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1 EINLEITUNG

1.1 Hintergrund

Holz ist Uber Jahrtausende der am haufigsten verbaute und fir konstruktive
Zwecke verwendete Bau- und Werkstoff. Den groBen &kologischen Vorteilen
dieses nachhaltigen Werkstoffes (Friihwald 2000, Frihwald et al. 2002) stehen
allerdings bei bestimmten Anwendungen Nachteile wie geringe Dimensions-
stabilitat bei Feuchte- und Temperaturwechseln (u.a. Kollmann 1936, Sell 1977)
sowie eine zumeist geringe natlrliche Dauerhaftigkeit der verfligbaren
heimischen Holzarten (u.a. DIN EN 350-2 1994, Augusta 2007) gegeniber. Die
Anfalligkeit von Holzarten geringer natirlicher Dauerhaftigkeit fir einen bio-
logischen Holzabbau durch holzzerstérende Mikroorganismen und Insekten
bedingt einen praventiven Schutz des Holzes.

In der ersten Halfte des letzten Jahrhunderts wurde der Holzschutz vorwiegend
mit Hilfe von Bioziden oder chemischen Hemmstoffen erreicht, wobei zunachst
nur die hohe Wirksamkeit, ein gutes Einbringvermégen sowie eine geringe Aus-
waschung der organischen oder anorganischen Wirkstoffe wahrend der
Gebrauchsdauer im Vordergrund der Entwicklungen standen. Die in den letzten
Jahrzehnten verstarkt aufkommenden Diskussionen hinsichtlich der gesund-
heitlichen und 6kologischen Bedenklichkeit von chemischen HolzschutzmaB-
nahmen (u.a. Willeitner 1973, Jermer und Edlund 1990, Wéss 1990) flhrten in
Deutschland schlieBlich zur Reglementierung des Einsatzes arsen- und
teerdlhaltiger Produkte sowie unter anderem zum Verwendungsverbot von
Pentachlorphenol (PCP), Gamma-Hexachlorcyclohexan (Lindan) und Queck-
silberformulierungen im Holzschutz (ChemVerbotsV 1993). Zusatzlich stellt die
Entsorgung chemisch geschiitzter Altholzsortimente (in Deutschland ca. 2,3
Mio. t/a, Peek 2004), die seit 2005 nicht mehr deponiert werden dirfen, die
Anwender und Kommunen vor wachsende Probleme (u.a. Walchli 1980,
Anonymus 2002, Catallo und Shupe 2003), da die Altholzentsorgung durch eine
Vielzahl von Vorschriften reglementiert worden ist (z.B. 17. BImSchV, TA Luft
2002, AltholzV 2002) und steigende Kosten mit sich bringt. Somit stellt auch die
Lésung der Entsorgungsproblematik von Altholzsortimenten eine Schllsselrolle
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1 EINLEITUNG

fir die gesellschaftliche Akzeptanz von Holz als O6kologischem Bau- und
Werkstoff der Zukunft dar (Willeitner 1992, LeiBBe 1995).

Als Folge dieser Entwicklungen wurde seit den 1980er Jahren zunehmend nach
6kologisch vertretbaren Alternativen zum chemischen Holzschutz gesucht.
Vorbeugender baulicher Holzschutz nach DIN 68 800 Teil 2 (1990) kann nur
begrenzt als Alternative zu chemischen SchutzmaBnahmen dienen, da in DIN
68 800 Teil 3 (1990) bei Vorliegen der Gefahr von Bauschaden durch Pilze oder
Insekten der Einsatz chemischer Holzschutzmittel oder “dauerhafter bzw. “sehr
dauerhafter Holzer fur Anwendungen in Gefédhrdungsklasse 3 bzw. 4 im
AuBenbereich gefordert wird. Der verstarkte Einsatz heimischer Holzarten mit
hoher natlrlicher Dauerhaftigkeit fir Anwendungen im Bauwesen, die mit ca.
10 Mio. m%/a etwa 75% des deutschen Schnittholzautkommens ausmachen
(Knauf und Frihwald 2004), scheidet jedoch auf Grund der wenigen nutzbaren
heimischen Arten (in Mitteleuropa lediglich Robinie, Robinia pseudoacacia L.),
deren geringer Verflgbarkeit und hohen Preisen aus. Die Verwendung von
dauerhaften tropischen Holzarten fir den Einsatz im Bauwesen ist aus
6konomischen, 6kologischen, und gesellschaftlichen Grinden stark einge-
schrankt.

