos de efeito significativo e
negativo da temperatura nesta caracteristica (Tuncer & Dogu, 2018; Wentzel et al.,
2019). Entretanto, acima de 200 °C, a perda de massa € alta, contribuindo para

reducdo significativa da densidade anidra e da umidade de equilibrio.



Tabela 2 - Perda de massa e densidades da madeira de tauari por tratamento

Tratamento Descritiva Perda de Massa Densidade Variagdo Densidade basica  Variacao Densidade a Variacéo
(%) anidra (kg.m-3) % (kg.m3) % UE2wes (kg.m3) %
X 724 (62 614 (50 797 (60
Controle X (BP) (62) _ (50) i (60) ]
Man (IQR) 724 (89) 614 (72) 797 (80)
X (DP 2,98 (0,16 717 (62 615 (48 779 (63
wocc OO (0.79) ©2) 1,0 s +0,3 (63) 2,2
Man (IQR) 2,99 (0,26) a 714 (91) 615 (79) 779 (92)
X (DP 736 (56 632 (45 792 (57
170 °C X (DP) 2,96 (0,22) (56) 42,0 (45) 436 (57) 03
Man (IQR) 3,04 (0,39) a 736 (44) 632 (46) 792 (43)
X 3,35 (0,22 730 (57 633 (45 787 (54
180 oC X (DP) ( ) ( ) +079 ( ) +372 ( ) _1,2
Man (IQR) 3,44 (0,38) b 730 (55) 633 (55) 787 (47)
X (DP 727 (57 626 (43 784 (59
190 °C X (DP) 3,90 (0,17) (57) 104 (43) . (59) 16
Man (IQR)  3,93(0,32) b 727 (59) 626 (50) 784 (59)
% (DP 5,13 (0,20 728 (64 634 (48 777 (63
200°c < OP) (0.20) (64) +0,5 (48) +33 (63) 2,6
Mdan (IQR) 5,11 (0,39) ¢ 728 (94) 634 (64) 777 (88)
X (DP 685 (74) ** 627 (61 732 (72) **
P06 X (DP) 6,71 (0,13) (74) ) (61) 21 (72) 8.1
Man (IQR) 6,72 (0,21) d 685 (130) 627 (101) 732 (120)
F = 144,21 ** H = 18,54 ** H=6,38"s H = 30,19**
p<0,001 p<0,05 p=0,14 p<0,001

Nota: X € a média aritmética; Man é a mediana; IQR é a amplitude interquartil; DP é o desvio-padrdo; Kruskal-Wallis (H);

** Significativo a p<0,05; " nado diferem estatisticamente;

médias que ndo compartilham uma letra sdo significativamente diferentes pelo teste Tukey com 95% de probabilidade
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Figura 3 - Associacao da perda de massa (%) da madeira de tauari com a
temperatura de modificac&o térmica
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1.3.2 Higroscopicidade e estabilidade dimensional

Os efeitos da temperatura de modificacdo térmica na umidade de equilibrio
(UE2ues) € NnO inchamento da madeira de Tauari sédo apresentados na Tabela 3. A
UE216s da madeira diminuiu de 11,38% (controle) para 5,12% (210 °C). Observou-se
uma reducéo crescente, de 31,4% a 160 °C para 55% a 210 °C (Figura 4).

Resultados semelhantes foram observados por outros autores (Altgen et al.,
2016; Brito et al., 2018; Calonego et al., 2016; Chaouch et al., 2013; Wentzel et al.,
2019).



Tabela 3 — Umidade de equilibrio, inchamentos volumétrico e linear e fator anisotropico da madeira de tauari por

tratamento
Umidade de Equilibrio & Inchamento (%) atlor
Tratamento 2+ “C €65% UR g%)~ Tangencial Radial Volumétrico

Média Vag;‘)‘)?ao Média EAI (%) Média EAI (%) Média EAI (%) Média

Controle 11,38 (0,30) a - 8,7 (0,7)a - 6,91 (0,9) a - 17,08 (1,7) a - 1,27
160°C  7,83(0,25)b 314 734(08b 157 433(1,00c 373 1262 (15 c 261 1,78
170°C  7,89(0,37)b 30,6 729(06)b 162 529(0,7)b 235 1397 (07)b 18,2 1,40
180°C  7,41(0,28)c 35,1 697 (12)b 199 518 (1,3)b 250 1325(1,9) b 22,4 1,46
190°C 7,27 (027)c 36,0 745(05)b 144 501(05)b 275 1374(0,7)b 195 1,51
200°C  651(058)d 428 62(0.8)c 287 421(1L10)c 390 11,49 2,0)c 327 1,53
210°C  512(047)e 548 405(1,00d 534 325(1,1)d 529 805(22)d 529 1,34

F=2,20m
- *% —_ *% —_ *% —_ *% 1
F =955,2 F =30,79 F=13,69 F =28,50 p=0,054

Nota: EAIl - Eficiéncia anti-inchamento; Desvios-padrao entre parénteses. ANOVA (F); ** Significativo em p <0,001; "s Nao diferem estatisticamente;

médias que ndo compartilham uma letra sao significativamente diferentes pelo teste Tukey
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A modificacdo térmica causa diminuicdo significativa na UEzues ja ha fase mais
suave (160 °C e 170 °C). A reducao dos grupos hidroxilas livres e o aumento da
cristalinidade da celulose restringe a absorcdo de agua dentro da parede celular
(Esteves & Pereira, 2009). Entre 180 °C e 190 °C ndo h&d mudanca da UEzes em
funcdo de, neste intervalo de temperatura, as hemiceluloses sofrerem mais
alteracdes na sua estrutura quimica do que degradacdo em massa (Sundqvist et al.,
2006). Windeisen et al. (2009) observaram reducgéo significativa da UE.ues Somente
acima de 180 °C com correlacdo moderada com a perda de hemiceluloses.

Na fase intensa (210 °C) de modificacdo ocorrem reacdes de clivagem nas
ligacbes no complexo da lignina e aumento da concentracdo de grupos fendlicos e
de sitios aromaticos disponiveis para reacdo. Neste estado de maior reatividade, a
lignina sofre varias reacfes de autocondensacdo e policondensacdo e ligacdes
cruzadas no complexo lignina-lignina e lignina-carboidratos (cercando as
microfibrilas de celulose), aumentando de forma relativa o seu teor na madeira,
tornando a madeira mais estavel dimensionalmente e menos higroscopica (Bekhta &
Niemz, 2003; Kamdem et al., 2002; Kollmann & Fengel, 1965; Nuopponen et al.,
2004; Repellin & Guyonnet, 2003; Sivonen et al., 2002; Viitaniemi et al., 2001).

Figura 4 - Associacdo da umidade de equilibrio - UEzies (%) com a temperatura
de modificacdo térmica
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Foi observada reducdo significativa do inchamento com o aumento da
temperatura de modificacdo térmica (Figura 5, R= -0,97). A diminuicdo no

inchamento volumétrico apos o processo pode ser explicada pela reducédo do teor de
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agua higroscopica dentro da parede celular saturada de agua (Biziks et al., 2015).
Como esperado, as mudancas dimensionais foram maiores na direcdo tangencial do
que na radial.

O comportamento dos inchamentos tangencial (Figura 6), radial (Figura 7) e
volumétrico (Figura 8) em relacédo a temperatura foram melhor ajustados por meio de
modelos de regressao polinomiais. A relacdo entre a temperatura e o inchamento foi
estatisticamente significativa em todos os modelos. Podemos observar que
conforme a modificacdo se torna mais intensa, principalmente a partir de 190 °C, o

inchamento diminui mais drasticamente.

Figura 5 - Inchamentos médios linear e volumétrico da madeira de tauari em
funcdo da modificacao térmica
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Figura 6 - Associacao do inchamento tangencial (%) com a temperatura de
modificacdo térmica
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Figura 7 - Associacao do inchamento radial (%) com atemperatura de
modificacdo térmica
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Figura 8 - Associacao do inchamento volumétrico (%) com a temperatura de
modificacdo térmica
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Todas as temperaturas de modificacdo empregadas geraram ganhos em EAI,
contudo, estes ganhos foram maiores na fase intensa de modificacdo. Em termos de
eficiéncia anti-inchamento (EAI) observou-se um ganho acima de 50% na
temperatura de 210 °C (Figura 9). Estes resultados sdo similares aos encontrados
por Cermak et al. (2016) que observaram EAI de 28,6% a 180 °C e 42,7% a 220 °C
para madeira de Pinus sylvestris L. (densidade anidra 530 kg.m3). A EAI é um indice
utilizado para quantificar a melhoria da estabilidade dimensional e representa a

diferenca entre o inchamento da madeira tratada e do controle.

Figura 9 - Eficiéncias anti-inchamento - EAI (tangencial, radial e volumétrica)

da madeira de tauari em funcdo da modificacdo térmica
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O inchamento diminuiu significativamente nas dire¢cdes tangencial e radial com o
aumento da temperatura de modificacdo térmica (Figura 10). O grupo controle
apresentou em média 8,7% de inchamento na direcdo tangencial e 6,9% na direcdo
radial. Ap6s o processo a 160 °C, esses valores diminuiram 15% e 37%,
respectivamente. A 200 °C, os valores de EAI radial reduziu 39% enquanto a EAI
tangencial diminuiu 29%. A EAI tangencial torna-se igual a EAI radial apenas a 210
°C. Korkut (2012) e Tiryaki et al. (2016) relataram resultados semelhantes para
diferentes espécies modificadas termicamente até 190 °C. Esses resultados indicam
comportamentos térmicos distintos para o0s planos tangencial e radial com
degradacdo mais intensa de componentes quimicos hidrofilicos ou maior formacéo
de compostos hidrofébicos na direcdo radial em temperaturas de até 200 °C.

Baas (1982) afirma que a parede radial possui maior propor¢cdao de lignina,
enquanto a parede tangencial possui muito mais componentes hidrofilicos. Este
autor também relatou que a lignina ocupa clivagens entre microfibrilas na direcao
radial, atuando como agente de volume e restringindo o movimento.

Nossos resultados sugerem que até 200 °C a propor¢ao de lignina na direcédo
radial aumenta, tornando os ganhos de EAI maiores. Acima de 200 °C, ambas as
direcBes apresentam proporcdes de lignina semelhantes, devido a degradacédo das

hemiceluloses, igualando os valores de EAI.

Figura 10 - Eficiéncias anti-inchamento - EAl nas direcdes tangencial e radial
em funcao de modificacéo térmica
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A modificacdo térmica reduziu de maneira significativa (23,5 a 30%) a contracéo
somente no tratamento de 210 °C (Tabela 4). Nos demais tratamentos ndo foram
observadas alteracdes significativas na contracdo. Nao foram observados também
efeitos significativos na razao at/ar de inchamento da madeira, apesar da tendéncia
de queda. Brito et al. (2006) observaram reducéao de 25% na contracdo da madeira
de Eucalyptus spp. modificada a 200 °C em estufa laboratorial. Nossos resultados
demonstram que para madeira de tauari a modificagdo térmica aumenta a eficiéncia
anti-inchamento ja na fase suave de modificacdo (<170 °C), enquanto a eficiéncia
anti-contracdo s6 aumenta com o tratamento mais intenso (210 °C). Em termos
praticos, a madeira modificada termicamente estara mais sujeita a processos de
inchamento do que contracdo em funcdo da sua baixa umidade de equilibrio e uso
preferencial como produto exposto a intempéries. Estes resultados sao importantes
para produzir pecas menos higroscopicas mesmo com uso de baixas temperaturas

de modificacéo.
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Tabela 4 - Contracdes volumétrica e linear e coeficiente anisotrépico da madeira de tauari por tratamento

Contracdo da condi¢éo saturada para seca (%)

Tratamento  Descritiva o ooncial  EAC (%) Radial  EAC (%) Volumétrica  EAC (%) BUBr
contole () 5009 : cewe 19409 : 14102
woc OOk Bs0e L edn 55 iae@s 30 140 03
moe o Com  saon 34 es@n B9 Laas 74 1309
wocc o (om 7700 38 ey 4T 1asde 02 15209
wocc ook a1ae %2 eids B 1ece 29 15109
o0 O Ten ST erde 20 a1 26 13.02)
20 (O im0 el s 0L 20 TR0
H=118,7 ** H = 62,14 ** H=096,8 **

Nota: EAC - Eficiéncia anti-contracao; X é a média aritmética; Man € a mediana; IQR é a amplitude interquartil; DP é o desvio-padrao;
Kruskal-Wallis (H); ** Significativo a p<0,05; " n&do diferem estatisticamente com 95% de probabilidade;
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Apés a exposicdo a trés ciclos consecutivos de secagem e saturacdo, O
inchamento tangencial do grupo controle diminuiu 9,4%. Para as amostras
termicamente modificadas houve alterac6es pouco expressivas no inchamento, até
4% (para mais ou para menos) a excecdo das amostras modificadas a 210 °C que
tiveram aumento do inchamento de 18,5% (Figura 11). Para contracdo radial e
volumétrica observamos alteracdes mais expressivas quase que exclusivamente no
grupo controle, que tiveram reducdes de 14,0% e 13,0%, respectivamente (Figura 12
e Figura 13).

Figura 11 - Inchamento tangencial da madeira controle e modificada
termicamente apds o 1° e 3° ciclo de secagem-saturacdo por 24h em funcao da
modificacao térmica
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Figura 12 - Inchamento radial da madeira controle e modificada termicamente
apés o 1° e 3°ciclo de secagem-saturacdo por 24h em funcdo da modificacéo
térmica
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Figura 13 - Inchamento volumétrico da madeira controle e modificada
termicamente apés o 1° e 3° ciclo de secagem-saturacao por 24h em funcao da
modificacdo térmica
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O aumento de inchamento ap0ds ciclos de secagem-saturacdo, diminuiu a
eficiéncia anti-inchamento da madeira modificada termicamente (Figura 14). A
temperatura que mais diminuiu a EAI foi a 190 °C com reducado de 80%, 59% e 71%
na EAI tangencial, radial e volumétrica, respectivamente. A madeira modificada a

180 °C registrou a 2° maior diminuigcdo de EAI, com cerca de 50% para tangencial,
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radial e volumétrica. Esta tendéncia de diminuicdo de EAIl de madeiras modificadas
termicamente com aumento do nimero de ciclos de sorcdo também foi observada
por Biziks et al. (2015).

Figura 14 - Variacdo percentual das eficiéncias anti-inchamento (EAI)
tangencial, radial e volumétrica e da taxa de absorcao de agua (CAA) da
madeira modificada termicamente entre o 1° e 0 3° ciclo de secagem-saturacao
por 24h em fungdo da modificagéo térmica
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A reducdo da propriedade hidrofébica de madeiras modificadas também foi
observada por Biziks et al. (2015) e Cermak et al. (2016). Estes autores levantaram
duas hipoteses para explicar a reducdo da EAI entre ciclos. Primeiro, durante a o
processo sdo criadas tensfes internas de secagem que sdo liberadas em
sucessivos ciclos de troca de umidade, aumentando a capacidade de absorcao de
agua. Segundo, entre ciclos ocorre a lixiviagdo de produtos secundarios da
modificacdo térmica que bloqueiam a penetracdo de moléculas de agua entre as
regides microfibrilares (microporos).

No presente estudo, ndo observamos variacao significativa na massa seca em
nenhum tratamento ou no grupo controle apds cada ciclo de secagem-saturacao.
Em contrapartida, observamos que apds o 3° ciclo de secagem-saturacdo houve
alteracdo expressiva na taxa de absor¢cédo de agua (+10%) somente nos tratamentos
com temperatura de 180 °C e 190 °C. Nas demais temperaturas, as alteracoes

foram menores que 5%.
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Estes resultados permitem concluir que a diminuicdo da estabilidade dimensional
da madeira modificada termicamente entre ciclos de absorcdo de agua nédo se da
em funcdo da lixiviagcdo de coprodutos da degradacdo térmica. A hipOtese mais
provavel € que haja um relaxamento das tensdes geradas durante a secagem da
madeira em altas temperaturas, permitindo a reentrada da agua em novos sitios de

sorcéo.

1.3.3 Propriedades Mecanicas

Resisténcia e rigidez a compressao paralela as fibras

O efeito da modificacdo térmica na resisténcia (fo)) € na rigidez (Eco) a
compressdo paralela as fibras de madeira de tauari € mostrado na Tabela 5. As
meédias de resisténcia do controle sdo semelhantes aos descritos por Araudjo (2007)
para madeiras de tauari. A modificacdo térmica entre 160 °C e 210 °C néo
influenciou significativamente a resisténcia e rigidez, embora tenha sido registrado
aumento em termos absolutos de 21,3% para resisténcia (a 170 °C) e de 23,2% para
rigidez (a 190 °C).

Tabela 5 - Resisténcia e rigidez a compressao paralela as fibras da madeira de
tauari por tratamento

Tratament feo (MPa) fok  Classe de Eco (MPa)
o Média Variagdo (MPa)  esisténcia Média Variagdo
Controle 57,1 (10,7) 42 40 (§575555) -
160°C 63,7 (7,2) 11,5% 58 40 (§f§§ i) 16,8%
170°C 69,3 (7,9) 21,3% 62 60 (18853 59) 9,8%
180°C 64,6 (11,4) 13,0% 46 40 (§§§§ ?é) 11,6%
190°C 68,6 (9,7) 20,0% 55 40 (3?11524(1) %) 23,2%
200°C 68,0 (9,4) 18,9% 62 60 (3%?:98 66) 13,1%
210°C 64,7 (17,4) 13,3% 45 40 (ifgf E;)s) 11,5%
F=1.30"ns F=1.16ns
ANOVA
p=0.27 p=0.34

Nota: fco e Eco S80 a resisténcia e a rigidez a compresséo paralela as fibras, respectivamente;
Desvios-padréo entre parénteses. ANOVA (F); " ndo diferem estatisticamente;
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Entretanto, € importante ressaltar que o efeito do processo na resisténcia a
compressao paralela as fibras também pode ser positivo ou negativo.

