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Resumo: Uma possibilidade de ampliar o uso do Pinus é a realizacdo de sua
impregnacdo com monémeros seguido de sua polimerizacdo no interior dos poros da
madeira, o que forma o material denominado de compa@sito polimero-madeira (CPM).
Entretanto, poucas pesquisas tém estudado formas de otimizar o processo de
impregnacdo da madeira, levando em consideracao variaveis relacionadas. Nesse
sentido, esta pesquisa teve como objetivo avaliar como os efeitos dos parametros de
pressdo de impregnacdo e de tempo de permanéncia na autoclave afetam as
propriedades de resisténcia e rigidez na flexdo dos CPMs. Para isso, foi utilizado um
planejamento fatorial (22), considerando dois niveis de presséao (0,3; 0,6 MPa) e dois
niveis de tempo (30; 60 min). Os resultados mostraram que a impregnacao permitiu
um aumento entre 50% e 137% da resisténcia convencional a flexao (fwo), enquanto
o modulo de elasticidade na flexdo (Emo) ndo variou em relacdo ao grupo de controle.

Palavras-chave: madeira impregnada; compdsitos polimero-madeira; Pinus;
metacrilato de metila.

Influence of impregnation time and pressure on the flexural strength and
stiffness properties

Abstract: One way to expand the use of pine wood is by impregnating it with
monomers followed by polymerization within the wood pores, forming a material called
wood-polymer composite (WPC). However, few studies have optimized the wood
impregnation process, considering related variables. This research aimed to evaluate
how the effects of impregnation pressure parameters and autoclave residence time
affect the flexural strength and stiffness properties of WPCs. A 22 factorial design was
used, considering two pressure levels (0.3; 0.6 MPa) and two time levels (30; 60 min).
The results showed that impregnation allowed an increase of 50% to 137% in
conventional flexural strength (fwo), while the modulus of elasticity in flexion (Emo) did
not vary compared to the control group.

Keywords: impregnated wood; wood-polymer composites; pine wood; methyl
methacrylate.
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1. INTRODUCAO

Nas ultimas décadas, o uso de madeiras nativas tem sido substituido gradual-
mente pelas madeiras de reflorestamento de rapido ciclo de corte, tendo as arvores
do género de Pinus e de Eucalyptus como as mais presentes no mercado brasileiro.
No caso da madeira de Pinus, ha cerca de 1,9 milhao de hectares de floresta plantada
no Brasil (IBA, 2023). No geral, a madeira de Pinus possui propriedades mecéanicas
inferiores e mais defeitos em comparacéo as espécies tropicais.

Dessa forma, € comum a aplicacdo de métodos de modificacdo da madeira
para promover o aumento das propriedades mecanicas, sendo uma das técnicas a
impregnacao com polimeros (Sandberg; Kutnar; Mantanis, 2017). O processo de im-
pregnacdo com polimeros constitui a classe de materiais denominada compdsito po-
limero-madeira (CPM), ou wood-plastic composite, ou ainda wood-polymer composite
(WPC). Entre os principais métodos utilizados para a impregnacédo da madeira, des-
taca-se 0 método de vacuo-pressdo. Neste método, a madeira inicialmente fica em
vacuo; em seguida, ainda sob vacuo, é introduzido o produto de tratamento e, por fim,
a impregnacao é feita sob presséo acima da atmosférica (Stolf, 2005).

Entretanto, apesar de existirem varios estudos correlatos ao tema de CPMs,
poucas pesquisas foram realizadas com o intuito de otimizar a técnica de impregna-
cdo, sobretudo a de vacuo-pressao. Nesse sentido, o objetivo do presente trabalho foi
estudar o processo de impregnacdo do mondémero metacrilato de metila (MMA) na
madeira de Pinus caribaea var. hondurensis pelo método de vacuo-pressédo, com o
intuito avaliar o efeito dos fatores de pressao de impregnacédo e tempo de permanén-
cia, sob presséo, na resisténcia convencional a flexdo e no médulo de elasticidade

longitudinal na flexdo estética.