Folglich wurden in den letzten Jahren, vorwiegend in Europa, verstarkt
Anstrengungen unternommen, umweltfreundliche Holzschutz-Verfahren zu ent-
wickeln und zu etablieren (u.a. Militz et al. 1997, Welzbacher und Rapp 2002,
Epmeier et al. 2004, Schulte et al. 2004, Krause et al. 2004, Epmeier und Kliger
2005). Insbesondere die thermische Modifikation von Holz im Temperatur-
bereich von 180 bis 250°C erlangte in Forschung und Industrie Bedeutung
(Giebeler 1986, Dirol und Guyonnet 1993, Viitanen et al. 1994, Viitaniemi 1997,
Gohar und Guyonnet 1998, Leithoff und Peek 1998, Rapp und Sailer 2000a,
2001, Sailer et al. 2000, Welzbacher und Rapp 2002, 2003, Hill 2006a).
Weiterhin wurden auch Verfahren zur Holzvergttung, wie die Hydrophobierung
(u.a. Voulgaridis und Banks 1983, Williams 1999, Sailer 2001, Anonymus 2003,
Rapp et al. 2005) und Verfahren zur chemischen Holzmodifikation, wie die
Acetylierung (u.a. Rowell 1987, Rowell et al. 1989, Militz 1991, Sander et al.
2003, Minato et al. 2003, Mitsui und Tolvaj 2005, Painter 2006), die
Melaminharzimpragnierung (Rapp 1999, Lukowski 1999) oder die
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1.2 Modifikation des Holzes durch Temperatureinwirkung

Furfurylierung (u.a. Westin et al. 1997, 2004a, Lande et al. 2004a, b, Hadi et al.
2005) entwickelt.

Von den genannten Verfahren zur Holzmodifizierung sind die Hitzebe-
handlungsverfahren bislang am weitesten entwickelt und in Form verschiedener
Prozesse industriell umgesetzt (Militz und Gelbrich 2001, Welzbacher und Rapp
2003). Die Gesamtproduktionskapazitat der Hitzebehandlungsanlagen in
Europa belauft sich auf 60.000 bis 150.000 m3 thermisch modifizierten Holzes
pro Jahr (Tjeerdsma 2006, Bachle et al. 2006). Den technisch unterschiedlichen
Hitzebehandlungsprozessen von Holz ist die Wirkungsweise gemein, das Holz
in sauerstoffarmer Atmosphare hohen Temperaturen (>180°C) auszusetzen, so
dass es zur hitzeinduzierten Modifikation der Zellwandkomponenten kommt
(Kollmann und Fengel 1965, Fengel und Wegener 1989), die unter anderem
(cf. 1.2.6) eine Resistenzerhéhung des Holzes gegen biologischen Abbau
bewirkt (u.a. Stamm und Baechler 1960, Wienhaus 1999, Boonstra und
Tjeerdsma 2006).

Da die holzschitzende Wirkung einer thermischen Modifikation somit nicht auf
dem Eintrag von holzfremden Substanzen basiert, kann thermisch modifiziertes
Holz als naturbelassen im Sinne der 1. BImSchV (1997) angesehen und
entsorgt werden (Leithoff und Peek 1998), entsprechend den wachsenden
Produktanforderungen der Verbraucher hinsichtlich umweltvertraglicher
Produktion, Nutzung und Entsorgung (Anonymus 2003a).

