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RESUMO

O Pinus radiata (Pinus Radiata D. Don), uma espécie de crescimento rapido no Chile,
tem uma resisténcia mecénica inferior ao de outras coniferas utilizadas como madeira
estrutural, mesmo bem abaixo de algumas madeiras chilenas com altas qualidades
estruturais. O objetivo desta pesquisa foi estudar o efeito de um tratamento termo-
higromecanico do tipo fluéncia sobre as propriedades nanomecanicas do pinheiro radiata.
Os exemplares do tipo | foram adaptados de acordo com a ASTM D638-14, de plantagdes
de rapido crescimento na regido de Bio-Bio, Chile. O tratamento termo-higromecanico
foi realizado sob condigdes controladas de carga, umidade e temperatura. Oito
tratamentos com dois niveis de carga (por 30 minutos), duas condi¢des de temperatura e
dois tempos pds-tratamento foram estabelecidos para a avaliacdo das propriedades
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mecanicas finais do material tratado, basicamente 0 modulo de elasticidade em tensao
determinado em uma maquina universal de testes. Usando um nanoindentador, as
propriedades de dureza e modulo de elasticidade da camada S2 da parede celular e da
lamela média foram caracterizadas na escala hanométrica. Os resultados mostraram um
aumento no modulo de elasticidade das madeiras tratadas, com valores maximos nos
exemplares submetidos a temperatura. As propriedades nanomecénicas da dureza
mostraram maiores mudangas, particularmente no nivel da lamela média. O tratamento
termo-higromecénico pode melhorar as propriedades mecénicas da madeira e aumentar
seu grau estrutural.

Palavras-chave: Propriedades nanomecanicas, processo de fluéncia, uso estrutural.

ABSTRACT

Pinus radiata, a fast growth species in Chile, has lower mechanical properties than other
conifers used on structural applications, even much lower than other Chilean species
having high structural grades. This work aimed to study the effect of a thermo-
hydromechanical treatment on nanomechanical properties of the cellular structure of
radiata pine from fast-growing plantations in the Bio-Bio region, Chile. Type | adapted
specimens, according to ASTM D638-14, were prepared. A thermo-hydromechanical
creep process with eight treatments including two loading levels (during 30 min), two
temperatures conditions, and two post-treatment times. The response variable was the
tensile modulus. Hardness and elastic modulus of cell wall (S2 layer) and middle lamella
were characterized using nanoindentations. The results showed an increase in tensile
modulus up to 25% for the treated wood, with maximum values in the specimens
subjected to temperature. The nanomechanical properties of hardness yielded major
changes, particularly at the middle lamella level. The thermo-hydromechanical creep can
improve the mechanical properties of wood and potentially increase its structural degree.

Keywords: Nanomechanical properties, Creep process, Structural use.

1 INTRODUCAO

O Chile tem 2,289 milhdes de hectareas de plantagdes florestais (INFOR, 2019),
dos quais 68% das sdo de Pinus radiata CONAF (CONAF, 2019). Isto representa uma
fonte de matéria-prima para as industrias de celulose, papel e construcdo civil. Neste
ultimo, a madeira precisa ser classificada estruturalmente e agrupada de acordo com sua
capacidade de suportar cargas ou tensdes, 0 que leva ao projeto de estruturas de madeira
mais seguras € mais confiaveis.

A producdo de madeira em rotacoes curtas desenvolveu correlacBes genéticas
adversas em suas propriedades mecanicas e qualidade, devido a alta propor¢éo de madeira
juvenil (BURDON e MOORE, 2018). O pinho Radiata geralmente tem baixa rigidez,
maior retracdo longitudinal e menor densidade do que outras madeiras macias utilizadas
como madeira estrutural (MOORE, 2012). Cave e Walker (1994) concluiu que o angulo
fibriloso era o principal fator que explicava a diminuicdo da rigidez (E) do Pinus radiata.
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Além disso, o efeito da gravidade especifica da madeira sobre 0 mddulo de elasticidade
(MOE) e modulo de ruptura (MOR), que diminui na madeira juvenil (GARAY et al.,
2009), gera uma fonte adicional de variacdo na propriedade de flexdo estatica (ZHANG,
1997), a principal propriedade para a avaliacdo da madeira para fins estruturais (COWN
etal., 1999).