A modificacdo térmica aumenta as regides cristalinas na madeira (Lengowski et
al., 2013), que atuam como uma armac¢ao de suporte estrutural (Bayani et al., 2019).
Associado a isto, a reticulagdo da lignina permite novas conexdes e pontos de
ligacdo entre a celulose e as hemiceluloses degradadas termicamente (Bayani et al.,
2019; Windeisen et al., 2009). Boonstra et al. (2007) afirmam que a reticulacdo da
lignina limitaria a movimentagao perpendicular das microfibrilas de celulose (atuando
como reforco) e melhoraria a resisténcia da lamela média (por ser seu principal
componente) quando a madeira é sujeita a forcas de compressdo paralelas as
fibras. Windeisen et al. (2009) afirmaram que a formagcdo de novas ligacoes
quimicas com maior energia de ligacdo do que as ligacbes de hidrogénio clivadas e
a reaproximacdo das cadeias de celulose aumentam a rigidez da madeira até um
determinado nivel. Por fim, a diminuicdo de UEzwss associada a menor perda de
massa também pode ter um efeito positivo na resisténcia mecanica de madeiras
modificadas termicamente (Esteves & Pereira, 2009). Calonego et al. (2012)
estudando MMT de E. grandis entre 140 °C e 220 °C observaram aumento de 5% da
resisténcia até 200 °C comparado ao controle. Navickas e Albrektas (2013)
estudando MMT de Abies bornmulleriana entre 170 °C e 212°C observou aumento
da resisténcia e da rigidez na compressao paralela as fibras até 200 °C.

Os efeitos negativos do processo ocorrem quando a perda de massa é superior a
8% (Windeisen et al., 2009). Isto parece também ocorrer para 0 ensaio de
compressao, visto que a perda de massa maxima da MMT de Tauari ficou abaixo
deste valor, o que ajuda a explicar a auséncia de efeito da temperatura nas
propriedades mecéanicas na compressao paralela as fibras. Na fase intensa de
modificacdo € possivel notar uma leve tendéncia de queda tanto na rigidez quanto
na resisténcia, o que esta de acordo com o aumento na perda de massa. Podemos
inferir que em temperaturas maiores que 210 °C teriamos reducdo acentuada
também da rigidez e da resisténcia acompanhando a perda de massa. Korkut (2012)
observou reducdo da resisténcia a compressdo em Entandrophragma cylindricum
(6.9%), Terminalia superba (31.8%) e Chlorophora excelsa (12.5%) modificadas a
180 °C por 4h. Gunduz et al. (2009) estudando madeira de Pyrus elaeagnifolia

observaram reducao da resisténcia a compressao de 7% a 160 °C e 11% a 180 °C.
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Diversos fatores podem afetar o comportamento da madeira durante a
modificacao térmica, entre eles a espécie utilizada, o tempo e a temperatura (Aradjo
et al., 2016; Brunetti et al., 2007; Santos, 2000).

A diminuicdo da resisténcia mecanica da madeira modificada termicamente
observada em diversos estudos (Esteves & Pereira, 2009; Lengowski et al., 2021)
pode ndo comprometer o uso estrutural da madeira, dependendo da sua magnitude.
Essa madeira é classificada em classes de resisténcia com base na resisténcia
caracteristica a compressao paralela as fibras (Eufrade Junior et al., 2015). A classe
de resisténcia C40 observada para o controle foi a mesma relatada por Jesus et al.
(2015). N6s observamos que quando a madeira foi modificada a 170 °C, a classe de
resisténcia aumentou de C40 para C60, enquadrando estas madeiras modificadas
em usos semelhantes a madeiras tradicionalmente utilizadas na construgao civil,
como Manilkara huberi (massaranduba) e Mezilaurus itauba (itatba). Mesmo a
modificacdo térmica intensa ndo comprometeu a utilizacdo usual da madeira de
Tauari sob esforcos de compressdo. Entretanto, é extremamente importante
ressaltar que o enquadramento nas classes de resisténcia segundo a norma
brasileira se da pelo valor caracteristico da compressao paralela, e as propriedades

na flexao estatica sdo mais severamente afetadas pela modificacdo térmica.

Resisténcia a flexdo estatica

A modificacdo térmica ndo afetou o comportamento mecanico da madeira no
ensaio de flexao estéatica até 200 °C (Tabela 6). As médias de MOR e MOE da
madeira sem modificacdo sdo semelhantes aos descritos em Araudjo (2007) para
madeiras de Tauari. Observamos que de 160 °C a 180 °C, o MOR aumentou cerca
de 8%, caindo levemente cerca de 3% de 190 °C a 200 °C e tendo uma queda
significativa de 32% a 210 °C em relagéao ao grupo controle. O MOE aumentou 6% a
160 °C, 7% em 180 °C e 190 °C e 10% a 200 °C quando comparado ao controle. A
tendéncia de aumento do MOR foi observada para resisténcia caracteristica da
madeira (fwk) mas somente a 160 °C, com aumento de 15%. Entretanto, € importante
ressaltar que a partir de 190 °C o fuk comecou a diminuir, com queda de 37% no fvka
210 °C. Desta forma, observamos que as médias de resisténcia caracteristica séo

mais indicados para caracterizacdo de madeiras modificada termicamente, pois
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permite eliminar valores extremos e confere maior seguranca para tomada de

decis&o no uso deste tipo de madeira em aplicacdes estruturais.

Tabela 6 - Resisténcia e rigidez a flex&o estatica da madeira tauari por

tratamento
Resisténcia - MOR (MPa) Rigidez - MOE (MPa)
Tratamento — — fvk (MPa) - .
Média Variacado Média Variagao

Controle 122,1 (22) a 97 16552 (3364) -

160 °C 141,3 (25) a 10,5% 112 17614 (2613) 6,4%

170 °C 134,6 (32) a 5,3% 94 17755 (2433) 7.3%

180 °C 139,4 (30) a 9,0% 97 17676 (2356) 6,8%

190 °C 125,3 (34) a _270% 88 18086 (2782) 9,3%

200 °C 123,3(31) a -3,5% 85 18264 (2507) 10,3%

210 °C 86,4 (29) b _32,4% 60 16535 (3266) -0,1%

F=230ns
ANOVA F=14,87*
p=0,035

Nota: fuk é a resisténcia caracteristica na flexo estatica; Desvios-padrdo entre parénteses. ANOVA
(F); ** Significativo em p <0,001; " ndo diferem estatisticamente; médias que ndo compartilham uma
letra sdo significativamente diferentes pelo teste Tukey

O MOR na flexdo é uma das principais propriedades afetadas negativamente
pelo processo, restringindo o uso deste produto para aplicacdes estruturais (Esteves
& Pereira, 2009). Em geral, ha uma diminuicdo importante no MOR
independentemente do processo ou espécie utilizados (Repellin & Guyonnet, 2003;
Sandberg & Kutnar, 2015). Outros autores afirmar que a espécie de madeira e as
condicbes do processo utilizado podem reduzir (Esteves & Pereira, 2009) ou
aumentar o MOR (Kubojima et al., 2000).

Diversos trabalhos reportam reducgdes expressivas no MOR, da ordem de 44% a
50% para tratamentos entre 170 °C e 210 °C (Bekhta & Niemz, 2003; Calonego et
al., 2012; Johansson & Morén, 2006; Yildiz et al., 2011). Gaffa et al. (2019)
estudando madeira de carvalho-europeu (Quercus robur) modificado termicamente
entre 160 °C e 210 °C com duracdo de trés horas sob o processo ThermoWood®
utilizando atmosfera de vapor, observaram reducédo na média de MOR na flexdo de
40% a 180 °C e 49% a 210 °C.

Nossos resultados sugerem que o comportamento do MOR para madeira de
Tauari depende da intensidade da modificacdo térmico utilizada, tendo diminuicédo

significativa somente em temperaturas mais severas (acima de 200 °C). Estes
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resultados indicam que a madeira nativa de Tauari apresentou maior resisténcia a
degradacéao térmica que outros materiais ja estudados na literatura.

A diminuicdo da resisténcia e da rigidez da madeira modificada termicamente
pode ser ocasionada pela (i) degradacdo da celulose amorfa, que € a principal
responsavel pela resisténcia a tracdo da madeira (Boonstra et al., 2007); (i)
diminuicao do teor de xiloses e quebra da matriz lignina-hemiceluloses que reforcam
as microfibrilas, comprometendo a capacidade de compartihamento de carga
(Windeisen et al., 2009; Yildiz et al., 2006) e (iii) aumento da fragilidade da madeira
(Balkis et al., 2013). Boonstra et al. (2007), no entanto, ndo observaram degradacao
da celulose e da lignina mesmo apds a madeira perder 40% do MOR, e ressaltaram
gue ainda ndo esta claro como a degradacdo das hemiceluloses atua nas tensfes
primérias de tracdo, compresséao e cisalhamento quando a madeira est4 sob esfor¢o
de flexao.

J4 o aumento do MOR e do MOE pode ser atribuido a (i) menor umidade de
equilibrio, (ii) aumento da rigidez em torno das microfibrilas em funcao da reticulacao
da lignina; (iii) formacao de ligagBes quimicas com maior energia do que as ligacdes
OH e (iv) aumento da cristalinidade da madeira (Esteves et al., 2007; Kubojima et
al., 1998; Windeisen et al., 2009). Estas condi¢cdes atenuariam a degradacédo térmica
em temperaturas mais suaves (Bayani et al., 2019). Em temperaturas mais severas,
estes efeitos positivos sdo superados pela degradacdo dos componentes da
madeira (Esteves & Pereira, 2009).

O mobdulo de elasticidade € uma das propriedades mais importantes para
avaliacdo de madeira (Hein & Campos, 2009). Diversos autores relataram um
aumento nas medias de rigidez (MOE) da madeira com a aumento da temperatura
de modificacdo (Boonstra et al., 2007; Esteves et al., 2007; Modes et al., 2017).
Kacikova et al. (2013) observaram efeitos negativos da temperatura no MOE
somente acima de 220 °C. Estes autores encontraram fortes correlagdes entre MOE,
MOR, perda de massa e parametros colorimétricos. Kubojima et al. (2000)
observaram que na temperatura de 160 °C e 4h de exposi¢cdo as médias de MOE na
flexdo da madeira de Picea sitchensis aumentaram. Boonstra et al. (2007)
observaram aumento no MOE na flexdo, na resisténcia a compressao paralela e na
dureza de MMT a 165°C e 185°C.

Entretanto, acima de 200 °C, a degradacao supera a cristalizacao e as médias de

MOE comecgam a diminuir conforme o avanc¢o da degradagéo da madeira (Kubojima
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et al., 1998). Outros autores relatam que a madeira se torna mais fragil com o
aumento da intensidade do processo em funcédo da ruptura da parede celular (Bakar
et al., 2013; Kubojima et al., 2000).

Durante os ensaios de flexdo e compressdo observamos visualmente que a
madeira de Tauari modificada em temperaturas mais elevadas (> 200 °C)
apresentou falhas abruptas (ruptura fragil) em comparacdo a madeira controle, que
teve comportamento mais ductil. Phuong et al. (2007) demonstraram o efeito do
aumento da temperatura na fragilidade da madeira. Eles concluiram que a
realocacdo de lignina e a degradacdo de hemiceluloses sdo os principais fatores
responsaveis por esse aumento na fragilidade de madeiras modificadas
termicamente.

Podemos concluir que o MOE sofre um aumento até 200°C em funcao do
aumento de cristalinidade da madeira e comeca a diminuir acima de 210 °C em
funcdo da degradacdo mais intensa dos componentes da madeira, conforme

observado nos valores de perda de massa.

Dureza Janka

As médias de dureza da madeira sem modificacdo sdo semelhantes aos
descritos em Araujo (2007) para madeiras de Tauari (Tabela 7). Foram observadas
diferencas significativas na dureza Janka normal e radial em fungdo da modificagcédo
térmica somente na fase intensa. As médias de dureza tangencial foram
comparativamente menores do que na face radial dos corpos de prova em todos 0s
tratamentos avaliados. A modificacdo térmica promoveu um leve aumento da dureza
radial (160 °C, +7%) e tangencial (170 °C, +7%). A modificacdo moderada promoveu
diminuicdo média de 4.6% e 4.1% para dureza radial e tangencial, respectivamente.
Ja& acima de 180 °C a dureza normal da madeira comeca a diminuir
progressivamente, com diminuicdo maxima de 27% para dureza normal e radial e de
28% para dureza tangencial a 210 °C em relacédo a madeira controle.

O efeito da modificacdo térmica na dureza da madeira ainda é controverso e
depende da espécie e do processo utilizado. Wentzel et al. (2019) ndo observaram
efeitos da modificacao térmica até 200 °C na dureza Brinell para diferentes espécies
de Eucalyptus. Priadi & Hiziroglu (2013) observaram reducdo da dureza para

diferentes madeiras modificadas a 200 °C por 2h e conclui que a modificacao
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térmica causa danos nas paredes celulares, comprometendo a resisténcia da
madeira. Leitch (2009) observou aumento dos valores de dureza para madeira
modificadas a 200 °C pelo processo ThermoWood®. Araujo et al. (2016) estudando
efeito da modificagéo térmica entre 180 °C e 220 °C observaram redu¢do na dureza
Janka da madeira de bracatinga (Mimosa scabrella) e peroba-mica (Aspidosperma
populifolium) e aumento na madeira de cumaru (Dipteryx odorata) a 180 °C com
diminuicdo nas temperaturas superiores (>200 °C) mas sem efeito da atmosfera de
modificacao.

As propriedades mecanicas sado correlacionadas com a densidade da madeira
(Lykidis et al., 2013). A resisténcia da madeira a endentacdo estd intimamente
relacionada a camada mais superficial da madeira. A diminuicdo da dureza
observada a 210 °C pode ser atribuida & menor densidade aparente.

Ja o aumento da dureza na fase suave de modificacdo (160 °C — 170 °C) pode
ser atribuido a menor higroscopicidade da madeira e endurecimento superficial
causado pela secagem e aproximacéo das microfibrilas de celulose, que tem efeito
positivo na resisténcia (Boonstra et al., 2007).

Tabela 7 - Dureza Janka perpendicular as fibras da madeira de tauari em
diferentes temperaturas de modificacéo térmica

Dureza Dureza Dureza
Tratamento Normal Variagéo Radial Variagao Tangencial Variagado
(MPa) (MPa) (MPa)

Controle 445 (4,5) a 46,4 (9,4) ab - 42,7 (9,8) -
160 °C 45,9 (8,0) a 2,9% 49,5 (9,6) a 6,7% 42,2 (12,4) -1,2%
170 °C 45,8 (9,4) a 2,9% 46,0 (8,4) ab -0,8% 45,7 (14,4) 7,0%
180 °C 42,7 (5,6)ab  -4,2% 44,1 (12,1) ab -4,9% 41,2 (11,4) -3,5%
190 °C 42,5(8,3) ab -8,4% 44,4 (10,3) ab -4,4% 40,7 (13,1) -4, 7%
200 °C 41,1(6,6)ab -7,8% 43,4 (8,7) ab -6,6% 38,8 (10,0) -9,1%
210 °C 32,3(10,3) b  -27,5% 33,8(11,4) b -27,1% 30,7 (10,1) -28,1%

F=350* F=223* F=151"
' ' p=0,19

Nota: Desvios-padrio entre parénteses; A é a variacdo; ANOVA (F); * Significativo em p <0,05; "s
nao diferem estatisticamente: médias que ndo compartilham uma letra séo significativamente
diferentes pelo teste Tukey

1.3.4 Parametros colorimétricos

O aumento na temperatura de modificacdo térmica influenciou nos parametros

colorimétricos da madeira de Tauari (Tabela 8).
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Tabela 8 - Parametros colorimétricos da madeira de tauari modificada
termicamente

Tratamento L* a* b* E* C* h*
Controle 63,48 a 8,84 a 24,75 a 68,74 a 26,3 a 1,22 a
(3,95) (0,89) (2,48) (4,13) (2,41) (0,04)
160 °C 59,59 a 9,76 abc 26,18 a 65,86 a 27,97 a 121a
(4,77) (1,23) (2,03) (4,71) (1,99 (0,05)
170 °C 58,91 a 9,70 ab 25,01 a 64,77 a 26,84 a 1,20 a
(4,23) (0,78) (1,06) (3,91) (0,91) (0,04)
180 °C 57,42 a 9,92b 25,00 a 63,44 a 26,93 a 1,19 ab
(6,05) (0,71) (2,03) (6,11) (1,68) (0,05)
190 °C 48,31 b 10,8 ¢ 23,12 ab 54,65 bc 25,54 ab 1,13 bc
(4,72) (0,35) (2,66) (5,28) (2,47) (0,04)
200 °C 42,27 b 10,37 bc 19,48 b 47,69 ¢ 22,08 b 1,07 cd
(4,03) (0,52) (2,56) (4,70) (2,48) (0,04)
210 °C 32,46 c 8,32 a 16,7b 41,14 ¢ 19,14 b 1,02d
(3,68) (1,17) (2,54) (4,36) (2,63) (0,04)
F=131,71** F=1598* F=4160** F=123,86** F=237,74*" F= ,?*1’83

Nota: Desvios-padrdo entre parénteses. ANOVA (F). ** Significativo em p <0,001; médias que nédo

compartilham uma letra séo significativamente diferentes pelo teste Tukey

Os parametros colorimétricos mais sensiveis ao processo na amplitude de
temperaturas estudadas foram L* e E* (maiores valores de F), embora todas tenham
acusado diferencas significativas entre algumas temperaturas, eles tiveram
associacdo matematica (R? > 0,80) com a temperatura (Figura 15 e Figura 16),
indicando que podem ser usados de forma satisfatéria na classificacdo do
tratamento, mesmo para madeiras nativas e heterogéneas como o Tauari. Outros
parametros que mostraram bons ajustes foram saturacdo (C*) e o indice amarelo-

azul (b*), com coeficiente de determinacéo de 0,73 e 0,76, respectivamente.
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Figura 15 - Luminosidade (L *) em funcdo da temperatura na madeira de Tauari
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Figura 16 - Cor (E *) em funcéo da temperatura na madeira de Tauari
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O escurecimento da madeira é o efeito mais visivel da modificagcdo térmica
(Johansson & Morén, 2006) e é relatado por varios autores (Brito et al., 2018;
Cademartori et al., 2014; Gonzalez-Pena & Hale, 2009; Kacikova et al., 2013).
Quanto maior a temperatura, o tempo de modificacdo e a umidade da madeira,
maior sera o seu escurecimento (Bekhta & Niemz, 2003; Johansson & Morén, 2006).
Em geral, estas mudancas sdo um fator positivo da modificacéo térmica da madeira,

uma vez que madeiras mais escuras estdo associadas empiricamente a maior
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durabilidade natural e a melhores fatores estéticos e decorativos. Com o
escurecimento, madeiras mais claras podem ganhar aspecto de madeiras tropicais
mais tradicionais, com ganho de mercado (Esteves et al., 2008).

A mudanca de cor se deve a (i) modificagdes dos extrativos (decomposicéo,
oxidacao e dissolucéo); (ii) formacao de coprodutos coloridos e quinonas a partir da
decomposicdo das hemiceluloses e lignina; (iii) migracdo de compostos para a
superficie da madeira; e (iv) maior teor aparente de lignina apdés a modificacdo
(Esteves et al., 2008; Lengowski et al., 2018). Esteves et al. (2008) relataram ainda
forte associacédo (R2= 0,96) entre 0 escurecimento da madeira e diminuicdo do teor
de glucose na madeira e que as superficies radial e tangencial apresentam
comportamento similar de escurecimento. Observa-se pelo comportamento de L* e
E* que até 180°C a modificacdo térmica ndo altera de forma significativa a cor da
madeira. Este comportamento € semelhante ao observado para perda de massa que
até 170 °C nao foi significativa, indicando que ndo houve mudancas quimicas
significativas.