1.2 Modifikation des Holzes durch Temperatureinwirkung

Aus der Temperatureinwirkung auf das Holz resultieren grundlegende
Eigenschaftsanderungen. Beim Erhitzen von Holz bis 105°C wird zunachst nur
hygroskopisch gebundenes Wasser entfernt (Kirschner und Melcerova 1965),
durch eine Verlangerung der Erwdrmungsdauer kann es aber bereits bei Tem-
peraturen unter 105°C zur thermischen Zersetzung der Holzbestandteile kom-
men (Sandermann und Augustin 1963b, Kollmann und Fengel 1965). Auf Grund
der langsamen Abbaugeschwindigkeit unterhalb 105°C (Sandermann und
Augustin 1963b) kénnen die thermischen Zersetzungsreaktionen in diesem
Temperaturbereich flr die Betrachtung der Zellwandmodifikation jedoch

vernachlassigt werden. Zu chemischen Spaltungen der Zellwandkomponenten
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1 EINLEITUNG

(besonders von Polysaccharid-Ketten) kommt es erst oberhalb Temperaturen
von 120°C (Wienhaus 1999). Nach Sandermann und Augustin (1963b) und
Wienhaus (1999) beginnt die thermische Zersetzung des Holzes mit dem
Abbau von amorphen Hemicellulosen ab einem Temperaturbereich von 180°C
und schreitet bis ca. 250°C weiter fort. Der Abbau der Cellulose erfolgt bei Tem-
peraturen ab 240 bis 340°C, die Zersetzung des Lignins setzt ab 300°C ein
(Sandermann und Augustin 1963b, Fengel 1966a).

Bis ca. 200°C werden als Folge der Polysaccharid-Kettenspaltung vorwiegend
Wasser und organische Spaltprodukte in Form kurzkettiger Kohlenhydrate
freigesetzt. Bei fortschreitender Temperaturerhéhung bis ca. 270°C treten
gréBere Mengen gasférmiger Abbauprodukte auf (Sandermann und Augustin
1963a). Neben Kohlenmonoxid und Kohlendioxid werden hauptséchlich
Wasser, Essigsaure, Methanol und Furfural abgespalten (Sandermann und
Augustin 1963a, Faix et al. 1988, Dirol und Guyonnet 1993, Wienhaus 1999).
Oberhalb 270°C beginnt die exotherm verlaufende Pyrolyse des Holzes
(Sandermann und Augustin 1963a, Wienhaus 1999, Yang et al. 2007). Mit
steigender Temperatur nimmt die Freisetzung gasférmiger Abbauprodukte bis
ca. 450°C weiter zu (Wienhaus 1999) und fihrt ab 500°C zur vélligen
Vergasung des Holzes (Fengel und Wegener 1989).

In Stickstoffatmosphére erfolgt die thermische Zersetzung von Holz erst ab ca.
240°C, also bei leicht h6heren Temperaturen als unter Luftzutritt (Sandermann
und Augustin 1964). Neben der Verfugbarkeit von Sauerstoff flr oxidative
Zersetzungsreaktionen hat auch die Feuchtigkeit eine beschleunigende
Wirkung auf den Holzabbau (Kollmann und Fengel 1965). Die hydrolytische
Zersetzung unter feuchten Reaktionsbedingungen, z.B. in Wasserdampf-
atmosphare, setzt bereits bei geringeren Temperaturen ein (ab ca. 150°C,
Garrote et al. 1999) als im trockenen Milieu, wie z.B. in inerter Stickstoff-
atmosphare (ab ca. 180°C, Sandermann und Augustin 1963b).

Einen Einfluss auf die thermische Zersetzung des Holzes hat ferner die
strukturelle Anordnung der Holzbestandteile. So finden sich unterschiedliche
Abbaugeschwindigkeiten und —intensitaten zwischen isolierten Holzbestand-
teilen und den im nativen Holzverband vorliegenden Bestandteilen (Kirschner

und Melcerova 1965). Aus der Summe der hitzeinduzierten Anderungen der
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1.2 Modifikation des Holzes durch Temperatureinwirkung

isolierten Einzelkomponenten (Hemicellulosen, Cellulose, Lignin) lasst sich
nicht auf die Veranderung des nativen Holzes schlieBen (Sandermann und
Augustin 1963b).