Os tratamentos termo-higromecanicos (THM) tém uma vantagem importante
sobre os tratamentos quimicos, uma vez que ndo incorporam agentes quimicos na
madeira. Estes processos baseiam-se na aplicacdo de forca mecanica sobre a madeira em
condicdes de temperatura e umidade. A aplicacdo de processos THM permite melhorar a
estabilidade dimensional, reduzir a higroscopicidade da madeira, aumentar a resisténcia
aos microorganismos, libertar tensdes internas (NAVI e SANDBERG, 2011). O processo
de densificacdo foi o mais investigado; consiste na modificacdo da madeira por forcas
compressivas na direcgdo transversal (SADATNEZHAD et al., 2017).

A aplicacdo de uma carga constante sobre a madeira produz uma deformacéo
elastica linear. Se a carga for mantida ao longo do tempo, ocorrera deformacéo adicional
(BODIG e JAYNE, 1982). Quando esta deformacdo € influenciada pela a¢do conjunta da
temperatura e humidade, falamos de fluéncia termo-higromecénica (SEPULVEDA et al.,
2013).

As respostas dependentes e ndo dependentes do tempo de materiais viscoelasticos
podem ser medidas por meio de testes dindmicos e quase-estaticos (SALMEN e HAGEN,
2000). Estes ultimos podem ser obtidos explicitamente numa escala temporal, enquanto
os testes dindmicos ddo uma funcdo complexa em termos de frequéncia (SALMEN e
HAGEN, 2001). O efeito do aumento da temperatura acelera a fluéncia (HOLZER et al.,
1989), tal como o CH, uma vez que a agua atua como plastificante (BODIG e JAYNE,
1982).

A disposicdo hierarquica da estrutura da parede celular de madeira define em
grande parte as suas propriedades mecanicas. Compreender o comportamento das
propriedades da madeira & nanoescala é fundamental para elucidar as alteragfes ou
modificacOes das suas propriedades quando sujeitas a um processo de fluéncia. A técnica
da nanoindentagdo permite determinar as propriedades mecéanicas da camada S2 da
parede celular e da lamela média a nanoescala (MOON et al., 2006). Desta forma, a
dureza (H) e o médulo elastico (E) podem ser obtidos em fungéo do angulo de fibrilagdo
da celulose (GINDL e SCHOBERL, 2004), localiza¢do do anel de crescimento (TZE et
al., 2007), madeira do inicio versus madeira tardia (WIMMER et al., 1997) e outros.
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Existem diferencas entre as propriedades mecanicas da parede secundaria e da
lamela média, devido a presenca de componentes estruturais, pelo que o E é claramente
reduzido na lamela média (WIMMER e LUCAS, 1997). Contudo, a H da lamela média é
semelhante ao da parede secundaria (GINDL e SCHOBERL, 2004). Em um estudo, em
que as paredes celulares do abeto noruegués foram recuadas, verificou-se que na area
deformada pelo recuo, os resultados mostram que o E tanto no eixo longitudinal como no
transversal tem influéncia nas propriedades mecanicas (GINDL e SCHOBERL, 2004).

Usando a técnica de medicdo continua da nanoindentacéo, foram avaliadas as H e
E de fibras individuais de Pinus taeda ao longo de 10 anéis de crescimento. Os
investigadores encontraram um padrao previsivel de E em funcéo do angulo microfibrilar,
no entanto, estes valores sdo inferiores aos estimados a partir de modelos de parede
celular. Isto sugere que a diferenca dos valores obtidos experimentalmente em relagédo
aos valores previstos pode ser altamente influenciada pelos valores das constantes
elasticas dos constituintes da parede celular e pelos niveis de umidade das amostras
durante o processo de indentacdo (TZE et al., 2007).