O processo de modificacao térmica escureceu de forma significativa a madeira de
Tauari acima de 190 °C, chegando a um AL= -48.5 (210 °C) (Tabela 9 e Figura 17).

Tabela 9 — Variacdes (A) percentuais nos parametros colorimétricos da
madeira de tauari modificada termicamente em relacdo a madeira
antes da modificacéo

Tratamento AL (%) Aa (%) Ab (%) AE (%) AC (%) Ah (%)
160 °C -6.1a 10.4 5.8a -4.2 a 6.3a -l1la
170 °C -7.2a 9.8 1l.1ab -5.8 a 21la -2.2a
180 °C -95a 12.2 1l.1ab -7.7 a 24a -2.8a
190 °C -239hb 22.2 -6.6 bc -205b -29b -7.7b
200 °C -33.4b 17.3 -21.3¢c -30.6 b -16.0b -119b
210 °C -48.5 ¢ -11.9 -47.7d -47.6 C -42.5c¢c -16.2c¢c

F=7267* F=6,95 F=3411** F=7208** F=2943** F=4331*

Nota: Desvios-padrdao entre parénteses. ANOVA (F). ** Significativo em p <0,001; médias que néo

compartilham uma letra séo significativamente diferentes pelo teste Tukey

As variagbes combinadas de a* e b* tornaram a madeira mais vermelha devido as
inclinacdes para o vermelho (+a*) e neutro-azul (-b*) até 200 °C. Na temperatura de
210 °C a madeira ganhou tons neutros tendendo para verde no eixo verde-vermelho
(-a*) e cor ainda mais avermelhada (+a*). A redugcéo de a* (mais verde) e de b*

(mais azul) em 210 °C fez a madeira de Tauari perder o tom amarelado natural e
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ganhar tons de vermelho caracteristicos de modificada termicamente (Cademartori
et al., 2014).

Figura 17 - Mudancas na coloracdo da madeira de Tauari in natura e
modificada termicamente. A: cores reais do controle e da madeira modificada
termicamente

160°C  170°C 180°C 190°C 200°C 210°C

Controle  160°C 170°C 180°C 190°C 200°C 210°C

Nota: B: Paleta de cores digital do controle e da madeira modificada termicamente. Controle
(HEX #B3926C); 160 °C (HEX #AA8761), 170 °C (HEX #AA8762), 180 °C (HEX #A4825D), 190
°C (HEX #8D6B4B), 200 °C (HEX #7A5D44), 210 °C (HEX #61493A).

A variagédo de AE confirmou a mudanga de cor em fungdo da temperatura e foi
significativa a partir de 190 °C, tendo variagdo a 210 °C igual ao AL, o que pode
indicar correlagao entre os dois parametros. O valor de AE indica que a madeira de
Tauari fica mais escura ap6s a modificacdo térmica, conforme esperado. De acordo
com Sundqvist (2002) uma variacdo de AE maior que 3% ja é observada pelo olho
humano. A variacdo na saturacdo (AC) foi significativamente somente acima de 200
°C e com maior valor a 210 °C, tornando a madeira mais cinza. Foi observado um
ligeiro aumento de a* em funcdo da temperatura até 200 °C, tornando a madeira
mais vermelha, retornando a cor neutra e mais escura a 210 °C. Cademartori et al.
(2014) e Jiang et al (2020) também observaram que a coordenada cromatica
vermelho-verde (a*) aumentou apds modificacdes a baixas temperaturas (até 200
°C) e diminuiu com o aumento da intensidade da modificacdo. De acordo com os
autores, o aumento de a* é resultado de reacdes de condensacdo, degradacao e
oxidacdo de componentes estruturais da madeira. J& o pardmetro b* permaneceu
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estavel até 180 °C, tendo diminuicdo significativa somente a partir de 190 °C,
deixando a cromaticidade da madeira proxima ao centro do eixo colorimétrico, mais
escuro.

A saturacao (C*) da madeira diminuiu com o0 aumento da temperatura, deixando-
a madeira mais acinzentada, com efeito significativo a partir de 190 °C. A tonalidade
(h°) da madeira também diminui pouco com o aumento da temperatura, tendo efeito
significativo a partir de 190 °C, deixando a madeira menos amarela e mais marrom.
Quanto menor o valor do angulo h, maior a diferenga da cor original da madeira
(Cademartori et al., 2014). Estes resultados sdo semelhantes aos observados por
outros autores (Brito et al., 2018; Cademartori et al., 2014; Shukla, 2019).

As mudancas na cor da madeira ap6és modificacdo térmica sao resultantes de
varias rea¢des quimicas como desidratacdo, hidrolise e oxidacdo e podem estar
associadas a variacao no teor e na estrutura de hemiceluloses e na volatilizacao de

extrativos fendlicos (Fengel & Wegener, 2003; Lengowski et al., 2018).

1.4 CONCLUSAO

O processo de modificacdo térmica teve efeito na densidade anidra e aparente
apenas a 210 °C. Efeito significativo de reducdo da higroscopicidade foi verificado
mesmo na menor temperatura testada (160 °C). De modo geral, o aumento da
temperatura resultou em reducdo progressiva da higroscopicidade, com maior
reducdo na maior temperatura avaliada (210 °C). A eficiéncia anti-inchamento em
todas as direcdes aumentou, com ganhos acima de 50% a 210 °C. Mesmo quando
exposta a contato prologado com a agua, a madeira modificada ainda foi superior a
madeira controle.

O efeito do processo foi nulo na resisténcia a compressao paralela as fibras e na
resisténcia a flexdo estatica, exceto para o MOR na maior temperatura testada
(210 °C). O efeito do processo também foi nulo na dureza Janka, exceto para as
durezas normal e radial na maior temperatura testada (210 °C). A classe de
resisténcia da madeira de Tauari ndo diminui mesmo quando modificada a 210 °C,
entretanto, observou-se um comportamento fragil da madeira modificada a 210 °C.

De modo geral, a cor da madeira foi alterada significativamente a partir de 190 °C,

escurecendo continuamente até a maior temperatura testada (210 °C).
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Com base na perda de massa e nos demais resultados, o processo adotado pode
ser considerado ameno. A resisténcia mecanica da madeira ndo foi seriamente
prejudicada, tampouco a densidade. Por outro lado, verificaram-se ganhos em
estabilidade dimensional mesmo na menor temperatura testada (160 °C). A madeira
escureceu significativamente a partir de 190 °C, indicando-se, além deste
tratamento, o tratamento a 200 °C, de modo a se obter os beneficios do processo,
porém sem prejuizos a resisténcia mecanica.

Sugere-se a realizacdo de ensaios de biodeterioracdo para a definicdo das
classes de uso da madeira modificada termicamente nos diferentes tratamentos, em

gue se espera melhores resultados a partir de 190 °C.
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CAPITULO 2

ENDENTACAO DINAMICA E REDES NEURAIS ARTIFICIAIS PARA CONTROLE
DE QUALIDADE EM MADEIRAS TERMICAMENTE MODIFICADAS

RESUMO

O objetivo deste estudo foi avaliar se parametros caracteristicos do ensaio de
endentacdo dinamica modelados por redes neurais artificiais podem predizer
propriedades fisicas e mecéanicas de MMT, a fim de classificar corretamente a
temperatura empregada no processo de modificacdo térmica. Pecas radiais de
50x50x600mm3 extraidas de dez toras de Tauari (Couratari spp., Lecythidaceae,
Dicotiledonea) oriundas de florestas nativas sob manejo florestal localizadas na
regido oeste do estado do Para foram modificadas termicamente em estufa elétrica.
As temperaturas finais de 160 °C, 170 °C, 180 °C, 190 °C, 200 °C e 210 °C foram
mantidas por 2,5 horas. A partir do sinal gerado no ensaio de endentacdo dinamica
foram analisados cinco ciclos de endentacdo, extraindo-se 119 parametros
caracteristicos. Para predicdo e classificacdo de propriedade e tratamentos, foram
utilizadas redes neurais do tipo MLP e GMDH, classificando os modelos quanto a
performance para controle de qualidade. O ensaio de endentacdo dinamica
associado a configuracdo ideal de rede neural artificial consegue predizer
corretamente o comportamento da densidade, umidade de equilibrio e perda de
massa da madeira de Tauari modificada termicamente. O método empregado
conseguiu estimar a dureza Janka com precisdo. Além disso, o sinal de endentacéo
dindmica teve ajuste moderado para o0 MOR mas né&o foi eficaz na estimativa do
MOE no ensaio de flexdo. Para classificacdo dos tratamentos, ambos os modelos
MLP e GMDH apresentam maior precisdo conforme se diminui o numero de classes
avaliadas. Os resultados deste estudo mostram o potencial de uso do sinal gerado
pelo endentador dindmico combinado com um método de aprendizado de maquina
supervisionado para o controle de qualidade — predicdo de propriedades fisico-
mecanicas e classificacdo de tratamentos - de madeira termicamente modificada,
principalmente para identificacdo de amostras fora do padrdo de qualidade pré-
estabelecido.

Palavras-chave: MOR. MOE. Densidade. RNA. GMDH. MLP
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Dynamic indentation and artificial neural networks for thermally modified wood
guality control

ABSTRACT

The potential of characteristic parameters of the dynamic indentation test modelled
by artificial neural networks to predict physical (mass loss, density, dimensional
stability and hygroscopicity) and mechanical properties (strength and stiffness in
static bending and compression, and Janka hardness tests) of MMT and correctly
classify the heat treatments used between 160 °C - 210 °C was studied. We
thermally modified Tauari (Couratari spp.) wood samples of 50x50x600mm?3 in an
electric oven in final temperatures of 160 ° C, 170 ° C, 180 ° C, 190 °C, 200 ° C and
210 ° C for 2.5 hours. We analyzed five indentation cycles from the signal generated
in the dynamic indentation test, extracting 119 characteristic parameters. For
prediction and classification of properties and treatments, MLP and GMDH neural
networks were used, classifying the models in terms of performance for quality
control. The dynamic indentation test associated with the ideal configuration of an
artificial neural network, correctly predicts the behaviour of density, equilibrium
moisture content and mass loss of thermally modified Tauari wood. The method
employed here was able to estimate Janka hardness with R? of 0.99. The dynamic
indentation sign had a fair adjustment with MOR but has low effectiveness in
estimate the MOE in the static bending test. MLP and GMDH models are more
accurate to classify treatments, as the number of classes evaluated decreases. The
results of this study show the potential use of the signal generated by the dynamic
indentation combined with a supervised machine learning method for quality control -
prediction of physical-mechanical properties and classification of treatments - of
thermally modified wood, mainly for the identification of samples outside the pre-
established quality standard.

Keywords: MOR. MOE. density. ANN. GMDH. MLP



70

2.1 INTRODUCAO

A madeira modificada termicamente (MMT) é utilizada, em geral, para a
confeccao de produtos de alto valor agregado como moveis de jardim, revestimentos
externos e decks de piscina. Ha diferentes processos de modificacdo (Esteves &
Pereira, 2009), em termos das condicdes da atmosfera de exposicdo, pressao,
temperaturas e tempos de modificacdo, sobretudo. A modificacdo térmica produz
alterac6es na composicao quimica e estrutura anatbmica da madeira, que afetam
positiva e, as vezes, negativamente seu desempenho (Esteves & Pereira, 2009). A
falta de normatizacdo e de métodos rapidos e confiaveis para atestar a qualidade de
MMT restringe o seu uso (Willems et al., 2015; Nasir et al., 2019a).

Diferentes métodos de avaliagdo ndo destrutiva (NDE) foram propostos na
literatura para caracterizacdo, classificacdo e predicdo de propriedades de MMT,
como colorimetria (Gonzalez-Pefia & Hale, 2009), ultrassom (Del Menezzi et al.,
2014), stress wave e seu sinal (Nasir et al., 2019b), ressonancia (Carvalho et al.,
2017), espectroscopia de ressonancia nuclear (NMR) (Wikberg & Maunu, 2004),
espectroscopia ESR (Altgen et al., 2012) e espectroscopia no infravermelho préximo
(NIR) (Tong & Zhang, 2016). No entanto, ainda ndo ha métodos NDE eficazes e
rapidos na estimativa de algumas caracteristicas de MMT como densidade e as
propriedades mecanicas (Nasir et al., 2019e).

A dureza apresenta correlagcéo positiva com a densidade da madeira e negativa
com a umidade e vem sendo utilizada como indicador de qualidade para aplicacbes
como pisos de madeira (Lykidis et al.,, 2013; Sydor & Pinkowski, 2020). Salca &
Hiziroglu (2014) demonstraram o efeito negativo da modificagdo térmica na dureza
da madeira. Nasir et al. (2019b) testaram o uso do sinal do método stress wave,
colorimetria e espectroscopia no visivel e no NIR e concluiram que ainda ndo ha
métodos NDE adequados para prever a densidade e a dureza da MMT.

A dureza dinamica tem sido apresentada como alternativa aos ensaios
tradicionais de dureza estatica para madeira (Assis, 2015, Assis et al., 2017). Pinto
(2015) testou o uso de parametros caracteristicos da endentagcdo promovida no
ensaio de dureza dindmica para predicdo de propriedades fisico-mecanicas da
madeira e obteve alta precisdo nas estimativas (RZmax = 0.91). Esta tecnologia
também apresentou potencial para modelagem da dureza Janka, densidade, MOR e

MOE de madeira serrada de diferentes espécies (Assis, 2020) e para predicdo da
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densidade e rigidez de carvdo vegetal e classificacdo de temperaturas de
carbonizacéo (Abreu Neto et al., 2020; Abreu Neto et al., 2018).

Os algoritmos de aprendizagem de maquinas tém sido utilizados na modelagem
de dados para predicdo de valores de saida de acordo com diferentes niveis de
variaveis, diminuindo a necessidade de novos experimentos. Conseguem estimar
muitas variaveis de forma simultanea, além de modelar a relacdo nédo linear dos
dados (Tiryaki & Hamzacebi, 2014). Quando bem treinados, estes modelos podem
substituir ensaios convencionais, diminuindo tempo e custos. A modelagem por
Redes Neurais Artificiais (RNA) vem ganhando novas aplicacdes no setor florestal. A
técnica possui uma rede altamente interconectada baseada no sistema neural
humano, onde por meio de processos computacionais simples (neurdnios) adquirem
conhecimento com a entrada de novas informacdes a rede, sendo treinadas por
meio de novos padrdes até adquirirem autonomia para estimar novos valores.
Zanuncio et al. (2017) utilizaram redes neurais artificiais (RNA) para predizer
propriedades de madeiras de Eucalyptus grandis modificadas termicamente. Estes
autores verificaram gque esta técnica é efetiva na estimativa das propriedades fisico-
mecanicas e variacdes colorimétricas, com coeficiente de correlacdo acima de 95%.

O objetivo deste estudo foi avaliar se parametros caracteristicos do ensaio de
endentacdo dindmica modelados por redes neurais artificiais podem predizer
propriedades fisicas e mecéanicas de MMT e classificar corretamente os tratamentos
térmicos empregados entre 160 °C e 210 °C.

2.2 MATERIAL E METODOS

2.2.1 Material experimental e modificagéo térmica da madeira

Dez toras de Tauari (Couratari spp., Lecythidaceae, Dicotiledbnea) foram
cortadas em pecas radiais centrais e desdobradas em amostras sem defeitos de
50mmx50mmx600mm. O processo de modificagao térmica foi conduzido em estufa
elétrica laboratorial de acordo com Severo & Calonego (2011). Consistiu
basicamente em secagem a 100 °C por 24h, modificacdo térmica com aguecimento
de 100 °C até as temperaturas finais a uma taxa de 1,3 °C mint, manutencédo da
temperatura final por 2,5 horas e resfriamento (com a estufa desligada) até 40 °C. As
temperaturas finais de tratamento utilizadas foram 160 °C, 170 °C, 180 °C, 190 °C,
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200 °C e 210 °C. Antes e ap0s os tratamentos térmicos as amostras foram pesadas
para avaliacdo da perda de massa. Posteriormente, as amostras ja resfriadas foram

acondicionadas a 21 °C e 65% de umidade relativa.

2.2.2 Ensaios fisicos e mecanicos convencionais

As amostras foram desdobradas em corpos-de-prova para os ensaios fisicos e
mecanicos que seguiram, no geral, os condicionantes apresentados na Tabela 10.

Tabela 10 - Dados gerais dos ensaios fisicos e mecanicos convencionais
realizados na madeira modificada termicamente

Ensaios Dimensdes (mm) n Propnedade
avaliada
Compresséo paralela 40x40x150 10 fco € Eco (MPa)
Mecanicos Flexao estatica 20x20x460 40 MOR € MOE
(MPa)
Dureza Janka 50x50x150 10 fur, fur € fun (MPa)
Perda de massa 50x50x600 25 Massa %
Densidade 20x20%70 40  Po Pv € pauss
- (kg.m3)
Fisicos Higroscopicidade 20x20%20 40 UE21/65%
t0(%), PBr (%),
Estabilidade dimensional 20x20x20 40 B (%) B (%)
20x20x70 BV (%), Bt/Br

Nota: dimensdes do corpo de prova= E x L x C (espessura, largura e comprimento), n € o nimero de

corpos de prova por tratamento

As propriedades fisicas avaliadas foram perda de massa (PM), umidade de
equilibrio a 21 °C e 65% de umidade relativa (UEzues), densidade anidra (pow),
densidade basica (pp) e densidade a umidade de equilibrio (p21es), contracéo
tangencial (Bt), radial (Br) e volumétrica (Bv), e razdo entre a contracéo tangencial e
radial (Bt/pr).

As propriedades mecanicas convencionais testadas foram o modulo de ruptura
(MOR) e médulo de elasticidade (MOE) na flexdo estatica, resisténcia (fco) € médulo
de elasticidade (Eco) na compressao paralela as fibras, e dureza Janka radial (frr),
tangencial (fuf) e normal (fun), sendo a dureza normal assumida como a média dos
valores das durezas nas dire¢cOes radial e tangencial. Os ensaios mecanicos foram
realizados em corpos-de-prova retirados de regides adjacentes aquelas utilizadas

para extracdo dos cp’s dos ensaios de dureza Janka, com maquina universal de
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ensaios marca EMIC, modelo DL 30000, com capacidade de 300 kN, conforme
normas da NBR 7190 (ABNT, 1997).

