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RESUMO

A secagem da madeira € indispensavel para a maioria dos fins para os quais é
destinada, contudo, a retirada de agua da madeira pode acarretar em defeitos. Do ponto de
vista da ultraestrutura da parede celular, pouco se sabe sobre a influéncia da secagem,
inclusive no angulo microfibrilar (AMF). Os objetivos deste trabalho foram utilizar a técnica
de difragdo de raios X para estimar o angulo microfibrilar e avaliar a variacdo do angulo
microfibrilar apds a secagem da madeira de Eucalyptus grandis Hill ex Maiden. Os discos
basais de duas arvores com 22 anos de idade foram utilizados para produzir as amostras
utilizadas para medicdo do AMF pelos métodos de microscopia de luz polarizada e de
difracdo de raios X e para a avaliacdo da influéncia da secagem no AMF. A partir dos
resultados obtidos foi possivel observar que: O AMF médio medido pela microscopia de luz
polarizada foi igual a 7°. Foi possivel estimar o AMF em fungdo do valor T, obtido a partir da
difracéio de raios X, utilizando o modelo clbico AMF = — 12,198T° + 113,67T? — 348 4T +
358,09 (R? = 0,99). O AMF médio estimado por essa equacdo foi igual a 7,35°. Os angulos
microfibrilares diminuiram apds a secagem da madeira.

Palavras-chave: angulo de microfibrilas, difragdo de raios X, secagem da madeira.



ABSTRACT

Wood drying is indispensable for most of the purposes for which it is intended,
however, the removal of water from the wood can lead to defects. From the point of view of
the ultrastructure of the cell wall, the information are scarse about the influence of drying,
even in the microfibril angle (MFA). The objectives of this work were to use the X-ray
diffraction technique to estimate the microfibril angle and to evaluate the variation of the
microfibril angle after wood drying of Eucalyptus grandis Hill ex Maiden. The basal discs of
two 22-year-old trees were used to produce the specimens used for both MFA measurement
by polarized light microscopy and X ray diffraction method. These specimens also were used
for evaluation of the influence of drying on the MFA. From the obtained results it was
possible to observe that: the average MFA measured by polarized light microscopy was equal
to 7°. It was possible to estimate the AMF as a function of the T value obtained from the X
ray diffraction using the cubic model AMF = -12.198T* + 113.67T? — 348.4T + 358.09 (R* =
0.99). The average AMF estimated by this equation was 7.35°. The microfibril angles
decreased after the wood drying.

Keywords: microfibril angle, X ray diffraction, wood drying.
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1. INTRODUCAO

A madeira de Eucalyptus é uma das mais importantes fontes de obtencdo de matéria-
prima renovavel para a fabricacdo de numerosos produtos em todo o mundo. No entanto, o
uso da madeira serrada ainda é limitado devido, entre outros fatores, ao aparecimento de
defeitos durante a secagem.

A secagem da madeira é de fundamental importancia para a maioria dos fins para 0s
quais é destinada. O processo consiste, em sintese, na reducdo da umidade da madeira até a
umidade de equilibrio desejada, alcancada no menor tempo e com menor incidéncia de
defeitos, em condi¢bes econbmicas satisfatorias.

O processo de secagem resulta em contracdes na madeira e, quando conduzido de
maneira inadequada, ocasiona defeitos. Entretanto, pouco se conhece do efeito da secagem na
ultraestrutura da parede celular.

O éangulo das microfibrilas (AMF) é uma importante propriedade da parede celular,
refere-se ao angulo formado entre o eixo da fibra e a orientagdo das microfibrilas de celulose
na camada S, da parede secundaria das células. O AMF esta relacionado a outras propriedades
da madeira, tais como o modulo de elasticidade, que, de acordo com Barnett e Bonham
(2004), € maior em madeiras com menor AMF.

Existem diversos métodos para a medicdo do AMF, entre estes, a precipitacdo de iodo,
a micro espectroscopia Raman, a microscopia de luz polarizada e a difracdo de raios X
(DONALDSON, 2008).

A difracdo de raios X é uma técnica nao destrutiva que permite medir o AMF a partir
de um conjunto de células, reduzindo o tempo e os custos das analises, além da possibilidade
de medir o angulo microfibrilar tanto na madeira verde quanto na madeira seca. Embora
apresente diversas vantagens e seja uma das técnicas mais utilizadas no mundo para a
medicdo do AMF, ndo foram encontrados relatos sobre a utilizacdo desta técnica no Brasil.