Considerando a potencial aplicacdo do Pinus radiata como madeira estrutural, o
presente trabalho visa estudar o efeito de um tratamento termo-higromecanico do tipo

fluéncia sobre as propriedades nanomecanicas da estrutura celular do Pinus radiata.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 MATERIAIS

Foi utilizada madeira de Pinus radiata de plantacdes localizadas na Regido do Bio-
Bio, Concepcion, Chile. As pecas de madeira foram cortadas na direccdo radial e
dimensionadas para obter exemplares de tipo | de acordo com a ASTM D638 (ASTM,
2014). Contudo, as amostras foram preparadas em forma rectangular, para este efeito, a
secdo estreita das amostras foi aumentada para 19 mm. Foram testadas cinco amostras
por tratamento (Quadro 1) e um teor de umidade de 12%; foram utilizadas amostras livres
de nds, fendas, ataque flngico, insetos ou outros defeitos que pudessem aumentar o erro

na pesquisa.
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2.2 METODOS
2.2.1 Ensaio de tracao

As amostras de madeira foram submetidas a ensaios de tracdo em uma maquina
universal Zwick Roell Z020 com uma célula de carga de 20 kN. Foi utilizada uma
velocidade de ensaio de 5 mm/min. O modulo de elasticidade (E) foi determinado pela

inclinacdo da curva na zona elastica do gréafico de forca (N) de deformagdo (mm).

2.2.2 Processo termo-higromecanico

Para determinar os niveis de carga no teste, as amostras foram sujeitas a tensédo
para determinar a forca no limite proporcional (FLP). Foram estabelecidas trés
condi¢des de teste (Tabela 1). O primeiro, foi baseado em '3 e %5 da forga obtida no LP.
O segundo, tempos de aquecimento 0s e 30s a 20°C e 80°C, respetivamente. Depois, as
pecas foram submetidas a um processo da fluéncia durante 30 minutos. A terceira
condicdo era tempo de tratamento pos-repasse (Oh e 48h). Apds este tempo, o modulo
de elasticidade (E) foi determinado e as propriedades de nanoescala da madeira foram

avaliadas.

Tabela 1: Tratamentos de ensaio

Tratamento Carga (N) Tempo de Tempo de
aquecimento (s) repouso (h).

Tl 1096 0 0

T2 1096 0 48

T3 1096 30 0

T4 1096 30 48

T5 2192 0 0

T6 2192 0 48

T7 2192 30 0

T8 2192 30 48

Controlo

2.2.3 Nanoindentacao

Para o teste de nanoindentagéo, foram obtidas amostras de madeira temporé a
partir da parte central dos espécimes tratados com fluéncia. As amostras foram cortadas
na forma de um cubo truncado em seces de 2x2x3 mm em dimensOes radiais,
tangenciais e longitudinais. As amostras foram colocadas no vacuo durante 30 minutos
e curadas em um forno a 70°C durante aproximadamente 8 horas. Depois, estes
espécimes foram fixados em um micrétomo rotativo Leica RM2265 para que a se¢do

transversal da madeira pudesse ser cortada; nivelando a madeira com uma faca de vidro
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e depois com a faca de diamante foi obtida uma superficie completamente homogénea
ou lisa, desta forma as fibras expostas podem ser nanoindentadas (WANG et al., 2006).

Antes das indentacdes serem feitas, o Hysitron TI900 nanoindenter, equipado
com uma ponta de penetracdo de diamante de canto de cubo, foi calibrado usando o
método de funcéo de area. Isto permitiu a obtencédo de valores confiaveis do médulo de
elasticidade e dureza. Foi aplicado um ciclo multiplo de 104s com uma carga nominal
de 100puN.

As regibes da parede celular e da lamela média a serem nanoindentadas foram
cuidadosamente selecionadas (Figura 1). As amostras foram examinadas ao
microscopio para avaliar a posi¢do e qualidade da indentacdo. Foram realizadas varias
nanoindentagdes numa sec¢éo transversal de 2-3 paredes celulares para cada amostra.