2.2.3 Ensaios de endentagao dinamica

Os ensaios de endentacdo dinamica foram realizados nos mesmos corpos de
prova do ensaio de dureza Janka, com durbmetro portatil automatizado para
madeiras - DPM3® (Figura 18), com caracteristicas conforme descritas por Assis et
al. (2017). O instrumento eletromecanico utiliza o mecanismo de endentagédo por
queda livre (200mm de altura) de um endentador esférico de 10mm de diametro e
massa de 1kg. Além da dureza dinamica, calculada a partir da medicdo direta da
endentacdo, o DPM3 registra o sinal de deslocamento do endentador a uma taxa de
10 kHz, permitindo avaliar os diversos ciclos de dissipacdo de energia de cada
ensaio. Conforme ilustrado na Figura 19, um ciclo do ensaio dindmico corresponde
ao periodo que compreende as suas fases de queda livre (F1), carregamento (F2),
descarregamento (F3) e movimento livre de retorno do endentador (F4) - extraindo-
se parametros caracteristicos por meio do software Wood Indentation Analyzer —
WIA (Figura 20).
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Figura 18 - Ensaio de endentacédo dinamica. (A) posicionamento do
equipamento e (B) valor de dureza obtido diretamente no painel eletrénico
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Figura 20 - Tela do WIA com o sinal de deslocamento (mm), Velocidade (m/s),
Aceleracdo (m/s?) e Forca/Deslocamento (N.mm-1)
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Foram analisados cinco ciclos de endentacado, extraindo-se 21 parametros dos
cinco primeiros ciclos (dureza dinamica, profundidade absoluta e profundidade de
endentacdo, deslocamento de recuperacdo, altura de repique e no final da
recuperacdo, tempo de endentacdo e de recuperacdo, velocidade inicial de
carregamento, forca média de carregamento e descarregamento, forca maxima de
carregamento, taxa de carregamento e descarregamento, taxa de decremento
parcial, fator de amortecimento parcial e relacdo forca-deslocamento em cinco
segmentos de endentacao), trés (03) dos quatro (04) ultimos ciclos (altura inicial de
impacto, fator e taxa de recuperacao) e mais dois (02) parametros caracteristicos do
ensaio completo (taxa de decremento total e fator de amortecimento total),
totalizando 119 parametros [(21x5)+(3x4)+2], conforme Tabela 11 e Figura 21. Em
cada corpo de prova foram realizadas trés endentacbes equidistantes entre si na
face tangencial e na face radial, utilizando-se o valor médio de cada parametro para

os calculos posteriores.



76

Tabela 11 - Parametros extraidos do sinal de endentacdo dinamico

Variavel do Ciclo(s)/ Calculos Variavel do Ciclo (s) calculos

sinal Fase sinal

Hom 1° :;1:02 59/ o = % _ 7:; gH To 1° ?:% 5 Figura 19
Nabs 1° ?:02 5 Figura 21 Op o ?:(21 > 8= %l” (:‘1_:)
hre o ?:03 5 Figura 21 Rra1 o ?:02 > Rta1 = I:—i
Ar 1 ?:02 5 - R a2 r ?:02 5 Reaz = Z_j
Arr é—g/gg - R fa3 r ?:% > Rfaz = g_:
oo vaos : Rw VB =D
Tre r ?:03 5 - R tds r ?:% 5 Rigs = g_j
205 fguazt - :

o (o] 0o (o S

Frmedc 1 ?:%5 / - Fre ? ?:%5 / Fre = ha(l))s

Frac 10 ?:02 59/ ) 5 Completo 8, = %ln (?—:)
Te o ?:% > Figura 21 bt Completo b, = —szln C%)

Nota: Hayn € a dureza dinamica (MPa), F é a forgca média resultante do impulso da endentagdo (N), D é o
diametro do endentador (mm), h é a profundidade de endentagcdo (mm), m é a massa do endentador (kg),
Av é a variagao da velocidade durante a endentagdo (ms), At é o tempo de endentagéo (s), hass € a
profundidade absoluta de endentacéo, hre € a profundidade de recuperagéo elastica, Ar € a altura de
repique, Ar € a altura de repique no final da recuperacao, Tc é o tempo de endentagéo, Tre € 0 tempo de
recuperacao, vi é a velocidade inicial de carregamento, Fmedc € a forga média de carregamento, Fmedd € a
forca média de descarregamento, Fmaxc € a forca méaxima de carregamento, T¢ é a taxa de carregamento,
To é a taxa de descarregamento, Op € a taxa de decremento parcial, Ai € a altura inicial de queda livre
(mm), s é o deslocamento (mm), sr € o deslocamento de recuperagdo (mm), n € o nimero de ciclos
analisados; b é o fator de amortecimento (kg s-1), m é a massa do endentador (kg), t € o tempo (s), So€ 0
deslocamento inicial de endentacgdo, Rri1..5 € a razéo forca-deslocamento para cada segmento ap6s dividir
0 tempo de endentacdo em 5 segmentos de tempo iguais, Fre € 0 fator de recuperacao elastica, Tre € a

taxa de recuperagéo elastica, 0 € a taxa de decremento total e b: é o fator de amortecimento total.
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Figura 21 - Exemplo de identificacdo das fases do ensaio dinamico a partir de
seus sinais de deslocamento e velocidade
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Fonte: Assis (2020, p. 52)

Pré-processamento dos parametros caracteristicos do ensaio de endentacéo

dinamica

Os pardmetros caracteristicos do ensaio de endentacdo dindmica foram
normalizados entre O e 1, para evitar a influéncia de variaveis devido a sua escala.
Optamos por trabalhar com o sinal completo de endentacdo (119 variaveis) pois, em
testes preliminares, observamos que a eliminacdo de variaveis altamente

correlacionados (R> 0.75) na construgéo dos modelos prejudicava sua qualidade.

2.2.4 Técnicas de aprendizado de maquinas

Predic&o das propriedades fisico-mecénicas



78

Para predicdo de propriedades mensuradas nos ensaios fisicos e mecanicos
convencionais foram empregadas modelos ndo lineares de redes neurais
multicamadas (MLP). Uma descricdo matemética detalhada do algoritmo usado
pode ser encontrada em Kuhn & Johnson (2013). A vantagem de empregar estes
modelos € que a forma exata da ndo linearidade ndo precisa ser conhecida
explicitamente ou especificada antes do treinamento do modelo.

A arquitetura das redes foi otimizada pela ferramenta Statistica Automated Neural
Networks (SANN) do software Statistica v13.5 com numero de neurénios variando de
1 a 50 na camada oculta, algoritmo de otimizacdo Broyden-Fletcher-Goldfarb-
Shanno (BFGS) e decaimento de peso de 0,0001 a 0,001 na camada oculta e de
saida para evitar sobre ajuste dos modelos. Para constru¢do da rede (variaveis de
entrada e variaveis resposta) foram utilizados os resultados obtidos nos seis
tratamentos térmicos mais controle com dez repeticbes cada, totalizando 70
observacbes. Para os ensaios como mais de dez observacdes, como o de flexao,
foram selecionados os valores médios de amostras gémeas aquelas do ensaio de
endentacao.

Os modelos foram comparados por meio de métricas como o coeficiente de
determinacao (R?) e raiz do erro quadratico médio (RMSE). Foram treinadas 20
redes para cada propriedade avaliada, selecionando-se o modelo com melhor
desempenho na etapa de testes (menor RMSE). A Razdo de desempenho para
desvio (RPD), que é a razdo entre o erro padrao na predi¢cao e o desvio padrao dos
valores observados, € frequentemente usado na literatura de NIR para classificacédo
de modelos, entretanto, RPD = (1-R2)%° (Minasny & McBratney, 2013). Do ponto de
vista pratico, o uso de modelos de calibragdo com RPD <2.0 ndo é recomendado
para fins agricolas ou florestais (Sandak et al., 2016). Desta forma, um R?> 0,75
(equivalente a RPD> 2) indica que o modelo se ajusta muito bem aos dados e pode
ser utilizado para controle de qualidade. Foram criadas duas categorias para
classificagdo dos modelos quanto a eficacia para controle de qualidade, sendo
triagem (0,75 < R22 0,96) e controle de qualidade (R?2 0,97). A fase de triagem é a
esséncia do controle de qualidade do processo produtivo, e consiste na verificagéo e
separacdo dos produtos em cada fase do processo produtivo. JaA o controle de
gualidade do produto é feito com base em um atributo diretamente mensuravel
dentro de limites definidos e tem como objetivo atestar a qualidade para o cliente
final (Willems et al., 2015).
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2.2.5 Classificacado das modificacdes térmicas

Para a classificacdo de madeira modificada termicamente em fungédo das
temperaturas finais de seus tratamentos foram comparadas duas técnicas de
aprendizado de maquina: redes neurais artificiais multicamadas (MLP) e método de
grupo para manipulagdo de dados (GMDH). Como variaveis de entrada foram
usados os parametros caracteristicos do sinal digital gerado pelo ensaio de
endentacdo dinamica, e a classificacdo se deu em sete categorias, sendo um nivel
de controle e seis niveis de temperatura de tratamento (160 °C, 170 °C, 180 °C, 190
°C, 200 °C e 210 °C).

A capacidade dos dois modelos (MLP e GMDH) em classificar as amostras foi
avaliada por diferentes indices obtidos a partir dos casos de verdadeiro positivo
(TP), falso positivo (FP), verdadeiro negativo (TN) e falso negativo (FN) observados
na matriz de confusdo, exemplificada na Tabela 12. A acuracia representa a
classificacdo verdadeira (Eq.1), e o erro de classificacdo o oposto (Eq.2). J& a
sensitividade (Eq.3) e a especificidade (Eq.4) representam a capacidade do modelo

em evitar FN (Erro do tipo Il) e FP (Erro do tipo I), respectivamente.

Tabela 12 - Exemplo de matriz de confusédo com trés classe e seus valores
percentuais de verdadeiro positivo (TP), falso positivo (FP),
verdadeiro negativo (TN) e falso negativo (FN)

Predito
Observado ™ EN
1 2 3
1 6 4 0 18 4
2 3 4 2 17 5
3 0 1 11 17 1
TP 6 4 11
FP 3 5 2
‘o TP+TN
Acuracia (%) = T (1)
Erro de classificacao (%) = S L — 2)
TP+TN+FP+FN

TP
TP+FN 3)

Precisao (%) =
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TN

Especificidade (%) = —— (4)

Os modelos MLP da regressédo e da classificacdo foram criados utilizando o
software Statistica v13.5®. Os modelos GMDH da classificacdo foram criados
utilizando o software GMDH shell®. Em todos os modelos de regressao e
classificagcdo, 70% dos dados foram divididos proporcionalmente nas diferentes
classes para treinar a rede e o restante foi usado para testar (validar) a precisdo do

modelo.

2.3 RESULTADOS E DISCUSSAO

2.3.1 Caracterizacao do sinal de endentacao e predicao de propriedades fisicas e

mecanicas

Os sinais de velocidade e deslocamento gerados durante o ensaio de
endentacdo dinamica (Figura 22) foram utilizados para predizer as propriedades
fisicas e mecénicas da madeira de Tauari modificada termicamente entre 160 °C e
210 °C por meio de redes neurais artificiais. Podemos observar que o numero de
ciclos tende a reduzir conforme aumenta a temperatura de modificacdo térmica, o
gue indica maiores deformacg@es plasticas no material, entretanto para o ensaio de
endentacdo dindmica o uso dos parametros a partir do sexto ciclo do ensaio néo é

relevante para a predicdo de propriedades fisicas e mecanicas (Assis, 2020).
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Figura 22 - Comparacéao de sinais de deslocamento gerados para o grupo
controle (A) e as diferentes temperaturas de modificagéo avaliadas
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Conforme podemos observar na performance dos diferentes algoritmos
(Tabela 13), a maioria das propriedades fisicas foi estimada satisfatoriamente para
controle de qualidade por meio do sinal de endentacdo dinamica. No teste, os
melhores ajustes foram registrados para a perda de massa (PM) e para a umidade
de equilibrio da madeira (UEzwes) com R2 de 0,92 e 0,89, respectivamente. Conforme
vimos no capitulo 1, tanto a UEzwss quanto a PM foram significativamente afetadas
pela modificacdo térmica, enquanto para densidade e contracbes o efeito sO foi
significativo a 210 °C. Entretanto, para as variaveis relacionadas a densidade, os
modelos MLP registraram R2> 0,75 e podem ser utilizados para triagem de produtos
com base nesta variavel. Nasir et al. (2019b), utilizando o resultado do ensaio ndo
destrutivo de ondas de tensdo (com uso do stress wave timer) associado a
modelagem neuro-fuzzy, obtiveram R? de 0,27 e RMSE de 0,49 na predicdo da
umidade de equilibrio de madeiras tratadas a 170 °C, 212°C e 230 °C. Nasir et al.
(2019a), usando a cor da madeira como caracteristica preditiva da umidade de
equilibrio, obtiveram R2 de 0,84 e RMSE de 0,20.
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Tabela 13 - Performance de diferentes algoritmos de aprendizado de maquina
para predicdo de propriedades fisicas a partir do sinal de
endentacdo dinamica em madeira de tauari modificada
termicamente

Propriedade predita Re’ge. I_\Ie_zural Trelnamento Teste Cogterole

rtificial RMSE R2 RMSE R2 qualidade

Densidade anidra (kg.m?3) MLP 119-15-1 30,87 0,68 31,16 0,79 Triagem

Densidade basica (kg.m?3) MLP 119-49-1 24,16 0,69 28,09 0,77 Triagem

Densidade UE2wes (kg.m3)  MLP 119-41-1 29,25 0,72 34,81 0,79 Triagem

Umidade de Equilibrio (%) MLP 119-50-1 0,41 0,83 0,30 0,89 Triagem
Contracao Tangencial (%) MLP 119-8-1 0,75 0,62 0,62 0,73 Nao
Contracao Radial (%) MLP 119-25-1 0,77 0,46 0,74 0,60 Nao
Contracao Volumétrica (%) MLP 119-45-1 1,42 0,50 1,12 0,60 N3o
B/Br MLP 119-10-1 0,17 0,60 0,27 0,56 N&o

Perda de massa (%) MLP 119-24-1 0,94 0,89 0,96 0,92 Triagem

Nota: RMSE é a raiz do erro quadratico médio, R2 é o coeficiente de determinagéo

Os resultados observados para a estimativa da densidade s&o superiores aos
obtidos por Gonzalez-Pend & Hale (2009) e Todorovi¢ et al. (2012) ao utilizarem
parametros colorimétricos em madeiras modificadas termicamente. Todorovi¢ et al.
(2012) e Todorovi¢ et al. (2015) observaram que a acuracia da estimativa da
densidade dependo do tipo de lenho, da espécie e da temperatura de modificacdo
térmica empregada. Nasir et al. (2019d), em estudo comparando NIR, cor e stress
wave time para predicdo de propriedades de madeiras modificadas termicamente
observaram R2 maximo de 0,40 na predi¢cdo da densidade, quando eram utilizados
0s parametros colorimétricos e modelos GMDH. Na estimativa de variaveis
relacionadas a contracdo da madeira, os modelos MLP né&o atingiram o valor
referencial aqui assumido para adog¢ao como ferramenta de triagem.

Podemos concluir que o ensaio de endentacdo dinamica associado a
configuragdo ideal de rede neural artificial consegue predizer corretamente o
comportamento da densidade, umidade de equilibrio e perda de massa da madeira
de Tauari modificada termicamente podendo ser utilizado na etapa de triagem do
controle de qualidade para estas variaveis. Este se constitui em avanco tecnolégico
significativo para este tipo de material, visto que outros autores relataram dificuldade
em encontrar uma técnica ndo destrutiva para modelar satisfatoriamente a
densidade de madeiras modificadas termicamente (Nasir et al. 2019e).

Outro desafio para o controle de qualidade de madeiras modificadas

termicamente € estimar corretamente as suas propriedades mecéanicas. Conforme é
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possivel observar na Tabela 14, o ensaio de endentacdo dinamica permite predizer
com alta precisdo a dureza normal as fibras e as durezas nas dire¢cdes tangencial e
radial, que sao propriedades bem correlacionadas com outras propriedades
mecanicas da madeira (Lykidis et al., 2013).

Tabela 14 - Performance dos algoritmos de aprendizado de maquina para
predicdo de propriedades mecéanicas a partir do sinal de
endentacdo dinamica em madeira de tauari modificada
termicamente

. . Rede Neural Treinamento Teste Controle de
Propriedade predita e .
Artificial RMSE R2 RMSE R2 qualidade?
Dureza Janka normal (MPa) MLP 119-11-1 2,74 0,94 1,04 0,99 Sim
Dureza Janka tangencial (MPa) MLP 119-20-1 2,16 0,97 1,93 0,99 Sim
Dureza Janka radial (MPa) MLP 119-2-1 5,79 0,63 2,34 0,97 Sim
MOR na flexdo (MPa) MLP 119-19-1 18,54 0,55 1551 0,73 Nao
MOE na flexao (MPa) MLP 119-8-1 1671,46 0,41 1546,72 0,42 Nao

Nota: RMSE € a raiz do erro quadratico médio, R2 é o coeficiente de determinagéo

Ha poucos estudos na literatura sobre o uso de técnicas ndo destrutivas para
estimativa da dureza de madeiras modificadas termicamente. Nasir et al. (2019d)
aplicaram NIR, cor e stress wave time associado as modelagens ANFIS e GMDH
para estimativa da dureza da madeira modificada termicamente e obtiveram R2
maximo de 0,36 e RMSE de 2,96 MPa quando do uso do stress wave timer.
Todorovi¢ et al. (2020), utilizando a cor como ferramenta preditiva da dureza Brinell
obtiveram R2 de 0,67 (cor) e 0,70 (NIR). Os resultados do presente estudo
comprovam a eficacia do durdmetro DPM3® e seu software WIA associados as
redes neurais MLP para estimativa da dureza da madeira modificada termicamente.

O sinal de endentacdo dinamica teve ajuste moderado com o MOR e néo foi
eficaz na estimativa do MOE no ensaio de flexdo. Todorovi¢ et al. (2015) utilizando a
técnica NIR obtiveram respectivamente Rz de 0,68 e 0,70 para MOR e MOE da
madeira Fagus moesiaca modificada a 170 °C, 190° e 210 °C. Todorovi¢ et al.
(2020) obtiveram R2 de 0,86 (MOR) e 0,59 (MOE) utilizando a cor, e R2 de 0,82
(MOR) e 0,69 (MOE) utilizando o NIR.