O efeito da secagem no AMF ainda ndo esta elucidado. A partir das informacdes
obtidas na literatura é possivel verificar que tém sido encontrados diferentes resultados sobre
tal relacdo para algumas espécies: Hill et al (2010) reportaram reducdo no AMF para a
madeira de Pinus com a secagem abaixo do PSF. Para as madeiras de tracdo de Betula
pendula Roth. e Populus tremula, Lepédnen et al. (2011) observaram aumento de 2-3° no

AMF apds a secagem. Rayirath et al (2008) ndo observaram alteracdes significativas no AMF
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para a madeira de Picea mariana. Contudo, apesar de sua importancia, para as madeiras de
Eucalyptus, ndo foram encontrados trabalhos que avaliassem como a secagem da madeira
influencia o angulo microfibrilar.

A saida da agua abaixo do ponto de saturacdo das fibras (PSF) - no qual todas as
paredes celulares estdo saturadas de dgua - ocasiona alteracfes na ultraestrutura da parede das
células, como, por exemplo, a diminuicdo da distancia entre as microfibrilas de celulose, tal
aproximacao é responsavel pelas contracGes da madeira (SKAAR, 1972).

Com a aproximacdo das microfibrilas celulésicas apds a secagem, espera-se que
ocorra também diminuicdo do AMF. Todavia, ndo foram encontradas informacdes sobre essa
relacdo para a madeira de Eucalyptus e, por isso, estudos que permitam compreendé-la se

fazem importantes e necessarios.
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2. OBJETIVOS
Os objetivos deste trabalho foram estimar o angulo das microfibrilas da madeira de
Eucalyptus grandis Hill ex Maiden utilizando a técnica de difracdo de raios X e avaliar o

efeito da secagem da madeira no angulo microfibrilar.
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3. REFERENCIAL TEORICO
3.1. Angulo das microfibrilas celulésicas da parede celular

A celulose é o principal componente estrutural da parede celular dos vegetais. E um
polissacarideo linear, formado por moléculas de glicose, unidas por meio de ligacbes
glicosidicas do tipo B (1—4) e formam cadeias lineares que interagem umas com as outras por
meio de ligacdes de hidrogénio. Esta estrutura € denominada fibrila elementar (HEYN, 1969).

Quatro fibrilas elementares s&o unidas por uma monocamada de hemicelulose e,
posteriormente, circundadas por uma matriz de hemicelulose e lignina. O composito natural
resultante desta associacdo é denominado microfibrila celulésica (FENGEL e WEGENER,

1989), conforme pode ser visualizado na Figura 1.

Figura 1 — Microfibrilas celulésicas

Microfibrila Regido amorfa
Parede secundaria Hemicelulose o
Fibrila
elementar

Parede primaria

-

H H
0 O'__,,,.,..‘glo OH—0~ o (n;o OH" o o9
g g 2 d
~HO OH-——0 . HO OH-0
H H J4
H H
W%/O HO_  OH--Q o—Ho OH . \A
0 O\M
o W d. O% Tas
HO OH-——0 “HO OH-0
H Celulose

FONTE: Intec, 2016.
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Na parede primaria, as microfibrilas estdo arranjadas de maneira dispersa, enquanto
que na parede secundaria encontram-se organizadas em camadas, seguindo um arranjo
helicoidal (WARDROP e PRESTON, 1947) (Figura 2).

Figura 2 - Organizagédo das microfibrilas nas camadas da parede celular e angulo das microfibrilas.

Eixo da fibra AMF
= Direcao
— - microfibrila
Camada S3 /
Camada S: Camada S,

Parede primaria

Fonte: adaptado de CIRO et al. (2015).

Nas camadas S; e Sz, as microfibrilas apresentam um arranjo transversal em relacao ao
eixo da fibra. Na camada intermediaria, S;, as microfibrilas estdo orientadas axialmente
(WARDROP e PRESTON, 1947). A camada S, é mais espessa que as demais, por isso,
apresenta maior contribuicdo nas propriedades fisicas, quimicas (Cave, 1968) e mecanicas da
madeira (CAVE e WALKER, 1994).