Figura 1 - Nano-inclusdes em células de Pinus radiata em camada S2 e lamela média

Os dados de carga-deslocamento dos testes de nanoindenta¢do foram utilizados
para calcular a dureza e 0 mddulo de elasticidade. A dureza (H) das amostras para uma
profundidade de indentacdo (h) foi calculada a partir da seguinte equacdo (WANG et al.,
2006):

Pmax
H=-=" @

Onde, Pmax é a carga medida a uma profundidade méxima de penetragdo (h) num
ciclo de indentacdo e A € a area projetada de contacto entre o indentro e a amostra em
Pmax.

O médulo do sistema combinado ou modulo de indentacdo reduzida (Er) foi
determinado a partir da seguinte expressdo (OLIVER e PHARR, 1992):

_ dP 1Vm (2)

Er=0i7a
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Onde dP/dh ¢ o declive da linha tangente a curva de descarga inicial na parcela de

carga-deslocamento.
O modulo de amostra (Es) foi determinado pela seguinte equagao:

Es= (1-vs?) (Eir - 1;@) ®)

Onde v e vi séo os razBes de Poisson da amostra e do indentador, respetivamente,

e Ei é o mdédulo do indentador.

2.2.4 Analise estatistica
Foi realizada uma andlise de variancia de trés fatores (ANOVA) para estudar o

efeito do processo de fluéncia nas propriedades nanomecénicas da madeira de Pinus
radiata. Foi utilizado um nivel de significancia de o= 0,05. Os testes estatisticos
requeridos na analise de variancia, os testes de comparagdes multiplas de Tukey, foram

realizados. Foi realizada uma analise estatistica utilizando o software SPSS 15.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 MODULO DE ELASTICIDADE (E)
A figura 2 mostra 0 médulo de elasticidade (E) obtido para cada tratamento.

Figura 2 - Médulos de elasticidade (E) para os tratamentos. Ensaio de tracéo.

2.5

E(GPa)

Control T T2 T3 Ta TS Te T7 Ts

Tratamiento

Observa-se que os tratamentos T1 e T3 apresentaram valores de E inferiores em
relagdo ao controle, enquanto que o T2 apresentou um E semelhante ao controle. Por
outro lado, dos tratamentos, aos quais foi aplicada uma forga de 1096 N, T4 apresentou o

valor E mais elevado, com um aumento de 14% em relacdo ao controle. Por outro lado, é
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evidente que quanto maior for a for¢a (2192 N) e o efeito do tempo de aguecimento, maior
é 0 aumento de E em comparacdo com as amostras de controle. O T7 mostrou um E de
2,1 GPa, sendo o modulo mais elevado de todos os tratamentos com um aumento de 25%
em comparacdo com o controle. De acordo com a ANOVA realizada, os tratamentos
diferiram significativamente com um 0=0,05%. E importante notar que a geometria da
amostra, ao testar materiais como a madeira, afeta os valores do médulo de elasticidade,
como evidenciado neste estudo particular, que relata valores E inferiores aos encontrados
por outros investigadores (WATT e TRINCADO, 2017), que determinaram para o Pinus
radiata valores E que vao de 3,41 GPa a 8,52 GPa (YING et al., 1994).

3.2 NANOINDENTA(}C)ES DA CAMADA S2 DA PAREDE CELULAR

A figura 3 mostra o valor E para a camada S2 da parede celular do Pinus radiata.
Os valores E para todos os tratamentos variam de 10,49 GPa a 15,02 GPa. Estes
tratamentos mostraram diferencas significativas em o =0,05. O tratamento 1 (T1)
apresentou valores E médios de 15,02 GPa, semelhantes aos relatados por (GINDL et al.,
2003; TANGUY et al., 2016). Este tratamento provou ter um melhor efeito sobre as
propriedades nanomecanicas. Embora os outros tratamentos apresentem modulos de
elasticidade inferiores ao controle, os testes de comparacbes multiplas de Tukey

mostraram a formacgé&o de um subconjunto entre o T5 e o controle.