O aumento da temperatura durante a modificacéo térmica diminui as energias de
deformacéo viscoelastica da madeira (Stanzl-tschegg et al., 2009), o que pode
comprometer a capacidade preditiva do sinal gerado durante o ensaio de

endentacao. Assis (2020), estudando o sinal do mesmo equipamento de endentacdo
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dindmica para predicdo de propriedades mecanicas de madeira de diferentes
espécies e densidades sem modificacdo térmica, obteve R? 0,91 para o MOE.
Portanto, podemos inferir que modelos baseados em técnicas mais relacionadas a
mudanca quimica da madeira (p.e. NIR) fornecem modelos preditivos mais
confiaveis para estimativa do MOE de madeiras modificadas termicamente, pois
conseguem captar as mudancas quimicas que ocorreram.

Conforme mencionado anteriormente, a espécie é um fator influente na preciséo
dos modelos e a aqui estudada € uma espécie nativa altamente heterogénea. Como
0s sinais da endentacdo dinamica para geracdo dos modelos foram obtidos nos
corpos de prova de dureza e ndo nos corpos de prova de flexdo (estes tinham
dimensdes reduzidas, que inviabilizam a realizagdo do ensaio de endentacao
dindmica), esse aspecto pode ter também contribuido negativamente na construcao
dos modelos.

Por fim, cabe ressaltar que os corpos de prova de flexdo apresentavam sempre
somente uma das faces (a face tracionada ou a face comprimida) com a modificagéo
térmica, ja que eles, com secao transversal de 20mmx20mm, foram produzidos a
partir dos caibros (50mmx50mm) que receberam originalmente a modificacdo
térmica. Essa situacdo, distinta daquela de corpos de prova com ambas as faces
modificadas termicamente, dificultou ainda mais a obtencdo de um modelo mais
preciso.

Este é o primeiro trabalho com aplicacdo do sinal de endentacdo dinamica na
predicdo de propriedades de madeira modificada termicamente. Outras pesquisas
com espécies e processos distintos de modificacdo devem ser investigados para
definir o uso do endentador dindmico como um meétodo viavel para controle de

gualidade de madeiras modificadas termicamente.

2.3.2 Classificagcao de madeira modificada termicamente usando sinal de

endentacao dinamica

Na tabela 15 sdo apresentados os valores de precisdo de classificagao
(porcentagem de acertos da temperatura de modificacdo) para cada uma das
temperaturas de modificacdo térmica nas fases de treinamento e teste para os
modelos MLP e GMDH e os valores meédios de acuracia, erros totais, precisdo e

especificidade. Podemos observar que os modelos (MLP e GMDH) tiveram
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resultados semelhantes na etapa de testes. Ambos os modelos mostraram baixa
precisdo, ou seja, alta propensdo ao erro do tipo Il (aceitar falsos negativos). O
modelo GMHD classificou corretamente 100% das amostras controle, mas teve
baixo percentual de acertos entre classes de madeiras modificadas termicamente.
Ja o modelo MLP conseguiu classificar corretamente 100% das amostras tratadas a
210 °C, mas também teve baixa qualidade nas temperaturas inferiores.

Os problemas de classificacdo incorreta ndo sao inesperados. Como pudemos
observar na Capitulo 1, ndo houve diferencas significativas entre tratamentos
préximos, o que torna dificil afirmar que madeiras tratadas em temperaturas
préximas sao realmente distintas. Isso poderia causar as classificacdes de falso

positivo e falso negativo observadas nas saidas da matriz de confuséo.

Tabela 15 - Acertos na classificacdo das amostras utilizando 119 variaveis do
sinal do ensaio de endentac&o dinamica

MLP 119-11-7 GMDH

Observado —
Preciséo (%)
Treinamento
Controle 60,0 89,0
160 °C 50,0 42,9
170 °C 66,7 33,3
180 °C 33,3 57,1
190 °C 12,5 28,6
200 °C 28,6 57,1
210 °C 85,7 100,0
Acurécia geral 85,1% 88,3%
Erros totais 14,9% 11,7%
Precisdo geral 47,9% 59,2%
Especificidade 91,3% 93,2%
Teste

Controle 50,0 100,0
160 °C 16,7 0,0
170 °C 33,3 33,3
180 °C 50,0 66,7
190 °C 50,0 33,3
200 °C 66,7 33,3
210 °C 100,0 66,7
Acurécia geral 84,4% 85,0%
Erros totais 15,6% 15,0%
Precisdo geral 45,5% 47,6%

Especificidade 90,9% 91,3%
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Bachle et al. (2012) observaram que a acuracia da classificacdo depende da
temperatura, espécie e tipo de pré-processamento utilizado. Nasir et al. (2019d)
observaram que o tipo de técnica de aprendizado de maquina e as variaveis de
entrada também afetam significativamente os modelos de classificagdo. Entretanto,
nao observamos relatos sobre o efeito do intervalo entre temperaturas na qualidade
dos modelos.

Desta forma, o intervalo original de 10 °C entre temperaturas foi ampliado para 20
°C, para testar a hipotese de que tratamentos semelhantes podem confundir os
modelos de classificacdo. Na Tabela 16 podemos observar as métricas de qualidade
dos trés classificadores utilizados no presente estudo para um intervalo de 20 °C

entre tratamentos.

Tabela 16 - Acertos na classificacdo das amostras em funcéo de trés fases de
modificacdo térmica por meio do sinal do ensaio de endentacao

dinamica

MLP 119-12-4 GMDH

Observado —
Precisao (%)
Treinamento

Controle 100,0 100,0
170 °C 100,0 100,0
190 °C 100,0 85,7
210 °C 100,0 100,0
Acurécia geral 100,0% 98,2%
Erros totais 0,0% 1,8%
Precis&o 100,0% 96,4%
Especificidade 100,0% 98,8%

Teste
Controle 100,0 33,3
170 °C 33,3 33,3
190 °C 33,3 100,0
210°C 80,0 66,7
Acurécia geral 90,5% 79,2%
Erros totais 9,5% 20,8%
Precisdo 58,3% 58,3%
Especificidade 95,2% 86,1%

A acuracia, precisdo e especificidade dos dois modelos testados foram
aumentadas, e a classificacdo incorreta diminuiu, quando usados intervalos maiores
de temperatura (20 °C) entre as classes. O modelo MLP apresentou maior precisdo

na etapa de testes do modelo. Com uso do modelo MLP foi possivel identificar 100%
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das amostras nao tratadas, o que indica que o sinal de endentacéo pode ser usado
como ferramenta de controle de qualidade para separar duas classes (tratadas e
nao tratadas).

Na Tabela 17 podemos verificar que quando avaliamos a distingdo entre duas
classes - aprovado ou reprovado - utilizando-se a temperatura de 210 °C como fator
de reprovacédo, conforme discutido no capitulo 1, observamos que o modelo GMDH
consegue classificar corretamente 100% das amostras na etapa de testes do
modelo, com 100% de preciséo e especificidade.

Assis (2020) testou 0 uso do mesmo sinal de endentacdo dinamica para predicéo
da deformacdo estatica de pisos laminados e 0 uso desse parametro na
classificacdo (aprovado ou reprovado em funcdo de def. estatica de referéncia) e
observou acuracia de 90%. Entretanto, é importante destacar que a acuracia de
modelos classificatérios é dependente da espécie, do pré-processamento dos dados
e do algoritmo utilizado para modelar os dados (Béachle et al., 2012; Nasir et al.,
2019).

Tabela 17 - Classificacdo das amostras em controle, aprovado ou reprovado
(210 °C) por meio do sinal do ensaio de endentagdo dindmica

MLP 119-17-2 GMDH

Observado
Porcentagem Correta (%)
Treinamento
Aprovado 100,0 100,0
Reprovado 100,0 100,0
Acurécia geral 100,0% 100,0%
Erros totais 0,0% 0,0%
Precisdo 100,0% 100,0%
Especificidade 100,0% 100,0%
Teste

Aprovado 81,3 100,0
Reprovado 100,0 100,0
Acuracia geral 90,3% 100,0%
Erros totais 9,7% 0,0%
Preciséo 90,3% 100,0%

Especificidade 90,3% 100,0%
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2.4 CONCLUSAO

Os resultados deste estudo mostram o potencial de uso do sinal gerado pelo
endentador dindmico combinado com um método de aprendizado de maquina
supervisionado para o controle de qualidade — predicdo de propriedades fisico-
mecanicas e classificacdo de tratamentos - de madeira termicamente modificada,
principalmente para identificacdo de amostras fora do padrdo de qualidade pré-
estabelecido.

E possivel predizer a umidade de equilibrio, a densidade (basica, aparente e
anidra) e a dureza da madeira por meio do ensaio de endentacdo dinamica.

A precisédo dos modelos de classificacdo de tratamentos utilizando a técnica de
endentacdo dinamica depende do intervalo de temperatura e da técnica de
aprendizado de maquinas utilizada. Ambos os modelos MLP e GMDH apresentam
maior precisdo conforme se diminui o nUmero de classes avaliadas.

O durbmetro portétil utilizado neste estudo proporcionou um procedimento
simples e pratico para a aplicacdo do ensaio de endentacdo dindmica, podendo ser
usado tanto em condicbes de campo como na industria. Este método associado a
configuracdo ideal de rede neural artificial conseguiu predizer corretamente o
comportamento da densidade, umidade de equilibrio e perda de massa da madeira
de Tauari modificada termicamente. Este se constitui em avanco tecnolédgico
significativo para este tipo de material, visto a dificuldade em encontrar uma técnica
nao destrutiva para modelar satisfatoriamente tais propriedades em madeiras

modificadas termicamente.
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CAPITULO 3

EFICIENCIA DO NIR PARA CLASSIFICAR E PREDIZER PROPRIEDADES DE
MADEIRA DE TAUARI MODIFICADA TERMICAMENTE UTILIZANDO REDES
NEURAIS ARTIFICIAIS

RESUMO

O objetivo deste estudo foi avaliar as mudancas na madeira de Tauari modificada
termicamente por meio da espectroscopia NIR e avaliar a sua eficacia em relacdo a
outros métodos (gravimétrico, colorimetria, ultrassom e endentacdo dinamica)
utilizando modelos de redes neurais artificiais para classificar e predizer as
propriedades fisicas e mecanicas da madeira tratada termicamente. Para tanto,
pecas de Tauari (Couratari spp.) foram modificadas termicamente entre 160 °C e
210 °C. As propriedades fisicas (perda de massa, densidade, estabilidade
dimensional e higroscopicidade) e mecéanicas (resisténcia e rigidez na flexdo estatica
e na compressao paralela, e a dureza Janka) foram determinadas por ensaios
convencionais. Foram empregados os métodos ndo destrutivos de gravimetria,
colorimetria, endentacdo dinamica, ultrassom e NIR. O NIR conseguiu estimar
corretamente a maioria das propriedades mecanicas da madeira modificada
termicamente. Dentre os modelos com aptiddo para controle de qualidade, a maioria
foi classificada como triagem. O NIR e a perda de massa foram os métodos mais
eficazes na classificacdo de MMT de Tauari. Nao foi observado um método né&o
destrutivo que seja capaz de predizer com alta precisdo todas as propriedades
fisicas e mecanicas aqui avaliadas. A escolha do método mais adequado para
controle de qualidade depende da propriedade de interesse. A melhor combinacéo
de métodos observada foi para o NIR aliado ao método de endentacao ou ultrassom.

Palavras-chave: perda de massa. CIELab. ultrassom. dureza. RNA. MLP
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NIR efficiency for classify and predict thermally modified tauari wood
properties using artificial neural networks

ABSTRACT

Here, we evaluated changes in thermally modified Tauari wood (Couratari spp.)
using NIR spectroscopy and compare the effectiveness of this technique concerning
the mass loss, colourimetry, ultrasound and dynamic indentation methods using
artificial neural network models to classify and predict physical and mechanical
properties between 160 °C and 210 °C. We thermally modified wood specimens in an
electric laboratory oven with final temperatures of 160 ° C, 170 ° C, 180 ° C, 190 °C,
200 ° C and 210 ° C maintained for 2.5 hours. We determined physical (mass loss,
density, dimensional stability and hygroscopicity) and mechanical (strength and
stiffness in static bending and parallel compression, and Janka hardness) properties
by conventional tests. We used NDE methods (mass loss, colourimetry, dynamic
indentation, ultrasound and NIR) to build models based on artificial neural networks
to predict properties and classify treatments. Mass loss and colourimetry were not
suitable methods to predict mechanical properties of thermally modified Tauari wood.
Except for MOR (R2 = 0.58) and Janka Tangential hardness (R2 = 0.74) properties,
the ANN - NIR models can correctly estimate most of the mechanical properties of
thermally modified wood. The ultrasound method is efficient to predict side, radial
Janka hardness and the MOE of MMT. The indentation method is the most suitable
method to predict precisely the hardness in all directions. Most of the models with an
aptitude for quality control are classify for screening. NIR and mass loss are the most
effective methods for the classification of MMT in Tauari. In this study, we did not
observe a non-destructive evaluation method that can predict with high precision all
the physical and mechanical properties evaluated here. The choice of the most
suitable method for quality control depends on the property of interest. The best NDE
methods combination observed here was NIR and indentation or ultrasound method.

Keywords: NIR. CIELab. ultrasound. hardness. artificial neural networks. MLP
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3.1 INTRODUCAO

A modificacdo térmica € um processo onde a madeira, exposta a temperaturas
entre 150 °C e 260 °C por um periodo de tempo determinado, passa por uma série
de reacOes auto cataliticas de hidrélise, oxidacdo, secagem e descarboxilacao,
resultando na degradacédo e reestruturacdo de seus polimeros (Esteves & Pereira,
2009; Sahin & Guler, 2018; Zanuncio et al., 2018). Como resultado das mudancas
guimicas e fisicas durante a modificacdo térmica, as propriedades da madeira séo
modificadas em maior ou menor escala. Em geral, a madeira modificada
termicamente (MMT) apresenta melhoria na estabilidade dimensional,
higroscopicidade e na durabilidade natural (Yildiz et al., 2011; Shukla, 2019), sendo
esse tratamento alternativo a impregnacdo quimica da madeira. Dependendo do
nivel do tratamento, sdo observadas alteracdes positivas ou negativas em uma dada
propriedade mecanica. Atualmente, os produtos de MMT sdo adequados para
aplicacoes externas de alto valor agregado, principalmente para exposicdo ao ar
livre, como decks, caixilhos de janelas e revestimentos (Cai et al., 2020; Hrcka et al.,
2020).

Em funcdo do efeito do processo de modificacdo e da espécie utilizada, a
determinacdo da qualidade dos produtos por ensaios convencionais torna-se
onerosa. O uso de ensaios ndo destrutivos (NDE) rapidos e confiaveis € de grande
importancia para atestar as especificacbes do produto. Os NDE normalmente
utilizados para madeira podem ndo ter a mesma acuracia em MMT (Esteves &
Pereira, 2009). Dentre os métodos potenciais para controle de qualidade de MMT o
meétodo gravimeétrico é o mais simples (Esteves & Pereira, 2008), mas é influenciado
pela espécie e composicdo quimica (Windeisen et al., 2009). A colorimetria tem
potencial para classificar (Nasir et al., 2019) e modelar a composi¢cdo quimica e
algumas propriedades fisico-mecanicas da madeira (Bekhta & Niemz, 2003; Yildiz et
al., 2006; Gonzalez-Pena & Hale, 2009; Kacikova et al., 2013), mas é uma medida
gue pode variar ao longo do tempo e apresenta grande variag&o superficial (Brischke
et al., 2007; Sharratt et al., 2009). Os resultados do método de ultrassom
apresentaram correlacdo positiva com a temperatura (Straze et al., 2018),
demonstrando potencial para estimar as propriedades e a perda de massa em MMT
(Del Menezzi et al., 2014).
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Dentre os métodos mais recentes, a espectroscopia no infravermelho préximo
(NIRS) se mostrou util na predicdo de propriedades da madeira em escala industrial
(Hein, 2010; Tsuchikawa & Schwanninger, 2013; Sandak et al., 2015). Mais
recentemente, o NIR vem sendo utilizado para classificacdo e predicdo de
propriedades de madeira modificada termicamente (Bachle et al., 2012; Nasir et al.,
2019a). Quando aliado a técnicas de redes neurais artificiais, 0 NIR conseguiu
acuracia de 100% ao diferenciar madeiras tratadas a 170 °C, 212° e 230 °C (Nasir et
al., 2019a). Entretanto, a robustez dos modelos preditivos baseados em NIR varia
muito, dependendo das caracteristicas da madeira (Zanuncio et al., 2018). Nasir et
al. (2019) compararam a performance do NIR, do método das ondas de tensdo
(stress wave) e da colorimetria para classificagdo de tratamentos térmicos com
intervalos de temperatura acima de 30 °C e predicdo de algumas propriedades
fisicas e mecanicas para madeira de coniferas e concluiram que nenhum dos
métodos pode ser usado para predizer a densidade, o mddulo de elasticidade
dindmico e a dureza de MMT.

As redes neurais artificiais sdo ferramentas de modelagem nao lineares que
imitam os neurdnios biolégicos para aprender com base nos dados de entrada. Esta
técnica utiliza uma série de pesos e camadas ocultas para detectar relacdes
complexas e pode performar bem na presenca de dados com ruidos, outliers,
complexos ou imprecisos sendo apropriada para classificacdo, regressao, anélises
temporais e de agrupamentos (Kuhn & Johnson, 2013).

Todos os métodos ndo destrutivos aqui mencionados tém potencial para
classificacdo e predicdo de propriedades em MMT, mas ndo ha trabalhos
abrangentes que os compare para MMT de folhosas ou para diferenciar
temperaturas de modificagcdo mais proximas e estimar com eficiéncia um grande
grupo de propriedades fisicas e mecanicas. Além disso, estudos sobre a eficiéncia
do uso do NIR para caracterizacdo de madeiras nativas como o Tauari (Couratari
spp.) ainda séo escassos, sobretudo quando sofrem modificacdo térmica. A selecao
do método NDE mais adequado ou a combinacdo destes para estimar cada
propriedade é muito importante em processos industriais, pois permite controle de
qualidade para a empresa e atestado de qualidade para o cliente final. Além disso,
pode ajudar no desenvolvimento de industrias de modificacdo térmica com madeiras

nativas e de baixo valor agregado, além de permitir o uso de residuos como alburno,
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aumentando o rendimento de serrarias que trabalham com madeira nativa e
diminuindo a presséo sobre madeiras tradicionais.

O objetivo deste estudo foi avaliar as mudancas na madeira de Tauari modificada
termicamente por meio da espectroscopia NIR e comparar a eficicia desta técnica
em relacdo aos métodos de perda de massa, colorimetria, ultrassom e endentacao
dindmica utilizando modelos de redes neurais artificiais para classificar e predizer as

propriedades fisicas e mecanicas entre 160 °C e 210 °C.