1.2.1 Veranderung der Hemicellulosen

Hemicellulosen sind ein Hauptbestandteil des Holzes (Sjéstrém 1993) und
bilden nach der Cellulose die zweithdufigste Gruppe der Kohlenhydrate. lhr
Anteil an der Holzmasse liegt artenabhangig zwischen 20 und 30% (McKendry
2002). Hemicellulosen sind aus verschiedenen glykosidisch verknUpften
Monosacchariden zu verzweigten Kettenmolekilen mit einem Polymerisations-
grad (DP) zwischen 70 und 250 aufgebaut (Fengel und Wegener 1989). Die
wichtigsten monomeren Grundbausteine sind B-D-Glucopyranose, B-D-Gluco-
pyranuronsaure, [B-D-Mannopyranose, B-D-Galactopyranose, S-D-Xylopyra-
nose, B-D-Arabinopyranose und a-L-Arabinofuranose, die Uber 1—-4- oder 1-6-
Bindungen glykosidisch verknUpft sind (u.a. Fengel und Wegener 1989, Willf6r
et al. 2007). Die Hemicellulosen der Nadelbdume bestehen zu ca. 75% aus
Hexosen, mit O-Acetylgalactoglucomannan als wichtigstem Vertreter (u.a.
Willfér et al. 2007) und zu ca. 25% aus Pentosen (hauptséchlich Arabino-4-O-
methylglucuronoxylan). Demgegeniber sind die Hemicellulosen der Laubhdlzer
Uberwiegend aus Pentosen (ca. 75%) aufgebaut (Willfér et al. 2005), mit O-
Acetyl-4-O-methylglucoronoxylan als wichtigstem Polysaccharid und zu ca.
25% aus Hexosen (z.B. Glucomannan). Hemicellulosen liegen auf Grund ihrer
verzweigten Kettenstruktur in amorpher Form vor, woraus u.a. ihre Anfalligkeit
flr einen temperaturinduzierten Abbau resultiert (Wienhaus 1999).

Unter Hitzeeinwirkung, Kkatalysiert durch die Anwesenheit von Wasser
(Wienhaus 1999, Sivonen et al. 2002) und sauren Reaktionsbedingungen
(Runkel 1951), werden die Hemicellulosen hydrolytisch depolymerisiert. Hierbei
werden C-O-Bindungen zwischen den Hemicellulosebausteinen aufgebrochen
sowie Acetylgruppen abgespalten, was zur Bildung von Carbonsauren flhrt
(vorwiegend Essigsaure und Ameisensdure, Sundquist et al. 2006), die den
hydrolytischen Abbau der Hemicellulosen durch Absenkung des pH-Wertes
zusatzlich beschleunigen (Runkel 1951, Kollmann und Fengel 1965, Fengel und
Wegener 1989, Garrote et al. 1999). Die durch hydrolytische Spaltung
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erhaltenen oligomeren und monomeren Bruchstiicke der Hemicellulosen
werden unter weiterer Wasserabspaltung zu Furfural (aus Pentosen) bzw.
Hydroxymethylfurfural (aus Hexosen) umgewandelt (Sandermann und Augustin
1963a, Fengel und Wegener 1989).

Pentosen sind weniger widerstandsfahig gegen einen temperaturinduzierten
Abbau als Hexosen (Runkel und Wilke 1951, Runkel und Witt 1953, Klrschner
und Melcerova 1965).

1.2.2 Veranderung der Cellulose

Cellulose ist mit 35 bis 50% Anteil an der Holzmasse (u.a. McKendry 2002) das
im Holz Uberwiegende Polysaccharid (Sjostrdom 1993). Im Gegensatz zu den
Hemicellulosen ist die Cellulose kettenférmig aus S-1-4-glykosidisch verknUpf-
ten B-D-Glucopyranoseeinheiten aufgebaut (u.a. Fengel und Wegener 1989,
Willfér et al. 2005). Der Polymerisationsgrad im nativen Holz kann DP = 15.000
betragen (Schmidt 2006), isolierte Cellulose weist einen Polymerisationsgrad
von DP = 2.000 bis 4.000 auf (Fengel und Wegener 1989). Im Gbermolekularen
Bau der Cellulose finden sich geordnete kristalline (ca. 70%) und amorphe
Bereiche (ca. 30%) (u.a. Hakansson et al. 2005).