O angulo microfibrilar (AMF) corresponde aquele formado entre a microfibrila de
celulose e o eixo longitudinal da fibra (CAVE, 1968).

De acordo com Donaldson (2008), as variacbes no AMF desempenham papel
funcional no crescimento da arvore e, entre outros fatores, é dependente da idade. Ainda

egundo este autor, no eixo longitudinal o AMF € maior na base e diminui em direcéo ao topo.
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No eixo radial Vainio et al. (2001) e Lima et al. (2004) observaram decréscimo no
angulo AMF no sentido medula-casca. Resultados semelhantes foram obtidos por Lima et al.
(2014), analisando o AMF em relacdo a idade cambial em Eucalyptus grandis, os autores
verificaram que ha um decréscimo no AMF nos anéis formados mais recentemente em relagéo
aos mais antigos.

A orientacdo das microfibrilas desempenha importante papel na determinacdo das
propriedades da madeira. De acordo com Barnett e Bonham (2004), o AMF influencia, dentre
outras propriedades, a estabilidade dimensional, a rigidez e a resisténcia mecanica da madeira.

3.2 Métodos de medicdo do AMF

De acordo com Donaldson (2008), os metodos de medicdo do AMF dividem-se em
dois tipos: os de medicéo das fibras ou traqueides individuais, por meio da microscopia, e 0s
que medem um conjunto de células utilizando as técnicas de espectroscopia no infravermelho
proximo ou a difracdo de raios X.

Tanto a tecnica de microscopia de luz polarizada quanto a de difracdo de raios X estdo

baseadas no principio da cristalinidade da celulose.

3.2.1 Medicdo do AMF por microscopia de luz polarizada
A microscopia de luz polarizada baseia-se no principio de transformacéo da luz nao

polarizada em polarizada utilizando um dispositivo 6tico denominado de polarizador, que
permite a passagem de componente especifica da luz ndo polarizada (NEEDHAM, 1958).

Os microscépios de luz polarizada sdo dotados de dois filtros: o polarizador, que €
mantido fixo, e o analisador, que pode ser girado. Deste modo, a intensidade da luz que passa
pela combinacao dos filtros é variavel (PRESTON, 1974).

A utilizacdo da técnica de microscopia de luz polarizada para medir o AMF é possivel
porque, além de a celulose apresentar cristalinidade, quando sec¢Bes finas de madeira sdo
observadas entre dois filtros polarizadores cruzados, € possivel perceber diferentes coloracées
da parede celular, devido a birrefringéncia da celulose. (DONALDSON, 2008).

De acordo com Preston (1934), € necessario que haja visualizacdo de uma parede
celular apenas, pois em paredes opostas as microfibrilas sdo orientadas em sentidos opostos e,

deste modo, a posicdo de maxima extingdo de luz ndo pode ser detectada.
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A medicdo do AMF utilizando o microscopio de luz polarizada é feita com o
alinhamento da célula na posi¢do vertical, em seguida é feita a rotacdo da fibra até a posicdo
de maxima extincdo de luz, que é detectada pela cor escura que a parede celular passa a
apresentar. A diferenca entre a posicdo inicial e a posicdo de méxima extincdo de luz
corresponde ao AMF (Figura 3). Assim, obtém-se a média ponderada de toda a parede
secundéria (LENEY, 1981).

Figura 3 - Esquema de posicionamento de fibras para determinacdo do AMF utilizando a técnica de
microscopia de luz polarizada.

¥
H
i

1

AMF =68 — 55 =13°

Eixo axial Posi¢do de maxima
extingdo da luz

Fonte: LIMA (2015).

A madeira, por ser um material biol6gico é bastante variavel, sendo assim, a medicéo
do AMF por meio da microscopia de luz polarizada requer a medi¢do de um grande nimero
de fibras, o que aumenta os custos da utilizacdo desta técnica em relacdo aquelas que medem

0 AMF de varias fibras ao mesmo tempo, como por exemplo, a difracéo de raios X.

3.2.2 Estimativa do AMF pela difracédo de raios X
Os raios X compreendem a radiacdo eletromagnética com comprimento de onda

menor do que o da radiacdo ultravioleta, e que se encontra na regido entre 10 e 102 nm. A
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difracdo de raios X (DRX) acontece quando ha interferéncia construtiva entre o feixe de raios
X e os &omos presentes no material. Diz-se que ocorre interferéncia construtiva quando a

equacdo de Bragg (Equacao 1) é satisfeita.