3.2 MATERIAL E METODOS

3.2.1 Material e processo de modificagéo térmica

Foi utilizada a madeira de Tauari (Couratari spp., Lecythidaceae, Dicotiledénea),
uma espécie tropical nativa da Amazonia. A madeira de Tauari possui cerne e
alburno indistintos pela cor, tonalidade branco-amarelada e cheiro variavel de pouco
perceptivel a perceptivel, neste caso, desagradavel com gosto levemente amargo
(Nahuz et al., 2013). Pode ser classificada como nao resistente a fungos (Okino et
al., 2015), com alta susceptibilidade a fungos emboloradores e manchadores.

Pranchas centrais foram retiradas de 10 (dez) toras e desdobradas em amostras
de 50x50x600mms3, divididas aleatoriamente em sete grupos, sendo um grupo
controle e outros seis designados conforme as temperaturas finais de modificacédo
(Figura 23). As amostras foram modificadas termicamente em estufa elétrica
laboratorial de alta temperatura e capacidade de 1m3 (Fanem, modelo 315 SE, Sao
Paulo) a pressao atmosférica via irradiacdo de ar quente, com aquecimento em duas
etapas: (1) secagem a 100 °C por 24h sendo, nessa condi¢do, pesadas (0,01g) e (2)
modificacdo térmica com aquecimento de 100 °C até as temperaturas finais de
modificacdo a uma taxa de 1,3 °C.min%, de acordo com Severo & Calonego (2011).
As temperaturas finais de 160 °C, 170 °C, 180 °C, 190 °C, 200 °C e 210 °C foram
mantidas por 2,5 horas e, em seguida, a estufa foi desligada, ocorrendo o

resfriamento até 40 °C. Nessa condi¢cdo, as amostras foram novamente pesadas.
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Figura 23 - Fluxograma dos ensaios realizados no programa experimental. As
letras, em ordem alfabética, indicam a sequéncia cronolégica dos eventos
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3.2.2 Avaliagéo n&o destrutiva (NDE)

Perda de Massa (PM)

A perda de massa (PM) foi determinada a partir do peso de cada amostra de
50x50x600mm apos etapa 1 (secagem a 100 °C) e apos etapa 2 (modificacdo

térmica e resfriamento).

Colorimetria

Os parametros colorimétricos foram obtidos pelo método CIELAB 1976,
utilizando-se espectrofotdbmetro de cor portatil BYK (Gardner GmbH, modelo CD
6834). As medicbes foram feitas com fonte de luz D65 e um angulo de observador
de 10°. Os parametros colorimétricos de cada corpo de prova foram calculados
como o valor médio de trés pontos diferentes na face radial lixada com grd 120
(3BM™ 326U Gold) por 60 segundos.
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Ultrassom

O ensaio foi realizado utilizando-se equipamento de ultrassom (marca Steinkamp,
modelo BP-7, Alemanha) e transdutores piezoelétricos de face exponencial e
frequéncia 45 kHz, posicionados em ambas as extremidades dos corpos de prova. A
partir da velocidade de propagacéo da onda ultrassonica longitudinal - VL. para cada

corpo-de-prova (Eq. 1) foi obtido também o coeficiente de rigidez — C.L (Eq. 2).

V,.(m/s) = 1000Ait 1)

Cr(MPa) = V;;2 x pygum (2)

em que ¢ € comprimento do corpo de prova (m); At € o tempo de propagacao de

onda (s); p2wes € a densidade na umidade de equilibrio do corpo de prova (kg.m).
Ensaio de endentacao dinamica

O sinal do ensaio de endentacdo dinamica foi obtido utilizando-se durémetro
portatil automatizado para madeiras - DPM3®, descrito em detalhes em Assis et al.
(2017). De maneira semelhante a descrita no capitulo 2, foram analisados cinco
ciclos de endentacdo para cada ensaio de endentacdo dinamica - um ciclo
corresponde ao periodo que compreende as suas fases de queda livre,
carregamento, descarregamento e movimento livre de retorno  do
endentador - extraindo-se 119 parametros por ensaio com uso do software Wood
Indentation Analyzer — WIA (Assis, 2020). Em cada corpo de prova foram realizadas
trés endentacdes equidistantes entre si na face tangencial e na face radial. Cada
parametro caracteristico correspondeu a meédia entre trés endentacdes. Nas
analises foram utilizadas 70 observacdes (10 por tratamento) com 119 variaveis

extraidas do sinal de endentacao.
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Espectroscopia no infravermelho proximo (NIR)

Os espectros no infravermelho proximo (NIR) foram coletados em um
espectrometro Bruker (modelo MPA, Bruker Optik GmbH, Ettlingern, Alemanha) em
intervalos de 8 cm™ na faixa de 12.500 cm™* a 3600 cm™ (800nm - 2.777 nm) em
modo de reflexdo difusa via esfera integradora. Entretanto, para evitar o ruido
estatico, foi utilizada a faixa espectral de 9000 cm™ a 4000 cm. Em cada corpo de
prova foram coletados trés espectros, determinando-se 0 espectro caracteristico
meédio. Cada espectro corresponde a média de 16 escaneamentos independentes.
Ao final, nos corpos de prova de dureza obtivemos 70 espectros (10 corpos de prova
por tratamento x 7 tratamentos) e nos de flexdo foram obtidos 280 espectros (40
corpos de prova por tratamento x 7 tratamentos). Considerando a faixa espectral e o
intervalo utilizado obtivemos 1298 dimensdes ou variaveis.

Os espectros foram coletados nos corpos de prova dos ensaios de ultrassom
(Figura 24) — para estimativas de propriedades dos ensaios de flexdo, densidade,
umidade e contracdo — e nos corpos de prova dos ensaios de endentacao/
colorimetria — para estimativas da dureza. Os corpos de prova foram aclimatados no
mesmo ambiente do equipamento, a 20 °C e 60% de umidade relativa, antes da

coleta dos espectros.
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Figura 24 - Espectrometro para aquisi¢cdo dos espectros (A) e modo de
aquisicao via esfera integradora com amostra levantada para detalhamento do
laser (B)

3.2.3 Determinacéo dos parametros por ensaios convencionais

As propriedades fisicas convencionais avaliadas foram umidade de equilibrio a
21 °C/65% UR (UEzwss), densidade anidra (pox), densidade basica (pb) e densidade a
umidade de equilibrio (p216s), contracdo tangencial (Bt), radial (Br) e volumétrica (Bv).
As propriedades mecanicas convencionais avaliadas foram o modulo de ruptura
(MOR) e mddulo de elasticidade (MOE) na flexao estatica, dureza Janka radial (frr),
tangencial (fu) e normal (fun), sendo esta ultima a média dos valores obtidos nas
direcOes tangencial e radial. Os ensaios mecanicos foram realizados em maquina
universal de ensaios, modelo EMIC com capacidade de 300 kN, conforme normas
da NBR 7190 (ABNT, 1997).
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3.2.4 Redes Neurais Artificiais (RNA)

Para classificar e predizer as propriedades fisicas e mecénicas da madeira de
Tauari modificada termicamente foram utilizadas RNAs do tipo perceptron
multicamadas (MLP), que € um dos mais comuns. As variaveis obtidas por meio de
diferentes ensaios ndo destrutivos (NDE) foram utilizadas como variaveis de
entrada, enquanto a temperatura de tratamento e as propriedades fisicas e
mecéanicas constituiram as varidveis de saida. Para o desenvolvimento das RNA
foram utilizados os dados espectrais brutos, isto €, sem pré-processamento.

A definicdo da arquitetura das redes foi otimizada pela ferramenta Statistica
Automated Neural Networks (SANN) do software Statistica v13.5. O nimero de
neurdnios variou de 1 a 50 na camada oculta. A retropropagacéao foi usada aplicando
o algoritmo de otimizacdo Broyden-Fletcher-Goldfarb-Shanno (BFGS) para ajustar o
peso dos neurdnios no processo de treinamento. Em todos os modelos, 70% dos
dados foram usados para treinamento da rede e o restante para testar o modelo.

A capacidade das RNA em classificar os tratamentos em funcdo de suas
temperaturas foi avaliada pela porcentagem de classificacbes verdadeiras
(acuréacia), sensibilidade (precisdo) e especificidade. A gqualidade das RNA em
predizer as propriedades de interesse foi definida com base no coeficiente de
determinacao (R?) e raiz do erro quadratico (RMSE). A Razao de desempenho para
desvio (RPD), que é a razdo entre o erro padrao na predicao e o desvio padrao dos
valores observados, € frequentemente usado na literatura de NIR para classificacédo
de modelos, entretanto, RPD = (1-R2)%5 (Minasny & McBratney, 2013). Do ponto de
vista pratico, o uso de modelos de calibragdo com RPD <2.0 ndo € recomendado
para fins agricolas ou florestais (Sandak et al., 2016). Desta forma, um R?> 0,75
(equivalente a RPD> 2) indica que o modelo se ajusta muito bem aos dados e pode
ser utilizado para controle de qualidade. Foram criadas duas categorias para
classificagdo dos modelos quanto a eficacia para controle de qualidade, sendo
triagem (0,75 < R22 0,96) e controle de qualidade (R?2 0,97). A fase de triagem é a
esséncia do controle de qualidade do processo produtivo, e consiste na verificagédo e
separacdo dos produtos em cada fase do processo produtivo. JA& o controle de
qualidade do produto é feito com base em um atributo diretamente mensuravel
dentro de limites definidos e tem como objetivo atestar a qualidade para o cliente
final (Willems et al., 2015).
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A capacidade dos modelos baseados em métodos néo destrutivos para
classificar os tratamentos foi avaliada por meio da acuréacia - classificacdo verdadeira
(Eq.1), erro - classificacao falsa (Eq.2), preciséo — evitar inclusdo de FN ou erro tipo
Il (Eq.3) e a especificidade — evitar incluséo de FP ou erro tipo | (Eq.4).

TP+TN

Acuracia (%) = TP+TN+FP+FN ¥

TP

Erro de classificagdo (%) = ————— 2
Precisao (%) = TPT+PFN )
Especificidade (%) = TNTiva (4)

em que, TP sdo as classificacdes verdadeiras positivas, TN séo classificagOes
verdadeiras negativas, FN sdo classificacfes negativas para observacdes reais
positivas, FP sao classificagOes positivas para observacoes reais negativas.

3.3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.3.1 Efeito da modificacao térmica nos dados NIR

E possivel observar que os espectros NIR em diferentes temperaturas tém
diferencas nos valores de absorbancia (Figura 25). Apesar disso, o padrao espectral
mostra que todos os tratamentos tém a mesma composicao ligno-celulésica com os
mesmos sobretons. Na faixa de 12500 cmt a 9000 cm (Figura 25, regido A) as
diferencas entre os espectros sao destacadas visualmente em funcéo das diferentes
temperaturas dos tratamentos. As amostras mais escuras tém maiores valores de
absorbancia (Windeisen et al., 2009; Bachle et al., 2010; Nasir et al., 2019a). Este
resultado é compativel com o observado nos ensaios de colorimetria do capitulo 1,
onde houve diminuigdo de L* e aumento nos tons de vermelho com o aumento da
temperatura de modificacdo térmica.

A diferenca na banda de absorbancia localizada préximo a 8250 cm (Figura 25,
regido B), pertencente ao 2° sobretom (ST) da vibragcdo do estiramento de CH na
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molécula de celulose, indica a degradacéo das polioses e reacdes de desacetilacdo
(Bachle et al., 2010).

Abaixo de 7000 cm™ (Figura 25, regido C), a diferenca observada entre os
espectros é devida a perda de massa com a degradacao dos compostos poliméricos
da parede celular (Béchle et al., 2010). A diminuicdo de absorbancia localizada
proximo a banda de 5198 cm! (Figura 25, regido D) é devida a combinacédo de
estiramento e deformacdo dos modos vibracionais de OH, acarretando menor
umidade de equilibrio das amostras ap6s modificacdo térmica (Bachle et al., 2010).

O pico na banda de absorcédo a 4739 cm™ (Figura 25, regido E) é devido a
combinac¢do dos modos vibracionais de estiramento de OH e deformacédo de CH
pela presenca de OH na celulose. Observa-se que a diminuicdo de OH (menor valor
de absorcéo no pico 5150cm) é maior nas temperaturas mais elevadas (Figura 25,
regido D). Interessante notar que a 160 °C e 170 °C aparentam ter mais OH na
celulose que o grupo controle (Figura 25, regido E). O pequeno pico proximo a 4400
(Figura 25, regido F) é devido a combinacdo de vibragdo de estiramento de CH e
deformacédo de CH nas hemiceluloses. Outro pequeno pico a 4277 cm! corresponde
a combinacdo do modo vibracional de estiramento de CH e deformacdo de CH na

celulose (Nasir et al., 2019a).

Figura 25 - Espectros médios NIR originais dos tratamentos térmicos
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Entre 7400 cm™ e 4000 cm™ ocorre sobreposicdo e combinacdo de bandas
espectrais no espectro bruto, fornecendo informacgfes apenas superficiais sobre as
alteracdes espectrais (Bachle et al., 2012). Em funcéo disto, foi aplicada a segunda
derivada nos dados espectrais (Figura 26). As reacdes de desacetilagdo observadas
a 8250 cm podem ser confirmadas na alteragdo da absorbancia no 1° sobretom de
vibracdo do estiramento de CH a 5800 cm™ e a 5865 cm™ (Figura 26, regido A).
Apesar da lignina ser relativamente estavel sob altas temperaturas, observa-se
diferencas na banda de absorcdo do 1° sobretom de CH a 5982 cm™ (Figura 26,

regido B). Isto indica alteragdes na lignina ap6s a modificacao térmica.

Figura 26 - Segunda derivada nos espectros NIR da madeira de Tauari
modificada termicamente entre as bandas 5700 cm* e 6000 cm™
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Observamos diferencas na banda de absorcéo de vibragéo do estiramento de OH
na regiao amorfa (7000 cm-1) da celulose (Figura 27, regido A). Estas mudancgas se
devem a clivagem de grupos OH durante a modificacdo térmica (Mitsui et al., 2008).
De acordo com os resultados, a madeira modificada termicamente tem menos zonas

amorfas e mais regides semicristalinas e cristalinas na celulose acima de 200 °C.
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Na banda de absorcdo do 1° sobretom de vibracdo do estiramento de CH
proximo a 6900 cm* (Figura 27, regido B), observa-se uma mudanca no espectro de
22 derivada, indicando clivagem de grupos OH arométicos da lignina apos
modificacdo térmica (Bachle et al., 2010). O aumento de absorcdo a 6874 cm
(Figura 27, regidao C) também indica o aumento do teor de grupos hidroxila fendlicos

resultantes da clivagem da lignina (Todorovic et al., 2015).

Figura 27 - Segunda derivada nos espectros NIR da madeira de Tauari
modificada termicamente entre as bandas 6450 e 7200 cm™!
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Controle

3.3.2 Predicao de propriedades de MMT Tauari

Diferentes métodos n&o destrutivos foram utilizados como variaveis de entrada
em redes neurais artificiais para predizer propriedades fisicas e mecanicas da
madeira de Tauari modificada termicamente entre 160 °C e 210 °C. A Tabela 18
mostra a raiz do erro quadratico médio (RMSE) e o coeficiente de determinacao (R?)
para diferentes arquiteturas de redes e métodos NDE e se este método € viavel para

controle de qualidade da propriedade em estudo.
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Tabela 18 - Performance de diferentes métodos nao destrutivos associados a
redes neurais artificiais na predicdo de caracteristicas fisicas de

MMT de tauari
Treinamento Teste
, . Controle
Propriedade MNetS)Igo Arqgllile;tura de
RMSE R2 RMSE R2 Qualidade
Colorimetria  MLP 6-42-1 0,903 0,910 0,920 0,936 | Triagem
Perda de Ultrassom MLP 2-4-1 3,026 0,075 2,576 0,066 N&o
Massa (%) “Engentacdo MLP 119-24-1 0,940 0,890 0,960 0,920 | Triagem
NIR MLP 1298-23-1 0,767 0,935 0,928 0,912 Triagem
Perdade ;b1 421 0558 0695 0513 0809 Triagem
Massa
Umidade de Colorimetria MLP 6-13-1 1,300 0,528 1,087 0,738 Nao
Eq‘({j/';;’r'o Ultrassom  MLP 231 1,784 0,082 1,000 0185  Nao
Endentagdo MLP 119-50-1 0,410 0,830 0,300 0,890 | Triagem
NIR MLP 1298-6-1 0,387 0,953 0,480 0,939 | Triagem
Perdade ;i p190.1 50359 0239 66214 0102  NAo
Massa
Colorimetria MLP 6-10-1 60,443 0,142 52,584 0,241 Nao
Densidade
anidra Ultrassom MLP 2-4-1 12,519 0,959 27,033 0,827 | Triagem
Endentagdo MLP 119-15-1 30,870 0,680 31,160 0,790 | Triagem
NIR MLP 1298-3-1 30,957 0,746 39,522 0,634 Nao
Perdade i p199.1 46100 0033 55013 0019  Ndo
Massa
Colorimetria MLP 6-18-1 47,118 0,186 41,067 0,320 Nao
Densidade
basica Ultrassom MLP 2-8-1 17,222 0,867 24,971 0,747 Nao
Endentacdo MLP 119-49-1 24,160 0,690 28,090 0,770 | Triagem
NIR MLP 1298-8-1 25,960 0,697 33,229 0,555 N&o
Perdade i p1g1 51238 0194 66526 0156  NAo
Massa
Colorimetria MLP 6-7-1 57,669 0,221 51,501 0,182 Nao
Densidade
aparente Ultrassom MLP 2-9-1 7,637 0,997 7,849 0,997 CQ
Endentacdo MLP 119-41-1 29,250 0,720 34,810 0,790 = Triagem
NIR MLP 1298-13-1 29,978 0,766 33,843 0,725 N&o
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Treinamento Teste
, . Controle
Propriedade Mﬁg’go Arqgﬁ;tura de
RMSE  R? RMSE Rz Qualidade
Perda de MLP 1-3-1 0,010 0,453 0,010 0,542 NZo
Massa
Colorimetria  MLP 6-30-1 0,777 _ 0,610 1,034 0,605 N&o
Contracdo
Tangencial  Ultrassom  MLP 2-13-1 0,983 0,323 1,024 0,280 N&o
Endentacdo MLP 11981 0,750 0,620 0,620 0,730 N&o
NIR MLP 1298-21-1 0554 0,785 0,551 0,792 | Triagem
Perdade  \\pb1151 0010 0259 0,014 0,206 NZo
Massa
Colorimetria  MLP 6-6-1 1,140 0,268 0,973 0,316 N&o
Contracéo
Radial Ultrassom  MLP 2-10-1 0,778 0,606 0,768 0,623 N&o
Endentacdo MLP 119-25-1 0,770 0,460 0,740 0,600 NZo
NIR MLP 1298-9-1 0,645 0,729 0,553 0,805 | Triagem
Perdade  \\pb1441 0017 0384 0,022 0,362 NZo
Massa
Colorimetria  MLP 6-15-1 1,617 0,467 1627 0515 N&o
Contracdo
Volumétrica  Ultrassom MLP 2-10-1 1,514 0,511 1,612 0,454 N&o
Endentacdo MLP 119-45-1 1,420 0,500 1,120 0,600 N&o
NIR MLP 1298-19-1 0,938 0,808 0,861 0,847 | Triagem

Nota: NDE = avaliacdo ndo destrutiva; CQ = controle de qualidade; RMSE ¢é a raiz do erro
guadratico médio do modelo; R2 é o coeficiente de determinacdo do modelo; RNA é a rede neural
artificial com arquitetura [nimero de variaveis de entrada — n° de neurdnios na camada oculta —
variavel resposta]

Observamos que para perda de massa o0 menor RMSE na etapa de testes foi

obtido pelos modelos baseados em colorimetria com RNA de 42 neurbnios na

camada oculta, seguido pelos modelos de endentacdo e NIR. O método de

ultrassom foi o Unico que ndo mostrou relacdo com a perda de massa, nao sendo

indicado para estimar esta caracteristica. A estimativa da perda de massa € muito

importante para madeiras modificadas termicamente,

pois esta

intimamente

relacionado a durabilidade da madeira. Gonzéalez-Pefia & Hale (2009) também

relataram que os parametros colorimétricos sdo excelentes preditores da perda de

massa (R? = 0,95, RMSE = 2,06), pois estdo associados a mudancas quimicas e
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realocacdo de extrativos para camadas mais superficiais da madeira. Os ensaios
NIR e de endentacdo também estdo relacionados a camada mais superficial da
madeira e modificada, obtendo modelos com bons ajustes. Ao contrario, o0 método
de ultrassom é baseado na andlise da propagacdo das ondas com frequéncia
superior a 20 kHz e esta mais relacionado as constantes elasticas da madeira, o que
ajuda a explicar os parametros estatisticos mais baixos.