Die thermische Zersetzung der Cellulose unterliegt vergleichbaren Reaktions-
mechanismen wie der temperaturinduzierte Abbau der Hemicellulosen, jedoch
setzt der Abbau der Cellulose erst bei héheren Temperaturen ein (Sandermann
und Augustin 1963b, Fengel 1967, Wienhaus 1999, Alén et al. 2002, Yang et al.
2007). Die hydrolytische Spaltung beginnt in den amorphen Bereichen der
Cellulose, so dass der Kristallisationsgrad mit zunehmender Temperatur
ansteigt (Sivonen et al. 2002, Pétrissans et al. 2003, Bhuyian und Hirai 2005,
Popper et al. 2005, Andersson et al. 2005), wahrend der Polymerisationsgrad
zugleich verringert wird (Fengel 1967). Die steigende Kristallinitédt des thermisch
modifizierten Holzes bewirkt dessen Versprodung und beeinflusst somit die
mechanischen und physikalischen Eigenschaften maBgeblich (Kubojima et al.
1998).
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1.2.3 Veranderung des Lignins

Lignin, das auch als ,Kittsubstanz® des Holzes bezeichnet wird, ist ein
holzartenabhéangig unterschiedlich aufgebautes, rdumlich vernetztes Makro-
molekil mit einem Polymerisationsgrad im isolierten Zustand von DP = 10 — 50
(u.a. Trendelenburg und Mayer-Wegelin 1955), das als Hauptbestandteil des
Holzes (Sjéstrébm 1993) in der verholzten Zellwand zwischen den
Hemicellulosen und der Cellulose eingelagert ist (Gubitz et al. 1998).
Laubhdlzer der gemaBigten Zonen besitzen einen Ligninanteil von 20 bis 25%,
der Ligningehalt von Nadelhélzern betragt 27 bis 30% (McKendry 2002). Die
Biosynthese des Lignins zu dreidimensionalen Makromolekilen erfolgt durch
dehydrierende Polymerisation verschiedener Typen von 4-Hydroxyzimt-
alkoholen, die vorwiegend Uber Etherbriicken oder C-C-Doppelbindungen
miteinander verknUpft werden. Nadelholzlignin besteht hauptséchlich aus
Guajacyl- (88%) und p-Cumarylbausteinen (10%), Laubholzlignin aus Guajacyl-
(53%) und Syringylbausteinen (43%) (u.a. Sarkanen und Ludwig 1971, Fengel
und Wegener 1989).

Lignin weist durch seine divers dreidimensional vernetzte Struktur sowie durch
die vorkommenden Polysaccharid-Lignin-Bindungen (Gulbitz et al. 1998) die
héchste Widerstandsféhigkeit der Hauptbestandteile des Holzes gegen eine
thermisch Zersetzung auf (Sandermann und Augustin 1963b, Kollmann und
Fengel 1965, Wienhaus 1999, Alén et al. 2002).

Der thermische Abbau des Lignins erfolgt durch Spaltung der Polysaccharid-
Lignin-Komplexe (Burtscher et al. 1987) und durch Depolymerisation der Lignin-
Makromolekile, wobei die Syringylmonomere am wenigsten temperaturstabil
sind (KoSikova et al. 1999). Bei Temperaturen Gber 200°C verringert sich der
Gehalt der Methoxylgruppen (OCHs) (Sandermann und Augustin 1963a),
wodurch Vernetzungsreaktionen des Lignins in Gegenwart von Carbonsauren,
die als Spaltprodukte der Hydrolyse von Hemicellulosen zur Verfligung stehen,
begunstigt werden (Kurschner und Melcerova 1965). Oberhalb 250°C kommt es
zu verstarkter Radikalbildung (Wienhaus 1999), welche die Rekombination der
Lignin-Makromolekule durch Polykondensationsreaktionen férdert, aus der die
Vernetzung der Hauptbestandteile des Holzes zu Lignin-Kohlenhydrat-
Komplexen folgt (KoSikova et al. 1999, Sivonen et al. 2002). Kondensations-
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reaktionen am Lignin kénnen ebenfalls mit Abbauprodukien aus der
Hemicellulosezersetzung (vorwiegend mit Furfural aus der Hydrolyse von
Pentosen) oder mit Holzinhaltsstoffen (hauptsachlich mit Stilbenen, z.B.
Pinosylvin) erfolgen, so dass unldsliche Kondensationsprodukte entstehen

(Fengel und Wegener 1989).