nd = 2dsen 6 (Equacédo 1)

Em que:

n = ordem de reflexdo (nGmero inteiro)
A = comprimento de onda

d = distancia entre dois planos atdmicos
0 = ¢ o angulo de Bragg

A utilizacdo da difracdo de raios X para medicdo do AMF foi estabelecida por Cave
(1966), que utilizou a relagéo tedrica entre 0 AMF e o perfil da difragdo [002]. Para o autor,
esta relacdo ocorre devido a analogia entre a forma da organizagdo das microfilas na parede
celular e a forma da distribui¢éo da intensidade do perfil de difragdo [002].

A partir dessa relacdo, Cave (1966) deduziu a equacdo AMF=0,6 T, sendo T a metade
da distancia entre as intersecdes das tangentes nos pontos de inflexdo da curva referente ao
perfil [002] com a linha de base (Figura 4).

Figura 4 - Determinacdo do valor T a partir do perfil [002].

Tangente

Pontode
inflexdao

—

ValorT

Fonte: Adaptado de Rayirath et al 2008.
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A equacgdo desenvolvida por Cave foi comprovada experimentalmente por Meylan
(1966), por meio da comparacédo entre o valor T e 0 AMF, para a madeira de Pinus radiata,
obtido pela técnica de precipitacdo de iodo.

A técnica de precipitacdo de iodo consiste, em sintese, na deposicao e precipitacdo de
cristais de iodo na parede das células. Tais cristais orientam-se na direcdo das microfibrilas
celulésicas e sua visualizacéo é feita com o auxilio de microscopio (DONALDSON, 2008).

Yamamoto et al (1993) ao utilizar a referida equagédo para estimar o AMF em madeiras
de Camaecyparis obtusa, Cryptomeria japonica, Liriodendron tulipfera e Magnolia obovata,
em diferentes alturas, incluindo lenho normal e lenho de reagéo e comparar ao AMF obtido
por meio da técnica de precipitacdo de iodo, verificaram que o método de Cave é impreciso
em regides onde o0 AMF é menor que 10° e maior que 25°.

A relacdo entre o valor T e o0 AMF, de acordo com o Yamamoto et al. (1993), é
representada por uma curva do tipo S inversa e dada pela seguinte equacdo: AMF=
1,575x10%T3 - 1,431x10™T2 + 4,693T -36,19, independente da espécie e posicio estudadas.

Dentre as vantagens da DRX, destaca-se a rapidez na coleta das informagdes e a
possibilidade de medir o AMF em diversas fibras simultaneamente. Contudo, a interpretacéo

dos padrdes de difracdo configura a principal desvantagem da utilizacdo desta técnica.

3.3. Secagem da madeira
O processo de secagem da madeira consiste em retirar a agua contida no material,

utilizando energia. Em condicdes ideais, a umidade atual da madeira € reduzida até a umidade
de equilibrio desejada, de maneira economicamente viavel e com a menor incidéncia de
defeitos.

A secagem é de fundamental importancia no processamento da madeira, pois, entre
outras vantagens, promove a estabilidade dimensional do material, diminui os custos de
transporte, aumenta a resisténcia mecanica e ao ataque de agentes biodegradadores. Contudo,
0 aparecimento de defeitos durante a secagem pode depreciar a qualidade final do produto.

A secagem da madeira de eucalipto € classificada como lenta, dificil e complexa,
devido a sua baixa permeabilidade (SIMPSON, 1996). Essa caracteristica pode ocasionar alta
suscetibilidade ao colapso, empenamentos, rachaduras (Figura 5) bem como altas tensbes de
secagem (VERMAAS, 1995).
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Figura 5 - Defeitos de secagem da madeira. Empenamento a esquerda e rachadura a direita.

Fonte: wunderwoods.wordpress.com

Muitos esforcos tém sido feitos com o objetivo de diminuir o tempo e os custos da
secagem e melhorar a qualidade final do produto por meio da atenuacdo dos defeitos, que
estdo ligados a saida de dgua da madeira, principalmente abaixo do ponto de saturacdo das
fibras.