2. MATERIAL E METODOS

2.1 Material

Foi utilizada madeira da espécie Pinus caribaea var. hondurensis, com idade
entre 15 e 16 anos, proveniente do municipio de Itapetininga, Estado de S&o Paulo.
Além disso, foi utilizado o mondmero metacrilato de metila (MMA), um liquido incolor
em temperatura ambiente, cuja temperatura de ebulicdo é por volta de 101°C. Sua
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formula molecular € CsHsO2. A polimerizagdo do monémero MMA forma o
poli(metacrilato de metila) (PMMA), um polimero sintético, amorfo, transparente,
termoplastico e pertencente a familia dos acrilatos. O peréxido de benzoila (formula
molecular: C14H1004) foi utilizado como iniciador da polimerizagdo, uma vez que foi
utilizado em varias pesquisas da area (Acosta et al., 2020; Mattos et al., 2015; Stolf,

2005), sempre mostrando ser bem eficiente.

2.2 Planejamento experimental

Para avaliar o efeito das variaveis de tempo e pressédo de impregnacdo no
tratamento da madeira pelo método de vacuo-pressdo nas propriedades de
resisténcia e rigidez na flexao, foi utilizado o planejamento fatorial, que € uma das
maneiras mais eficientes de conduzir um experimento que analisa os efeitos de dois
ou mais fatores (Montgomery, 2012). Para tanto, foi realizado um planejamento fatorial
completo (22), considerando os niveis de 0,3 MPa e 0,6 MPa para o fator presséo [P]
bem como os niveis de 30 min e 60 min para o fator tempo [T], resultando em quatro
tratamentos experimentais distintos, assim como mostrado na Tabela 1, além da

condicao de referéncia (madeira ndo impregnada).

Tabela 1. Tratamentos experimentais estipulados.

N° de corpos de

Tratamento (Tr) Presséo [P] (MPa) Tempo [T] (min)

prova

Controle 12 - -
1 12 0,3 30
2 12 0,3 60
3 12 0,6 30
4 12 0,6 60

2.3 Preparacao dos corpos de prova

Os corpos de prova foram preparados com as dimensdes da sec¢éo transversal
de 1,8 cm x 1,8 cm e comprimento na direcdo das fibras de 40 cm. Esses corpos de
prova foram colocados inicialmente para secagem em estufa a 50°C, até atingirem um
teor de umidade de 12%. Em seguida, os corpos de prova foram colocados na
autoclave, para a realizacdo da impregnacdao. Inicialmente foi aplicado um vacuo de

580 mmHg por 30 min para retirar o ar do interior dos poros da madeira. Apés 30 min,
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ainda em vacuo, foi aberto o reservatorio, e a solucdo de monémero-iniciador sofreu
succdo para o interior da autoclave. Para a solucdo de mondmero-iniciador, foi
utilizado o MMA, e o perdxido de benzoila na proporgéo 2,5% em massa.

Com os corpos de prova imersos na solugdo de mondmero-iniciador, foi
retirado o vacuo, e aplicada a pressao. Conforme mostrado anteriormente na Tabela
1, os niveis de pressdo e tempo considerados nessa etapa dependeram de qual
tratamento estava sendo realizado. ApGs esse processo, foram retirados da autoclave,
e 0 excesso de impregnante acumulado nas superficies dos corpos de prova foi
removido com papel toalha. Em seguida, foram embrulhados em papel aluminio e
colocados em estufa para a consolidacdo da polimerizacdo no interior da madeira, a
temperatura de 60°C por 120 h, com base nas recomendagdes de Meyer (1984). Por
fim, os corpos de prova foram retirados da estufa, desembrulhados, pesados e foram

tomadas as medidas de suas dimensodes.