Para estimativa da umidade de equilibrio da madeira (UEzues) 0S métodos mais
adequados foram NIR, endentacdo e perda de massa, nesta ordem. Para esta
propriedade, a colorimetria e o método de ultrassom tiveram RMSE muitos maiores
gue os demais métodos. Nasir et al. (2019) observaram R2 0,84 para estimativa da
UE216s pOr meio da colorimetria, o que indica que a eficiéncia do método colorimétrico
para estimar esta caracteristica depende da espécie, em especial da composicao
guimica.

Para estimativa da densidade anidra, basica e aparente observamos que 0s
métodos ultrassom e de endentacdo dindmica apresentaram valores de R2 e de
RMSE melhores que os demais métodos e podem ser usados para uma previsao
eficiente. Nasir et al. (2019) e Todorovi¢ et al. (2020) também observaram que a
colorimetria e o NIR ndo parecem ser ferramentas adequadas para estimar a
densidade de MMT.

Del Menezzi et al. (2014) mostrou que o método ultrassom tem potencial para
estimar as propriedades e a perda de massa em MMT. No método de ultrassom a
velocidade da onda acustica € influenciada pela densidade, umidade da madeira,
temperatura e defeitos na madeira (Bucur & Bohnke, 1994; Tomppo et al., 2016), o
gue pode explicar a qualidade dos modelos observada. Straze et al. (2018)
observaram o aumento da velocidade da onda ultrassénica até 210 °C, diminuindo
na sequéncia. Entretanto, De Paula (2016) ndo verificou mudancgas significativas na
velocidade da onda em fung&o da modificagdo térmica de 180° a 215 °C.

Para estimativa da contracao dimensional da madeira, somente a espectroscopia
NIR obteve modelos com ajuste satisfatério para controle de qualidade. Informacgdes
muito limitadas estdo disponiveis sobre o uso de métodos NDE na estimativa da
contracdo de madeiras modificadas termicamente. Esteves & Pereira (2008)
observaram que o NIR teve baixa capacidade preditiva da estabilidade dimensional
de madeiras modificadas termicamente, com coeficientes de determinacédo de 0,647

e 0,534 para madeira de eucalipto modificada em estufa e autoclave,
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respectivamente. Entretanto, outros autores observaram que o NIR ndo consegue
estimar corretamente a contracdo mesmo para madeira sem modificacdo térmica
(Chavesta et al., 2019). Nossos resultados mostram que o NIR associado a redes
neurais tem potencial para ser usado como bom preditor da estabilidade dimensional
de MMT dependendo da espécie utilizada.

A Tabela 19 fornece os parametros estatisticos dos melhores modelos de RNA

encontrados para estimar as propriedades mecanicas de madeiras modificadas
termicamente.
Como esperado, o método de endentacéo foi 0 mais preciso na estimativa da dureza
Janka em todas as direcdes avaliadas (Rz> 0,97). Entretanto, para Dureza normal as
fibras e na dire¢do radial, os métodos de ultrassom e NIR também tiveram ajustes
satisfatorios com R2 iguais ou superiores a 0,80. J& para predicdo do MOE somente
0 método de ultrassom e o NIR obtiveram bons ajustes.

Missio et al. (2013) também conseguiram usar o ultrassom para estimar o modulo
de elasticidade estatico da madeira modificada termicamente de Pinus taeda e
verificaram boa acuracia do método.

A espectroscopia NIR ja foi utilizada para predizer propriedades de madeiras
tratadas termicamente como perda de massa, umidade de equilibrio, estabilidade
dimensional, MOE, resisténcia a flexdo, parametros colorimétricos e conteiudo de
extrativos por meio de um unico espectro (Esteves & Pereira, 2008; Bachle et al.,
2009; Bachle et al., 2010; Sandak et al., 2012). Entretanto, a robustez dos modelos
preditivos baseados em NIR variou muito dependendo da espécie estudada. A
principal vantagem do NIR em relacdo aos demais métodos ndo destrutivos esta no
fornecimento de informacdes detalhadas, relacionadas a qualidade e quantidade de
grupos hidroxilas (-OH) associados a varios polimeros de materiais ligno-celulésicos
(Sandak et al., 2016). Entretanto, este método € muito sensivel a variacdes de
umidade e existe a necessidade de desenvolvimento de equipamentos NIR portateis

mais precisos (Hein et al., 2017).
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Tabela 19 - Performance de diferentes métodos ndo destrutivos associados a
redes neurais artificiais na predicao de caracteristicas mecéanicas

de MMT de tauari

Treinamento Teste Controle
Propriedade Método NDE RNA de
RMSE R2 RMSE R?  Qualidade
P,\eﬂrgssge MLP 1-47-1 1000 0133 10097 0277 .
Colorimetria MLP 6-20-1 9,02 0,220 11,300 0,130 N&o
Dureza
Janka
normal Ultrassom MLP 2-40-1 7,06 0,519 5,862 0,805 Triagem
(MPa)
Endentacio ~ MLP 119-11-1 2,74 0,940 1,040 0990 | g
NIR MLP 1298-16-1 4,43 0,810 2,321 0,908 Triagem
P'\eﬂrgssge MLP 1-20-1 057 0218 10344 0369 .
Colorimetria MLP 6-3-1 7,79 0,427 10,588 0,309 N&o
Dureza
Janka
Tangencial Ultrassom MLP 2-28-1 8,92 0,252 10,882 0,273 Nzo
(MPa)
Endentacéo MLP 119-20-1 2,16 0,970 1,930 0,990 CQ
NIR MLP 1298-22-1 5,99 0,662 7,320 0,738 N&o
P&rgssge MLP 1-27-1 1119 0096 11,338 0243 .
Colorimetria ~ MLP 6-44-1 11,44 0,161 12511 0,093 N30
Dureza
Janka
Radial Ultrassom MLP 2-48-1 7,82 0,533 5,418 0,840 Triagem
(MPa)
Endentacéo MLP 119-2-1 5,79 0,630 2,340 0,970 CQ
NIR MLP 1298-31-1 537 0,782 5737 0831 | Tyjagem
P,\eﬂrgfsge MLP1-361 2017 0126 24005 0191 .
Colorimetria ~ MLP 6-11-1 26,24 0,109 27,294 0,180  pN3p
MOR na
flexdo (MPa)  Ultrassom MLP 2-5-1 25,22 0,427 27,742 0,329 Nio
Endentacdo MLP 119-10-1 1854 0,550 15510 0,730  N3p
NIR MLP 1298-1-1 12,72 0,855 21,815 0583 N3
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Treinamento Teste Controle
Propriedade Método NDE RNA de
RMSE R2 RMSE R?  Qualidade
Perdade b 369 258817 0011  2301,581 0,049 )
Massa Nao

Colorimetria  MLP 6-37-1  2451,90 0,108  2489,069 0,114  pzo

MOE na
flexdo (MPa)  Ultrassom MLP 2-19-1 892 0,888 1075,334 0,888 Triagem

Endentacio MLP 119-8-1 1671 0,410 1546,720 0,420 N&o

NIR MLP 1298-5-1 1233 0,787 1460,893 0,793 Triagem

Nota: NDE = avalia¢éo ndo destrutiva; CQ = controle de qualidade; RMSE ¢é a raiz do erro quadrético
médio do modelo; R2 é o coeficiente de determinacdo do modelo; RNA é a rede neural artificial com
arquitetura [namero de variaveis de entrada — n° de neurdnios na camada oculta — variavel resposta]

Os valores de MOR e MOE obtidos no ensaio de flexdo sdo comumente usados
para comparar o efeito de diferentes niveis de modificacdo térmica no desempenho
mecanico, em virtude deles contabilizarem respostas do material a tracao,
compressdo e cisalhamento (Sandberg & Kutnar, 2015). Entretanto sua
determinacdo demanda tempo, um numero grande de amostras e elevados custos.
Nossos resultados demonstram que os métodos NIR e de ultrassom séo capazes de
predizer o MOE, entretanto a predicdo acurada do MOR ainda se constitui um
grande desafio para controle de qualidade de madeiras modificadas termicamente.

A Tabela 20 traz o resumo da comparacdo entre os métodos NDE adequados
para controle de qualidade para diferentes propriedades fisicas e mecanicas de
MMT de Tauari.

Os modelos baseados em perda de massa podem estimar corretamente somente
a umidade de equilibrio de MMT, enquanto a colorimetria conseguiu estimar
corretamente somente a perda de massa de madeiras modificadas termicamente.
Ja o método ultrassom € uma ferramenta capaz de estimar a densidade anidra,
basica e aparente de MMT. O método de endentagdo, além de estimar corretamente
a densidade, consegue prever o comportamento da perda de massa e umidade de
equilibrio. O método NIR néo conseguiu predizer corretamente somente os valores
de densidade, sendo o Unico capaz de predizer a contragcdo da madeira em funcgéo
da modificacdo térmica. Desta forma, todas as propriedades fisicas de MMT podem
ser estimadas de forma satisfatoria utilizando NIR mais endentag&o/ultrassom,
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substituindo métodos destrutivos e de longa duracdo na determinacdo destas

caracteristicas.

Tabela 20 - Aplicacdo de métodos NDE para controle de qualidade de
propriedades em MMT

Método NDE
PM us

Propriedade da madeira

Perda de Massa (%) -
Umidade de Equilibrio (%)
Densidade anidra

Densidade basica

Densidade aparente

Contrag&o Tangencial
Contracdo Radial

Contragdo Volumétrica

Dureza Janka normal (MPa)
Dureza Janka Tangencial (MPa)
Dureza Janka Radial (MPa)
MOR na flexdo (MPa)

MOE na flex&o (MPa)

Nota: NDE = avaliagdo ndo destrutiva, Azul = Adequado para controle de qualidade; Marrom
Adequado para Triagem, PM é a Perda de Massa, US é o Ultrasom, END é a endentacdo, COR é a
colorimetria

Apenas o0 MOR nao conseguiu ser estimado corretamente por nenhum método
avaliado no presente estudo. O método mais preciso e com maior acuracia para sua
estimativa foi o de endentacdo. A perda de massa e a colorimetria ndo foram
métodos viaveis para predizer propriedades mecanicas da madeira de Tauari
modificada termicamente. O NIR conseguiu estimar corretamente a maioria das
propriedades mecanicas da madeira modificada termicamente de Tauari, a excecao
do MOR (R2=0,58) e da dureza Janka Tangencial (R?=0,74). O método ultrassom
pode ser usado para estimar a dureza Janka normal, radial e o MOE de MMT. Ja o
método de endentacdo € o mais indicado quando o objetivo € estimar com maior
preciséo a dureza da madeira em todas as diregoes.

Dentre os modelos com aptiddo para controle de qualidade, a maioria foi
classificada como triagem. Somente os modelos de ultrassom para densidade
aparente e endentacdo dinamica para estimar dureza Janka tiveram R220,97 sendo
indicado para atestar a qualidade do produto quando estas variaveis forem o
parametro qualitativo. A classificagdo dos modelos aqui utilizada € reportada na

literatura para madeira (Sandak et al.,, 2016; Todorovi¢ et al., 2020), entretanto



113

Todorovi¢ et al. (2020) sugere que para materiais ndo homogéneos, como a madeira
de Tauari estudada aqui, deve-se propor uma nova classificacdo, considerando a

heterogeneidade do material.

3.3.3 Classificacao de MMT em fungao das temperaturas dos tratamentos

Entre os métodos NDE testados, o modelo NIR foi o que demonstrou maior
precisao (0,91) e maior especificidade (0,99), ou seja, menor propenséo ao erro do
tipo | (aceitar falsos positivos). A perda de massa foi 0 método com a segunda maior

precisao (0,58), mas bem abaixo do observado para o NIR (Tabela 21).

Tabela 21 - Performance de métodos NDE para classificacdo de MMT de tauari

Métricas
Avaliacédo ND Arquitetura RNA
Acuracia geral (%) Preciséo Especificidade

Perda de Massa MLP 1-6-6 93,7 0,58 0,96
Colorimetria MLP 6-25-7 87,8 0,57 0,93
Ultrassom MLP 2-6-7 77,9 0,23 0,87
Endentacéo MLP 119-11-7 84,4 0,45 0,91
NIR MLP 1298-25-7 97,5 0,91 0,99

Na figura 28 até a figura 32 observa-se a precisdo dos modelos de redes neurais
com diferentes métodos ndo destrutivos como variaveis de entrada. O gradiente de
cores indica a precisdo de acerto para verdadeiro positivo, ou seja, acerto de
tratamento, e varia de vermelho (0% de precisdo) a verde escuro (100% de
precisdo). E possivel observar que o NIR acertou 100% da classificacdo (verdadeiro
positivo) para o controle, totalizando 99% de acuracia geral - verdadeiro positivo +
verdadeiro negativo (Figura 28). Dentre as madeiras modificadas termicamente, o
maior nivel de acerto foi na temperatura de 170 °C e 210 °C com 100% de acerto. A
temperatura de 180 °C foi a que registrou menor percentual de acerto (78%), com
duas amostras sendo classificadas incorretamente como 170 °C. A excecdo do
tratamento 190 °C, todos os erros de classificagdo foram em amostras nas
temperaturas imediatamente acima ou abaixo da correta. As amostras classificadas

incorretamente podem mesmo ter maior semelhanca com a faixa de temperatura na
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gual foram incorretamente classificadas, sobretudo se considerada a alta
variabilidade da madeira nativa aqui estudada. Isto também pode indicar que as
amostras incorretas podem ser outliers em funcdo da qualidade do processo de
modificacao térmica dentro da estufa. Conforme observado no capitulo 2, a precisdo

dos modelos classificatorios aumenta conforme o intervalo de temperatura € maior.

Figura 28 - Matriz de confuséo associada com os modelos RNA para
classificacdo MMT com espectroscopia NIR

Precisdo da predigdo (%) Acuracia
Controle 200°C | 210°C | geral (%)

Real

Controle

NIR

Bachle et al. (2012) utilizando NIR e analise multivariada SIMCA obteve entre 60
e 72% de classificacdo correta para madeira de Ash (Fraxinus excelsior), 68-99%
para madeira de Beech (Fagus sylvatica) e 47-70% para madeira de Spruce (Picea
abies) modificadas a 180 °C, 200 °C e 220 °C. Os autores ressaltam que variacdo de
sitio e do processo precisar sem incluida na calibragdo dos modelos para melhor
ajuste. Nasir et al. (2019a) utilizando NIR e redes neurais artificiais conseguiram
100% de acerto na classificagdo de MMT de Tsuga heterophylla a 170 °C, 212°C e
230 °C por 2h. De acordo com os autores o pré-processamento dos dados e a faixa
espectral utilizada tém efeito significativo na acuracia do método.

A perda de massa demonstrou acuracia alta (93.7%), com maiores classificacdes
incorretas entre as temperaturas de 160 °C e 170 °C (Figura 29). Este resultado esta
diretamente relacionado as mudancas ocorridas em funcdo da modificacdo térmica.
Como visto no capitulo 1, entre 160 °C e 170 °C a perda de massa é muito baixa e
tem comportamento exponencial com o aumento da temperatura. Nas classes 190
°C, 200 °C e 210 °C, os modelos classificatorios tiveram precisdo de 100%. Este
resultado indica que a perda de massa deve ser utilizada como ferramenta para

classificagdo somente em processos que utilizam temperaturas acima de 180 °C.
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Figura 29 - Matriz de confusdo associada com os modelos RNA para
classificagdo MMT com perda de massa

Real

Precisédo da predicdo (%)

160°C | 170°C[180°C|190°C|200°C|210°C

Perda massa

Acuracia
geral (%)

A colorimetria demonstrou comportamento oposto ao da perda de massa, com

maior indice de acerto (100%) na temperatura de 160 °C, mas com alta propensao

ao erro do tipo Il, ou seja, incluir falsos positivos, principalmente da classe mais

préximas (controle e a 170 °C) (Figura 30). A colorimetria teve muitas classificacfes

incorretas entre temperaturas proximas. Brito et al. (2018) avaliando o efeito da

modificacdo térmica na madeira de Yellow poplar observou que entre 180 °C e 200

°C a cor néo variou de forma significativa entre os tratamentos e que os parametros

cromaticos (a* e b*) ndo tiveram variacao significativa entre 200 °C e 220 °C. Dubey

et al. (2012) observou que a homogeneidade da cor entre pecas de um mesmo

tratamento aumenta com a temperatura de modificagéo.