A relacdo agua-madeira é complexa, apresentando variacdes de estado fisico e no tipo
de movimento (ENGELUND et al., 2013). De acordo com Kollmann e C6té (1968), a agua na
madeira pode ser encontrada sob trés formas: agua livre, dgua de adsorcdo e agua de
constituicéo.

A agua livre ou de capilaridade, segundo Skaar (1972), ocupa as cavidades das células
e espacos intercelulares, bem como vasos e canais resiniferos, esta ligada a madeira por
ligacOes capilares fracas. Sua retirada, se bem conduzida, ocasiona apenas reducao de massa.

A 4agua de constituicdo estd intimamente associada a madeira, sua retirada s6 é
possivel quando ocorre a decomposi¢cdo quimica do material. A dgua de adsorcdo encontra-se
nos sitios higroscopicos das paredes celulares das fibras, é ligada a madeira mais fortemente
que a agua livre, por meio de ligacdes de hidrogénio (SKAAR, 1972), a retirada deste tipo de
agua da madeira ocorre quando a umidade do material esta abaixo do PSF.

E durante a retirada da 4gua de adsorgdo que a maioria dos defeitos de secagem
ocorre, tendo em vista que as moléculas de agua encontram-se ligadas aos sitios higroscopicos
— grupos hidroxilicos livres da regido amorfa da celulose — das paredes celulares por meio de
ligagBes de hidrogénio (SKAAR, 1972).
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3.4. Angulo microfibrilar x secagem da madeira

Do ponto de vista da ultraestrutura da parede celular, pouco se conhece sobre as
alteracdes ocorridas em funcgéo da redugédo da umidade. Rayirath et al (2008) ndo observaram
alteracoes significativas no AMF apds a secagem da madeira de Picea mariana.

Hill et al (2010), estudando o efeito da secagem e reidratagdo nas dimensoes e
conformacdo das microfibrilas de celulose para a madeira de Pinus, observaram decréscimo
tanto na distancia entre microfibrilas quanto no AMF com a secagem abaixo do PSF. Os
autores verificaram, ainda, que tais mudancas foram parcialmente reversiveis quando a
madeira foi reidratada. Estas mudancas foram atribuidas a formacéo de ligagdes de hidrogénio
intra-cadeias nas superficies das microfibrilas desidratadas.

Para as madeiras de tragdo de Betula pendula e Populus tremula, Lepénen et al. (2011)
observaram aumento de 2-3° no AMF ap0s a secagem, enquanto que para o lenho normal néo
foram observadas mudancas no AMF com a secagem. Este comportamento pode ser
explicado pelo fato de que o lenho de tracdo possui menos lignina que o lenho normal,
tornando a matriz menos rigida, o que permite maior flexibilidade as microfibrilas celulésicas.

Lube et al. (2015) relataram aumento no AMF apds a secagem da madeira de Tsuga
heterophylla (Raf.) Sarg. Tal resultado pode sugerir que ocorre um rearranjo das microfibrilas

devido a desidratacéo.

4. MATERIAL E METODOS
4.1. Coleta do material e confec¢do dos corpos de prova

Os discos basais de duas arvores de Eucalyptus grandis com aproximadamente 22
anos de idade, provenientes de plantio experimental da Universidade Federal de Lavras
(UFLA) foram utilizados para a confeccdo dos corpos de prova. As arvores apresentavam
didmetro a altura de 1,30 m (D1.30) de 32,48 cm e 44,90 cm e altura igual a 29,6 me 34,5 m,
respectivamente.

O filete central foi retirado de cada disco e utilizou-se a madeira de um dos lados da

medula, representado em preto na Figura 6, para a confeccéo de dois blocos.
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Figura 6 - Representacdo da amostragem.

Filete de madeira

Disco basal

Fonte: da autora (2017).

Um dos blocos foi utilizado para calibrar a técnica de difragdo de raios X. A
comparacdo foi feita com base no método de microscopia de luz polarizada. O outro bloco foi
utilizado para avaliar a variacdo do AMF em funcgéo da secagem da madeira.

A partir do bloco utilizado para a calibracdo, foram preparadas amostras de 200 x 100
X 100 mm para as analises de DRX e microscopia de luz polarizada. Destas amostras,
retiraram-se blocos de 10 x 10 x 2 mm, que foram secos ao ar para a realizacdo das
estimativas do AMF via difracdo de raios X. O material restante foi armazenado em agua até a
confeccdo dos cortes histologicos, utilizados nas analises de microscopia de luz polarizada,
para evitar a perda da umidade e permitir a realizacdo dos cortes no micrétomo.