2.4 Ensaio de densidade aparente e ensaio de flexao estatica

A densidade aparente foi medida conforme as recomendacfes da NBR 7190
(ABNT, 2022), que define essa propriedade como o quociente da massa pelo volume,
correspondentes a um teor de umidade de 12 %. No presente trabalho, a densidade
aparente foi medida para todos os corpos de prova antes do tratamento (p;), inclusive
do grupo de controle, e novamente medida para os corpos de prova tratados (ox).

O ensaio de flexdo estatica foi realizado em conformidade com as orientacdes
da NBR 7190 (ABNT, 2022). Este ensaio foi realizado na maquina universal de
ensaios EMIC, modelo DL 3000, cuja capacidade é de 30 kN. Esse equipamento
dispensa a necessidade de relégio comparador, uma vez que a movimentacdo do

atuador gera o registro da deformacao sofrida pelo corpo de prova ensaiado.

2.5 Andlise estatistica

A analise de variancia (ANOVA), ao nivel de 5% de significancia, foi utilizada
para investigar a influéncia de cada um dos fatores assim como da interacdo (P x T)
entre esses em cada propriedade mecénica avaliada. Para apresentar os efeitos
significativos em cada modelo, foram apresentados graficos de Pareto dos efeitos

padronizados. Esse tipo de grafico contétm os valores absolutos dos efeitos
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padronizados e a linha de referéncia, que indica os efeitos estatisticamente
significantes e os que ndo sdo. Na sequéncia, € considerado o método de superficie
de resposta (Equacao 1) para elaborar um modelo de estimativa das propriedades
mecanicas da madeira impregnada a partir da combinacdo entre pressédo de
impregnacao e tempo na autoclave. Da Equacéo 1, Y € a variavel resposta, i sdo os
coeficientes a ajustar pelo método dos minimos quadrados e € consiste no erro

aleatodrio.

Y=B0+pL-P+B2-T+PB3-P-T +¢ (1)

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1a apresenta os valores médios e os intervalos de confianca da den-
sidade aparente antes do tratamento (pi) e ap0s a impregnacao (or). A impregnagao
proporcionou um aumento entre 60% e 75% dos valores meédios da densidade, o que
indica que todos os quatro tratamentos permitiram uma incorporacdo do mondémero e
uma polimerizacao eficientes.

Os valores médios e os intervalos de confianca da resisténcia convencional a
flexado (fwo) estado apresentados na Figura 1b. Todos os quatro tratamentos promove-
ram um aumento significativo da propriedade (entre 50% e 137%). Acosta et al. (2020)
atribuiram o aumento da resisténcia convencional a flexdo as possiveis ligacdes co-
valentes que o polimero faz com a parede celular da madeira e ao suporte mecéanico
do interior dos poros da madeira, inibindo a formacéo de microfissuras durante a apli-
cacao da forca.

A Figura 1c apresenta os valores médios e os intervalos de confianca do mé-
dulo de elasticidade estimado no ensaio de flexdo estatica. Apesar de a impregnacao
proporcionar aumento consideravel da resisténcia, a mesma tendéncia néo € obser-
vada para o modulo de elasticidade devido as propriedades mecéanicas do PMMA.
Segundo Brandrup, Immergut e Grulke (1999, p. V /88), o PMMA apresenta resisténcia
convencional na flexdo de 145 MPa, enquanto o modulo de elasticidade na flexao é
de 3300 MPa, inferior ao da propria madeira de Pinus. Portanto, acredita-se que o
tratamento com MMA leva ao aumento nas propriedades elasticas do Pinus de classes

de resisténcia inferiores (mddulo de elasticidade de pequena magnitude). Porém, nas
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espécies com moédulos de elasticidades maiores, o efeito da impregnacao néo é sig-
nificativo.