1.2.4 Veranderung akzessorischer Bestandteile

Akzessorische Bestandteile umfassen neben Kohlenhydraten (vorwiegend
Starke, Pektin, Cyclite und Gummen), organische Substanzen (Wachse, Fette,
Terpene, Steroide, Ole, Phenole, Gerbstoffe, Chinone, Alkaloide, Aminoséuren,
Peptide und Proteine) sowie anorganische, mineralische Begleitstoffe (u.a.
Fengel und Wegener 1989, Sj6strom 1993).

Starke besteht aus Amylose (20%) und Amylopektin (80%), die beide aus
glykosidisch verknUpfter a-D-Glucose zusammengesetzt sind und ebenso wie
die Pektine (saure Kohlenhydrate, vor allem aus Polygalakturonsauren)
amorphe Strukturen ausbilden. Durch die a-glykosidischen Bindungen und die
amorphen Strukturen weisen diese Stoffe eine geringe Temperaturstabilitat auf,
und werden bereits zu Beginn einer thermischen Behandlung hydrolytisch
abgebaut (Sandermann und Augustin 1963b).

Unter den extrahierbaren organischen Substanzen, die bis zu 5% der
Holzsubstanz ausmachen kénnen, findet sich eine Vielzahl unterschiedlich
aufgebauter Stoffe (Trendelenburg und Mayer-Wegelin 1955, Fengel und
Wegener 1989), die durch eine geringe Temperaturstabilitdt gekennzeichnet
sind, und bereits bei niedrigen Hitzebehandlungstemperaturen als fllichtige
Bestandteile entweichen (Sandermann und Augustin 1964). So beginnt die
Zersetzung von Fetten und Wachsen bereits bei ca. 100°C; Harzsauren und
andere terpenoide Verbindungen sind bei 200°C vollstandig abgebaut

(Nuopponen et al. 2003).

1.2.5 Veranderungen der Zellwandstruktur
Strukturelle Anderungen der Holzzellwand resultieren aus den beschriebenen
Modifikationen der Holzbestandteile unter Temperatureinfluss. Durch das

Schwinden der Holzzellwdnde zu Beginn der Hitzebehandlung kann es zu
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ersten trocknungsbedingten Strukturverdnderungen kommen (Fengel 1966c¢).
Diese bei der Holztrocknung entstehenden Schwindkrafte, die fir die ver-
schiedenen Zellwandschichten unterschiedlich sind (Fengel und Wegener
1989), verstarken sich mit zunehmender Behandlungstemperatur und kénnen
zu Mikrorissen und Stauchungen fihren (Terziev und Daniel 2002, Hanhijarvi et
al. 2003).

Neben der Rissbildung wird durch die Temperatureinwirkung eine Veranderung
der Mikroporenstruktur des Holzes durch Vergasung seiner Komponenten
bewirkt. Hierbei finden sich Unterschiede zwischen Frih- und Spatholz: Im
Frihholz kommt es zu einer Abnahme des Porenvolumens, im Spatholz
hingegen zu einer Zunahme (Fengel 1966c¢). In der Summe betrachtet, resultiert
daraus jedoch eine Zunahme der Porenanzahl (Lagana et al. 2006) bzw. des
Porenvolumens durch die Hitzeeinwirkung (Vernois 2001, Omidvar et al. 2001,
Klose und Schinkel 2002). Diese Zunahme des Porenvolumens geht einher mit
der Veranderung der PorengrdéBenverteilung durch die Hitzebehandlung: Der
Anteil der Poren mit einem Durchmesser < 1um sinkt, der Anteil der Poren mit
einem Durchmesser > 1um steigt (Junghans et al. 2005). Auch Lagana et al.
(2006) ermittelten eine temperaturinduzierte Verschiebung der PorengréBen-
verteilung nach Hitzebehandlung von Fichtenholz, wobei in deren Untersuchung
eine Erhdhung des Porenanteils ab einem Durchmesser von > 4nm beobachtet
wurde.