Figura 3 - Modulos de elasticidade (E) da camada S2 para Tratamentos

18.0™

16.07

14.0

E(6Pa)

12.0

10.07

8.0—

Control T T T3 Ta TS Te T7 Ts

Tratamiento

Uma razdo possivel para encontrar modulos mais baixos do que o controle é
devido as paredes muito finas das células de madeira primitivas avaliadas com o

nanoindenter. Por outro lado, o efeito de aumentar a carga aplicada durante o teste de

Brazilian Journal of Development, Curitiba, v.7, n.11, p. 109892-109905 nov. 2021



Brazilian Journal of Development
ISSN: 2525-8761

109900

fluéncia produz um efeito diretamente proporcional sobre o mddulo eléastico pos-
tratamento.

Em relagdo a dureza da camada S2 (Figura 4). T1 e T5 mostram os valores E
médios mais altos com 0,33 GPa. Dos oito tratamentos avaliados, quatro eram superiores
ao controle (T1, T5 e T7). Em T6, o valor médio era muito semelhante ao do controle.
Tal como no E da camada S2, quanto maior a forga aplicada, maior o aumento do E. Estes
valores sdao semelhantes aos reportados para a madeira de Pinus radiata ndo tratada
(GINDL et al., 2002; MOON et al., 2009).

Figura 4 - Dureza (H) da camada S2 para Tratamentos

0.4

0.3

0.27

O.1—

Control T T= T3 Ta TS Te T7 Ts

Tratamiento

3.3 NANOINDENTACOES DE LAMELAS MEDIAS

Como mostra a Figura 5, os valores E médios para todos os tratamentos s&o
superiores ao controle, refletindo que as condicdes avaliadas nesta investigagdo
influenciam o aumento do modulo de elasticidade ao nivel da lamela média. Da mesma
forma, como na camada S2, T1 tinha o valor E mais alto de 6,73 GPa. Seguiram-se 0s T7,
T5, T4 e T5 com valores E de 6,18 GPa, 6,09 GPa, 6,02 GPa e 6,01 GPa, respetivamente,

0 que representa um aumento entre 16 e 30% em relagdo ao controle.
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Figura 5 - Mdédulos de elasticidade (E) Lamela média para Tratamentos.

8.0

6.0

2.0

Control T T2 T3 T4 TS T6 T7 s
Tratamiento

E também importante salientar que a temperatura teve um efeito no aumento de
E. A andlise de variancia encontrou diferencas significativas em 0=0,05 nos tratamentos,
de modo que quando o teste de compara¢des multiplas de Tukey foi realizado, foram
formados 3 subconjuntos. Por outro lado, os valores médios da dureza da lamela
mostraram diferengas significativas em a=0,05, tendo os tratamentos 3 e 6 os valores mais

baixos do modulo de elasticidade de 0,24 GPa e 0,276 GPa, respetivamente (Figura 6).

Figura 6 - Dureza Média da Lamela (H) para Tratamentos

0.4

0.3

0.32
0.30 0.31
0.30 - o.29

Control T T2 T3 T4 TS5 T6 T7 T8

Tratamiento

Os tratamentos T5, T2 e T7, cujos valores H de 0,33, 0,31 e 0,31 GPa,
respetivamente, apresentaram os valores de dureza mais elevados, enquanto que o
tratamento de controle reportou uma dureza de 0,28 GPa. Ao analisar os valores da
camada S2 e da lamela média, é evidente que esta Ultima mostrou uma melhor resposta

as condicdes de tratamento termo-higromecanico.
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4 CONCLUSOES

As propriedades mecénicas da madeira de Pinus radiata aumentaram quando
sujeita a condicbes de carga e temperatura. Do mesmo modo, as propriedades
nanomecanicas foram favorecidas pelos tratamentos, sendo a lamela média a estrutura
que apresentou maiores alteracdes, especialmente 0 modulo de elasticidade. Em alguns
tratamentos, ndo foram observadas alteraces principalmente devido & morfologia das
paredes celulares, que eram muito finas; nesta linha, é necessario mais estudo para reduzir
a variabilidade dos resultados. Estes resultados mostram que o tratamento termo-
higromecanico pode melhorar as propriedades mecanicas e consequentemente a sua
qualidade estrutural, tornando esta espécie um material que poderia ser potencialmente

utilizado para produtos de alto valor.
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