Cortes histologicos de 5 pum de espessura na secdo tangencial foram feitos com o
auxilio de micrétomo de deslize. Os cortes foram colocados em frascos de vidro e cobertos
com solucdo de acido acético glacial e per6xido de hidrogénio, na proporcdo de 1:1
(FRANKLIN, 1945, modificado por BERLYN; MIKSCHE, 1976). Os frascos foram lacrados
e colocados em estufa a 60°C por 12 horas para maceracdo, o material obtido foi lavado e

armazenado em agua destilada (Figura 7).
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Figura 7 - Corpos de prova antes e ap6s a maceracao.

Fonte: da autora (2017).

O segundo bloco, utilizado para avaliar a variagdo do AMF com a secagem, foi divido
em amostras de 200 x 100 x 100 mm, que, em seguida, tiveram suas dimensdes reduzidas a 10

x 10 x 2 mm e foram armazenados em agua.

4.2. Medicéo do angulo microfibrilar por meio de microscopia de luz polarizada
Para as medicGes no microscopio de luz polarizada, foram confeccionadas laminas

provisorias com o material obtido a partir da maceracao.

O AMF foi medido utilizando microscopio Olympus BX51, equipado com mesa
giratéria graduada de 0° a 360° e os filtros analisador e polarizador. As fibras foram
orientadas na posicdo vertical e registrado o valor marcado na escala graduada, em seguida a
mesa foi girada até a posicdo de maxima extincdo de luz e, registrado o novo valor marcado
na escala graduada. O AMF foi calculado pela diferenca entre o valor inicial e o valor final.

Fez-se, aproximadamente, 20 medi¢cdes do AMF por amostra (LIMA et al., 2004).

4.3. Estimativa do angulo microfibrilar via difracdo de raios X
As medicbes do AMF foram realizadas no Laboratorio de Cristalografia, do Instituto

de Fisica da Universidade de S&o Paulo, utilizando-se o difratdmetro D8 Discover, Bruker ®
(Figura 8).

A geometria utilizada no equipamento é 6/26. Os dados foram coletados no modo
passo a passo, com passo de 0,05°, tempo de contagem de 3s por ponto, foi utilizada radiacéo
de CuKa, 1,543 nm, voltagem de 40 kV e corrente de 30 mA.
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Figura 8 - Difratdmetro de raios X.

As setas indicam a fonte emissora de raios X (a esquerda), o porta-amostra (centro) e o detector (a
direita).
Fonte: da autora (2017).

Os corpos de prova foram colocados na posi¢do horizontal no centro do porta-amostra

(Figura 9). Os raios X atingiram a superficie da amostra e o feixe difratado, o detector.

Figura 9 - Montagem dos corpos de prova para difracdo de raios X.

Fonte: da autora (2017).
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Os difratogramas obtidos (Figura 10) foram submetidos as corre¢des para obtencdo do

valor T e, posteriormente, 0 AMF.

Figura 10- Perfil de difracdo de raios X coletado pelo equipamento.
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Fonte: da autora (2017).

Inicialmente fez-se a determinacdo da linha de base (Figura 11) e apds isto a sua
subtracdo (Figura 12).

Figura 11- Determinacao da linha de base.
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Fonte: da autora (2017).
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Intensidade (u. a.)

Intensidade (u.a.)

Figura 12- Subtragdo da linha de base.
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Fonte: da autora (2017).

Figura 13- Separacao dos perfis.

20

Fonte: da autora (2017).
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Foram calculadas a primeira e a segunda derivadas para o perfil referente a reflexdo
[200]. A partir das derivadas, foram determinados os pontos de inflex&o da curva e tragadas as

tangentes nestes pontos e, entdo, determinado o valor T (Figura 14).

Figura 14- Determinacdo dos pontos de inflexdo e valor T.
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Fonte: da autora (2017).

Os corpos de prova utilizados para a calibracdo do método de difracdo de raios X e
para avaliacdo da variacdo do AMF com a secagem seguiram 0 mesmo procedimento
experimental, diferindo apenas no acondicionamento do material: a madeira do segundo
grupo foi mantida em embalagens de polietileno - para evitar a perda de umidade - até o
momento da medicdo do AMF e, ap0s isto, foram secas em estufa a aproximadamente 100°C

e feita nova medicdo do AMF.