A partir do método dos minimos quadrados, foram ajustados os coeficientes
dos modelos de estimativas de cada uma das propriedades. A Tabela 2 apresenta os
resultados da ANOVA. Como ambos os p-valores resultaram abaixo do nivel de sig-
nificancia de 5%, os modelos séo satisfatorios. Os modelos de regressao encontram-
se apresentados de duas formas: em forma de equacao (Tabela 2) e de gréaficos de
superficie de resposta (Figura 2). Aléem disso, os gréficos Pareto dos efeitos padroni-
zados estdo apresentados na Figura 3, mostrando quais efeitos sao significativos ou

nao.

Figura 1. Valorelsoorpédios e intervalos de confianga: (a) p; (b) fmo; (c) Emo.

T
800 T T T I
- |
= 600 l Legenda
E; T T 1 1 pi
=z
= 400 | L | L I T pf
a
200
Controle Tr1 Tr2 Tr3 Tr4
Grupo
(a)
175 14.000
150 T 12.000 T
—~ 125 J_ ~ 10.000
] -] _|_
& T & T J
100 T = 8.000 I
E I T L =2 T l J_
E 75 -|— E 6.000
soff L = 4,000
25 2.000
0 Controle Tr1 Tr2 Tr3 Tr4 0 Controle Tr1 Tr2 Tr3 Tr4
Grupo Grupo

(b) (€)

Tabela 2. Equacdes dos modelos de superficie de resposta (P em MPa e T em min).
Propr. Equacao ANOVA R? (%)
fmo  fuo = (4.00 +294.80-P+1.29-T —4.40-P-T)MPa  <0,001 63,59
Emo Eyo = (2193 +17345-P +84,3-T —259-P-T) MPa 0,035 24,53

Conforme evidenciado pelos graficos de Pareto, para Ewo, apenas o efeito iso-
lado da pressao € significativo e afeta positivamente. Por outro lado, para fvo, a inte-
racao entre os fatores de tempo e pressao € significativa, ou seja, o efeito combinado

dos fatores ndo corresponde simplesmente a soma de seus efeitos isolados, e afeta
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negativamente fvo. Nesse caso, efeito da interagdo promove uma “tor¢ao” da superfi-
cie de resposta.

Conseguir compreender o comportamento e a causa da interagao dos fatores
€ mais relevante do que o conhecimento dos efeitos principais (Montgomery, 2012).
Segundo Schneider, Morrell e Levien (2005), os gradientes de pressao durante o tra-
tamento da madeira podem se tornar prejudiciais ao material. Caso esses gradientes
ultrapassem as propriedades de resisténcia da madeira, ha o risco de colapso ou de
fratura. Ou seja, acredita-se, que apds todos 0s vazios serem preenchidos, caso a
pressdo seja mantida, o impregnante é forcado a penetrar nos poros da madeira,
mesmo ndo havendo mais espaco. Dessa forma, a estrutura anatbmica passa a ser
afetada para que haja caminhos para que o impregnante percole no interior da ma-

deira, surgindo rupturas nas traqueides.

Figura 2. Graficos de superficie de resposta: (a) resisténcia convencional a flexao
(fwo); (b) mddulo de elasticidade na flexao (Ewmo).
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Figura 3. Grafico Pareto dos efeitos padronizados: (a) resisténcia convencional a fle-
xao (fmo); (b) mddulo de elasticidade na flexao (Ewmo).
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5. CONCLUSAO

Os resultados do presente trabalho permitem as seguintes conclusdes:
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« Adensidade da madeira aumentou para todos 0s quatro grupos de tratamento em

relacdo a madeira in natura, confirmando a retencdo do PMMA no processo de
impregnacgao;

- Para os quatro grupos de tratamento, a resisténcia convencional a flexdo (fwo)
aumentou em relacdo ao grupo de controle. Por outro lado, o moédulo de
elasticidade na flexdo estatica (Emo) ndo mudou, pois o polimero é mais
deformavel que a madeira;

« O efeito da interagcédo entre a pressédo e o tempo (P x T) foi significativo para a
resisténcia convencional a flexdo (fwo). Esse efeito atua de forma a diminuir a

magnitude das propriedades, quanto maior o produto de ambos os fatores.
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