Figura 30 - Matriz de confus&o associada com os modelos RNA para
classificagdo MMT com colorimetria

Real

Precisao da predigao (%)

Acuracia

Controle

160°C | 170°C | 180°C | 190°C | 200°C | 210°C | geral (%)

Controle
160°C
170°C
180°C
190°C
200°C
210°C

Colorimetria

67

Conforme observado no capitulo 2, a endentacao dinamica teve muitos erros de

classificacdo quando se utilizam temperaturas muito proximas (Figura 31).

Entretanto, quando o objetivo é uma classificacdo binaria (aprovado ou reprovado), o
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método demonstra potencial para ser utilizado em MMT, pois teve 100% de acerto
em identificar amostras modificadas a 210 °C que, como visto no capitulo 1,

compromete de maneira significativa a qualidade mecanica da madeira de Tauari.

Figura 31 - Matriz de confusdo associada com os modelos RNA para
classificagdo MMT com endentagdo dindmica

Real Precisdo da predi¢ado (%) Acuracia
Controle | 160°C| 170°C| 180°C| 190°C|200°C| 210°C | geral (%)
Controle 30
160°C

Endentagao

O método ultrassom foi o que teve maiores erros de classificacdo, com erros do
tipo | e do tipo Il, e indices de precisdo variando de 0% (160 °C e 190 °C) a 91%
(200 °C) (Figura 32). Podemos observar que a temperatura de 200 °C foi a que teve
mais falsos positivos (Erro tipo I). Estes resultados sdo esperados visto que a
modificagdo térmica ndo teve efeito significativo no moédulo de elasticidade da
madeira e os maiores valores foram observados a 200 °C, conforme discutido no

capitulo 1, o que inviabiliza o uso do ultrassom para distin¢cdo entre tratamentos.

Figura 32 - Matriz de confuséo associada com os modelos RNA para
classificagdo MMT com ultrassom

Precisao da predi¢éo (%) Acuracia
Real o
Controle geral (%)
Controle 42
§ 160°C 27
@ 170°C 1
= | 180°C 1
>
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3.4 CONCLUSAO

A escolha do método mais adequado para controle de qualidade depende da
faixa de temperatura de modificacéo utilizada e da propriedade de interesse.

O NIR é o melhor método ndo destrutivo para classificacdo da madeira
modificada termicamente e pode ser utilizado independente do intervalo de
temperatura empregado no processo de modificacao.

A combinagdo do NIR ao ensaio de endentagdo ou ultrassom é o método mais
confidvel para atestar a qualidade da madeira com base nas propriedades fisicas e
mecanicas da madeira modificada termicamente.

O método gravimétrico para classificacdo de madeiras modificadas termicamente
é limitado a temperaturas acima de 180 °C.

A colorimetria s6 é recomendada para classificacdo de madeiras que foram
tratadas em temperaturas inferiores a 180 °C.

O método de endentacdo dinamica deve ser utilizado somente em processos de
controle de qualidade binérios para aprovacédo ou reprovacao de lotes.

Apesar do método de ultrassom ndo demostrar potencial para a classificacdo de
MMT, dada a sua baixa precisdo, o método pode empregado quando combinado

com o NIR.
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CONSIDERACOES FINAIS

A modificacdo térmica € um processo viavel para melhoria das propriedades da
madeira de Tauari (Couratari spp.) e madeiras similares. Até 170 °C a madeira tem
ganhos em umidade de equilibrio, coeficiente de inchamento e fica com a coloragao
mais escura. Até 200 °C, a madeira ganha também maior estabilidade dimensional e
se torna mais repelente a agua. Acima de 200 °C os ganhos séo superados pela
perda de resisténcia mecanica (MOR), dureza e densidade.

O uso do sinal gerado pelo endentador dindmico combinado com um método de
aprendizado de maquina supervisionado demonstrou ser um meétodo viavel para
controle de qualidade de MMT, principalmente para predicdo da dureza Janka e
identificacdo de amostras fora do padrdo de qualidade pré-estabelecido. O
durémetro portatil utilizado neste estudo proporcionou um procedimento simples e
pratico para a aplicacdo do ensaio de endentacdo dinamica, podendo ser usado
tanto em condi¢c6es de campo como na industria.

Né&o foi observado um método ndo destrutivo que seja capaz de predizer com alta
precisdo todas as propriedades fisicas e mecéanicas aqui avaliadas. A escolha do
método mais adequado para controle de qualidade depende da propriedade de
interesse. Os métodos perda de massa e colorimetria foram o0s que tiveram
parametros estatisticos mais baixos para os modelos de predicdo para maioria das
propriedades avaliadas. A combinagdo do NIR ao ensaio de endentagdo ou
ultrassom é o método mais confiavel para atestar a qualidade da madeira com base
nas propriedades fisicas e mecanicas da madeira modificada termicamente.

Para classificagdo de MMT, o método mais indicado é o NIR, independente do
intervalo de temperaturas utilizado. Dentre os métodos avaliados, o ultrassom foi o
gue mais apresentou erros de classificagcdo, nao sendo indicado para controle de
gqualidade de MMT.



123

REFERENCIAS

ALTGEN, M.; WELZBACHER, C.; HUMAR, M.; MILITZ, H. ESR-spectroscopy as a
potential method for the quality control of thermally modified wood. In: Proceedings
of COST ACTION FP 0904 - THERMO-HYDRO-MECHANICAL WOOD
BEHAVIOUR AND PROCESSING 2012, Nancy, France: 2012.

ASSIS, A.A. DE; ALEXANDRE, R.P.; BALLARIN, A.W. Dynamic hardness of wood —
measurements with an automated portable hardness tester. Holzforschung, v.71,
p.1-7,2017. DOI: 10.1515/hf-2016-0137.

AVRAMIDIS, S.; PANAGIOTIDIS, K.; AVRAMIDIS, S. Color variation of stained wood
products in association to near infrared spectroscopy scans. European Journal of
Wood and Wood Products, v.72, p.81-85, 2014. DOI: 10.1007/s00107-013-0758-4.

BACHLE, H.; ZIMMER, B.; WINDEISEN, E.; WEGENER, G. Evaluation of thermally
modified beech and spruce wood and their properties by FT-NIR spectroscopy.
Wood Science and Technology, v.44, p.421-433, 2010. DOI: 10.1007/s00226-010-
0361-3.

CARVALHO, A.G.; ZANUNCIO, A.J.V.; SILVA, C.M.S. DA; CARNEIRO, A. DE C.O;;
PAULA, M.O. DE. Método de ressonancia para predicdo das propriedades
mecanicas das madeiras de Eucalyptus urophylla e Pinus oocarpa termorretificadas.
Matéria (Rio de Janeiro), v.22, 2017. DOI: 10.1590/s1517-707620170001.0104.

ESTEVES, B.; PEREIRA, H. Quality assessment of heat-treated wood by NIR
spectroscopy. Holz als Roh - und Werkstoff, p.323-332, 2008. DOI:
10.1007/s00107-008-0262-4.

ESTEVES, B.; PEREIRA, H. Wood modification by heat treatment: a review.
BioResources, v.4, p.370-404, 20009.

FAUSET, S.; et al. Hyperdominance in Amazonian forest carbon cycling. Nature
Communications, v.6, p.1-9, 2015. DOI: 10.1038/ncomms7857.

FUJIMOTO, T.; YAMAMOTO, H.; TSUCHIKAWA, S. Estimation of wood stiffness
and strength properties of hybrid larch by near-infrared spectroscopy. Applied
Spectroscopy, v.61, p.882-888, 2007. DOI: 10.1366/000370207781540150.

GONZALEZ-PENA, M.M.; HALE, M.D.C. Colour in thermally modified wood of beech,
Norway spruce and Scots pine. Part 2. Property predictions from colour changes.
Holzforschung, v.63, p.394-401, 2009. DOI: 10.1515/HF.2009.077.

HEIN, P.; CAMPOS, A.; TRUGILHO, P. Near infrared spectroscopy for estimating
wood basic density. Cerne, Lavras, p.133-141, 2009.

HEIN, P.R.G.; PAKKANEN, H.K.; SANTOS, A.A. DOS. Challenges in the use of Near
Infrared Spectroscopy for improving wood quality : A review. Forest Systems, v.26,
2017. DOI: 10.5424/ts/2017263-11892.



124

HILL, C.A.. Wood Modification: Chemical, Thermal and Other Processes.
Chichester: Wiley, 2006. 249p.

HILL, C.A.S. Wood modification: An update. BioResources, v.6, p.918-919, 2011.
DOI: 10.15376/biores.6.2.918-919.

INSTITUTO BRASILEIRO DO MEIO AMBIENTE E DOS RECURSOS RENOVAVEIS
(IBAMA). Madeiras da Amazoénia: caracteristicas e utilizagcdo. 3 ed. ed. Brasilia,
DF: IBAMA, 1997. 141p.

KOKUTSE, A.D.; BRANCHERIAU, L.; CHAIX, G. Rapid prediction of shrinkage and
fibre saturation point on teak (Tectona grandis) wood based on near-infrared
spectroscopy. Annals of Forest Science, v.67, 2010. DOI: 10.1051/forest/2009123.

LIANG, L.; WEI, L.; FANG, G.; XU, F.; DENG, Y.; SHEN, K.; TIAN, Q.; WU, T.; ZHU,
B. Prediction of holocellulose and lignin content of pulp wood feedstock using near
infrared spectroscopy and variable selection. Spectrochimica Acta Part A:
Molecular and Biomolecular Spectroscopy, p.117515, 2019. DOI:
10.1016/j.saa.2019.117515.

MENEZZI, C.H.S. DEL; AMORIM, M.R.S.; COSTA, M.A.; GARCEZ, L.R.O.
Evaluation of thermally modified wood by means of stress wave and ultrasound
nondestructive methods. Materials Science, v.20, 2014. DOI:
10.5755/j01.ms.20.1.3341.

NASIR, V.; NOURIAN, S.; ZHOU, Z.; RAHIMI, S. Classification and characterization
of thermally modified timber using visible and near - infrared spectroscopy and
artificial neural networks : a comparative study on the performance of different NDE
methods and ANNs. Wood Science and Technology, 2019. DOI: 10.1007/s00226-
019-01120-0.

NETO, R.A.; ASSIS, A.A. DE; BALLARIN, AW.; HEIN, P.R.G. Dynamic hardness of
charcoal varies according to the final temperature of carbonization. Energy & Fuels,
p.31, 2018. DOI: 10.1021/acs.energyfuels.8b02394.

OLIVER, C.D.; NASSAR, N.T.; LIPPKE, B.R.; MCCARTER, J.B. Carbon, fossil fuel,
and biodiversity mitigation with wood and forests. Journal of Sustainable Forestry,
v.33, p.248-275, 2014. DOI: 10.1080/10549811.2013.839386.

PINTO, R.A. Sinais digitais de um durémetro portatil para a estimativa de
propriedades de madeiras para dormentes. 2015. 97p. Tese (Doutorado em
Energia na Agricultura) - Universidade Estadual Paulista, Faculdade de Ciéncias
Agrondmicas, Botucatu,

RAMALHO, F.M.G.; ANDRADE, J.M.; HEIN, P.R.G. Rapid discrimination of wood
species from native forest and plantations using near infrared spectroscopy. Forest
Systems, v.27, p.9, 2018. DOI: 10.5424/fs/2018272-12075.

SANDBERG, D.; KUTNAR, A.; MANTANIS, G. Wood modification technologies - A
review. IForest, v.10, p.895-908, 2017. DOI: 10.3832/ifor2380-010.

SATHRE, R.; CONNOR, J.O. Meta-analysis of greenhouse gas displacement factors



125

of wood product substitution. Environmental Science and Policy, v.13, p.104-114,
2010. DOI: 10.1016/j.envsci.2009.12.005.

SCHNABEL, T.; B. ZIMMER; A.J. PETUTSCHNIGG; S. SCHONBERGER. An
approach to classify thermally modified hardwoods by color. Forest Products
Journal, v.57, p.105-110, 2007.

SCHWANNINGER, M.; HINTERSTOISSER, B.; GIERLINGER, N.; WIMMER, R.;
HANGER, J. Application of Fourier Transform Near Infrared Spectroscopy ( FT-NIR )
to thermally modified wood. Holz als Roh - und Werkstoff, p.483-485, 2004. DOI:
10.1007/s00107-004-0520-z.

SEVERO, E.T.D.; CALONEGO, F.W.; SANSIGOLO, C.A.; BOND, B. Changes in the
chemical composition and decay resistance of thermally-modified Hevea brasiliensis
wood. PloS one, v.11, p.e0151353, 2016. DOI: 10.1371/journal.pone.0151353.

SOUZA, S.N. DE; ANGELO, H.; ALMEIDA, A.N. DE; SOUZA, AN. DE; PAULA, M.F.
DE. Competitiveness of brazilian tropical wood on the international market. Floresta
e Ambiente, v.25, 2018. DOI: http://dx.doi.org/10.1590/2179-8087.021815.

STEEGE, H. TER; et al. Hyperdominance in the Amazonian tree flora. Science,
v.342, 2013. DOI: 10.1126/science.1243092.

SUNDQVIST, B. Colour changes and acid formation in wood during heating.
2004. 154p. Doctoral Thesis, Lulea University of Technology,DOI:
10.1126/science.1201060.

SYKACEK, E.; GIERLINGER, N.; WIMMER, R.; SCHWANNINGER, M. Prediction of
natural durability of commercial available European and Siberian larch by near-
infrared spectroscopy. Holzforschung, v.60, p.643—-647, 2006. DOI:
10.1515/HF.2006.108.

TODOROVIC, N.; POPOVIC, Z.; MILIC, G. Estimation of quality of thermally modified
beech wood with red heartwood by FT-NIR spectroscopy. Wood Science and
Technology, v.49, p.527-549, 2015. DOI: 10.1007/s00226-015-0710-3.

WIKBERG, H.; MAUNU, S.L. Characterisation of thermally modified hard- And
softwoods by 13C CPMAS NMR. Carbohydrate Polymers, v.58, p.461-466, 2004.
DOI: 10.1016/j.carbpol.2004.08.008.

WILLEMS, W.; LYKIDIS, C.; ALTGEN, M.; CLAUDER, L. Quality control methods for
thermally modified wood: a review. Holzforschung, v.69, p.875-884, 2015. DOI:
10.1515/hf-2014-0185.

X-RITE. 2007. “A Guide to Understanding Color Communication.” X-Rite,
Incorporated.

YILDIZ, S.; GEZER, E.D.; YILDIZ, U.C. Mechanical and chemical behavior of spruce
wood modified by heat. Building and Environment, v.41, p.1762-1766, 2006. DOI:
10.1016/j.buildenv.2005.07.017.



126

APENDICE A - Processo de desdobro das toras em pranchas: (A) toras
selecionadas; (B) seccionamento da parte basal; (C) corte de prancha radial;
(D) recebimento das pranchas em Botucatu-SP.

Fotos: Fernando Andrade, 2021



127
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ANEXO B - Atribuigcbes de bandas de componentes de madeira

oer]J(;r;Ie(rcomd_le) Tipo de vibracéo Componente da madeira
4063 CH + C-C (est) Amido (celulose)
4195 Lignina
4202 2° ST OH (def) Holocelulose
4235 OH, CH (def) + CH, CH2 (est) Celulose
4268 CH (est) + CH (def) e/ou 2° St CH2 Celulose
4283 CH (est) + CH (def) Celulose, Hemiceluloses
4288 CH (est) + CH (def) Hemicelulose (xilana)
4365 CO (est)+ OH (est) ou CH2 (est) + CH2 Celulose
4401 CH (est) + CH (def) Celulose, Hemiceluloses
4546 CH (est) + C=0 (est) Lignina
4608 Celulose, Hemiceluloses
4635 OH (est) + CH (def) Celulose
4686 CH (est), C=C (est), C=0 (est) Hemiceluloses/Lignina/Extrativos
4739 OH (def) + OH (est) Celulose
4780 OH e CH (def) + OH (est) Celulose
4795 OH (est) + OH e CH (def) Celulose, Hemiceluloses (xilana)
4808 OH (est) + CH (def) Celulose semicristalina e cristalina
5051 OH (est) + OH (deformacao de H20) Agua
5198 OH Agua
5236 -5245 2° ST C=0 (est) Hemiceluloses
5464 OH (est) + 2° ST CO (est) Celulose semicristalina e cristalina
5495 OH (est) + 2° ST CO (est) Celulose
5522 Lignina
5593 1° ST CH (est) Celulose semicristalina e cristalina
5618 12 ST de CH2 (est) Celulose
5666 1° ST CH (est)
5776 1° ST CH (est) Celulose
5795 1° ST CH (est) Lignina
5800 1° ST CH (est) Hemicelulose (furanose/piranose)
5816 1° ST CH (est) Celulose/hemicelulose/lignina
5865 1° ST CH (est) Hemiceluloses
5872 1° ST CH (est) Celulose
5900 1° ST CH (est)
5935 1° ST CH (est) Lignina
5950 1° ST CH (est) Hemiceluloses
5963 1° ST CH (est) Lignina
5995 1° ST CH (est) Extrativos
6003 1° ST CH (est) Hemiceluloses
6126 1° ST CH (est) Celulose
6188 1° ST CH (est)
6286 1° ST CH (est) Celulose cristalina
6334 1° ST CH (est) Celulose
6460 1° ST CH (est) Celulose cristalina
6472 1° ST CH (est) Celulose
6520 1° ST CH (est) Celulose
6622 1° ST CH (est) Celulose
6660 1° ST CH (est) Celulose
6700 1° ST CH (est) Hemicelulose (glucomanana)
6715 1° ST CH (est) Celulose semicristalina
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6740 1° ST CH (est) Celulose
6757 1° ST CH (est) Celulose
6770 1° ST CH (est) Celulose
6790 1° ST CH (est) Celulose semicristalina
6800 1° ST CH (est) Hemicelulose (glucomanana)
6874 1° ST CH (est) Lignina
6944 1° ST CH (est) + CH (def) Lignina
6974 1° ST CH (est)
7003 1° ST CH (est) + H20 Celulose amorfa/agua
7092 1° ST CH (est) Lignina, Extrativos
7215 1° ST CH (est) + 1° ST CH (def) + CH (def)
7300 1° ST CH (est) + CH (def) Hemiceluloses/Todos
7315 1° ST CH (est) + CH (def) Celulose
7321 1° ST CH (est) (fim) Celulose
7353 2° ST CH (est) + CH (def) Todos
7410 1° ST CH (est) + CH (def) Hemiceluloses/Todos
8160 2° ST CH (est) (comego) Celulose
8250 2° ST CH (est) (fim) Celulose
8654 2° ST CH (est) Hemiceluloses
8749 2° ST CH (est), 2° St Ch (est de grupos Lignina

CH3)

ST: 1° e 2° sobretom, est: estiramento, def: deformagéo, ---: sem assinatura. Fonte: Schwanninger et

al. (2011)