4.4. Determinacdo da umidade da madeira
A umidade foi determinada em base seca, para isto, foram medidas as massas Umidas e

secas dos corpos de prova utilizados para avaliar a variagdo do AMF com a secagem.
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4.5. Andlise dos dados
Foi realizada a estatistica descritiva. Tendo em vista que a equacdo cubica

desenvolvida por Yamamoto et al (1993) ndo é adequada para estimar o AMF a partir dos
dados obtidos na difracdo de raios X, pois 0s autores utilizaram o método de transmissdo e
nesse trabalho foi utilizada a técnica de reflexdo, foi feita a analise de regressdo dos dados
obtidos na etapa de calibracao.

A comparacdo entre os angulos microfibrilares dos corpos de prova antes e ap6s a
secagem foi feita por meio de analise de variancia e teste de Tukey, ambos a 5% de

significancia.
5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Angulo microfibrilar por meio da microscopia de luz polarizada e difracdo de raios
X
O angulo microfibrilar médio determinado pela microscopia de luz polarizada para as

arvores 1 e 2 foi igual a 7,35° e 6,67°, respectivamente (Tabela 1).

Tabela 1 — Angulo microfibrilar da madeira de Eucalyptus grandis aos 22 anos de idade, obtido por
meio de microscopia de luz polarizada (valores minimos, médios, maximos e coeficiente de variacédo).

Arvore Minimo (°) Médio (°) Maximo (°) CV (%)
1 6,55 7,35 9,85 19,41
2 6,05 6,67 8,65 16,83
Média 6,30 7,01 9,25 18,12

Fonte: da autora (2017).

Os valores médios de AMF reportados para Eucalyptus grandis x Eucalyptus
urophylla aos 8 anos de idade (LIMA et al., 2004) e aos 6,5 anos de idade (LIMA, 2015) séo
proximos aos encontrados nesse trabalho, os autores observaram AMF médio de 8,8° e 7,9°,
respectivamente.

A analise de regressdo indicou que os dados tiveram ajuste significativo ao modelo

polinomial, apresentando coeficiente de determinacéo, R?, igual a 0,99 (Figura 15). A equacao
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2, obtida na referida andlise foi, portanto, adequada para estimar o AMF obtido a partir da
DRX.

Figura 105- Relagdo entre o AMF obtido por meio da microscopia de luz polarizada e o valor T para
madeira de Eucalyptus grandis aos 22 anos de idade.
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Fonte: da autora (2017).
Equacéo 2

AMF =-12,198T> + 113,67T% — 348,4T + 358,09

Em que:
AMF = angulo microfibrilar (°)
T =valorT (°).

Os angulos microfibrilares médios calculado a partir da Equacdo 2 para as arvores 1 e
2 foram de 7,77° e 6,20°, respectivamente, como pode ser observado na Tabela 2.
Hein e Brancheriau (2011) reportaram AMF médio igual a 12,5° para a madeira de

Eucalyptus urophyla aos 14 anos de idade, utilizando a técnica de difracdo de raios X.
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Tabela 2 — Angulo microfibrilar da madeira de Eucalyptus grandis aos 22 anos de idade, obtido por
meio de difracdo de raios X (valores minimos, médios, maximos e coeficiente de variacdo).

Arvore Minimo (°) Médio (°) Maximo (°) CV (%)
1 6,66 1,77 9,22 16,92
2 5,94 6,20 6,71 5,79

Média 6,30 6,99 7,97 11,36

Fonte: da autora (2017).

5.2. Variagdo do AMF com a secagem
A umidade inicial variou de 18% a 137%, com o valor médio de 119%. O angulo
microfibrilar médio da madeira verde foi igual a 9,62° e 8,56° para as arvores 1 e 2,

respectivamente (Tabela 3).

Tabela 3 — Angulo microfibrilar da madeira verde de Eucalyptus grandis, obtido por meio de difragio
de raios X (valores minimos, médios, maximos e coeficiente de variacdo).

Arvore Minimo (°) Médio (°) Maximo (°) CV (%)
1 7,93 9,62 11,81 6,48
2 6,38 8,56 9,80 6,47

Média 7,15 9,09 10,80 6,47

Fonte: da autora.

Como pode ser observado na Tabela 4, para a madeira seca, o angulo microfibrilar

apresentou valores médios de 8,62° e 6,88° para as arvores 1 e 2, respectivamente.

Tabela 4 — Angulo microfibrilar da madeira seca de Eucalyptus grandis, obtido por meio de difragio
de raios X (valores minimos, médios, maximos e coeficiente de variagao).

Arvore Minimo (°) Médio (°) Maximo (°) CV (%)
1 6,15 8,62 11,11 4,23
2 5,98 6,88 7,80 10,71

Média 6,05 7,75 9,45 7,47

Fonte: da autora.

A variacdo do AMF ao longo do raio nas madeiras verdes e secas nao apresentou

comportamento uniforme. Tanto na arvore 1 (Figura 11) quanto na arvore 2 (Figura 12)
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observa-se que em certos pontos o0 AMF € maior na madeira verde, entretanto, em outro
pontos ocorre o inverso, a madeira seca apresenta AMF maior que a madeira verde. N&o
sendo observada, portanto, tendéncia de comportamento.

Figura 16- Variagao no sentido medula-casca do AMF da madeira de Eucalyptus grandis antes e apds
a secagem para a arvore 1.
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Fonte: da autora (2017).

Figura 17- Variacdo no sentido medula-casca do AMF da madeira de Eucalyptus grandis antes e apés
a secagem para a arvore 2.
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Fonte: da autora (2017).
A analise da variancia indicou que existe diferenca estatistica significativa entre os
angulos microfibrilares das amostras verdes e secas para as duas arvores avaliadas, ao nivel de

5% de significancia, conforme pode ser observado na Tabela 5.
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Tabela 5 — Anélise da variancia, a de 5% de significancia, para o &ngulo microfibrilar da madeira de
Eucalyptus grandis aos 22 anos de idade antes e apds a secagem.

FV GL F CV (%)
Tratamento 1 9,63* 9,00
Residuo 8
Total 9 - -

FV = fontes de variacdo; GL = graus de liberdade; CV = coeficiente de variacdo, * = significativo ao
nivel de 5% de significancia.
Fonte: da autora (2017).

A Tabela 6 resume os resultados obtidos por meio do teste de comparacdo de médias
de Tukey, a 5% de significancia.

Tabela 6 — Teste de Tukey, a de 5% de significancia, para o angulo microfibrilar da madeira de
Eucalyptus grandis aos 22 anos de idade antes e apds a secagem.

Tratamento Média Resultado do teste
Verde 8,95 A
Seca 7,50 B

Médias seguidas de letras diferentes diferem estatisticamente entre si.
Fonte: da autora (2017).

O angulo microfibrilar apresentou maiores valores nas madeiras verdes, &€ possivel
verificar, portanto, que a secagem da madeira provocou diminuicdo no AMF. Estes resultados
indicam que além da aproximacdo das microfibrilas durante a dessorcdo, a formacdo de
ligacOes de hidrogénio apos a saida das moléculas de agua ocasiona, também, reducdo no
angulo de microfibrilas.

Os resultados obtidos neste trabalho corroboram aos resultados encontrados por Hill et
al. (2010). Esses autores verificaram decréscimo no angulo microfibrilar da madeira de Pinus
apos a secagem abaixo do PSF.

Lube et al (2015), contudo, verificaram que o AMF diminuiu apds a secagem da
madeira de Tsuga heterophylla, como resultado da deformacdo lateral das microfibrilas

celulésicas durante a dessorcao.
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6. CONCLUSOES

1 - Os angulos microfibrilares médios obtidos por meio das técnicas de microscopia de luz

polarizada e difracdo de raios X foram semelhantes, iguais a 7,01° e 6,99°, respectivamente.
2 - Foi possivel estimar o AMF em funcdo do valor T obtido da difracdo de raios X, com
pequeno nimero de amostras, através do modelo clbico AMF = - 12,198T° + 113,67T? -

348,4T + 358,09 (R* = 0,99).

3- O angulo de microfibrilas apresentou maiores valores na madeira verde em comparagdo a

madeira seca.

4- Recomenda-se a utilizacdo da técnica de difracdo de raios X no modo de transmisséo para

fins de comparagédo com os resultados obtidos.
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