Der strukturelle Gewebeaufbau der Holzzellwand auf mikroskopischer Ebene
wird durch die Hitzeeinwirkung nicht signifikant verédndert (Krzesinska et al.
2006, Sehlstedt-Persson et al. 2006), was sich auch in eigenen, unver-
offentlichten Untersuchungen von hitzebehandeltem Holz [,thermally modified
timber” (TMT)] durch Transmissions-Elektronen-Mikroskopie bestétigte.

1.2.6 Veranderung der technologische Holzeigenschaften

Die durch thermische Modifikation des Holzes bewirkten Veranderungen der
technologischen Materialkennwerte sollen an dieser Stelle lediglich in Form
eines allgemein gehaltenen, kurzen Uberblicks dargestellt werden. Eine

detaillierte Diskussion der Eigenschaften hitzebehandelten Holzes und deren
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Abhangigkeit von Hitzebehandlungsparametern erfolgt an entsprechender
Stelle im Ergebnis- und Diskussionsteil.

Durch die thermische Modifikation der Holzzellwand wird eine Dimensions-
stabilisierung sowie eine Resistenzerh6hung gegen biologischen Holzabbau
durch Basidiomyceten und andere holzzerstérende Mikroorganismen erreicht
(u.a. Hillis 1984, Giebeler 1986, Welzbacher und Rapp 2002, 2007). Behrenz
und Technau (1956) sowie Giebeler (1986) berichteten zudem von einer
Resistenzern6hung des thermisch modifizierten Materials gegen Befall durch
Hausbocklarven nach Hitzebehandlungen Gber 160°C. Die Dauerhaftig-
keitserhéhung des Holzes durch Hitzebehandlungen ist jedoch mit Festigkeits-
einbuBen im statischen und besonders im dynamischen Bereich (im Vergleich
zu unbehandeltem Holz) verbunden (u.a. Seborg et al. 1953, Jamsa und
Viitaniemi 1998, Vernois 2001, Welzbacher und Rapp 2003).

Weiterhin kommt es durch die Temperatureinwirkung zu einer Farbveranderung
des Holzes (u.a. Schneider 1966, Stingl et al. 2006, Sundqvist et al. 2006),
hervorgerufen durch chromophore Gruppen, die aus phenolischen Ver-
bindungen durch hitzeinduzierte Veranderungen gebildet werden und auch aus
Spaltprodukten der thermischen Zersetzung der Hemicellulosen und des
Lignins entstehen (McGinnes und Rosen 1984). Diese chromophoren Gruppen,
die hitzebehandeltem Holz seine braune bis dunkelbraune Farbe verleihen (u.a.
Jamsa und Viitaniemi 2001, Vernois 2001, Rapp und Sailer 2001), sind jedoch
nicht UV-stabil und werden bei natirlicher Bewitterung durch UV-Strahlung
abgebaut, so dass thermisch modifizietes Holz im gleichen MaBe wie
unbehandeltes Holz vergraut (u.a. Sailer et al. 2000, Welzbacher et al. 2004,
Junghans und Niemz 2005). Daneben weist hitzebehandeltes Holz einen
typischen “Rauchergeruch” auf, der jedoch nach einiger Zeit verfliegt (u.a. Rapp
und Sailer 2001, Vernois 2001).

Die thermische Modifizierung des Holzes fiihrt neben einer Volumenreduktion
auch zu einer Massenabnahme, die vergleichsweise starker ausgebildet ist als
die Volumenreduktion, wodurch u.a. die Dichte des Holzes (Kubojima et al.
1998, Santos 2000) und somit auch die Warmeleitfahigkeit von TMT abnehmen
(Jdmsa und Viitaniemi 2001).
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Die Verleimbarkeit von TMT mit industriell eingesetzten Klebstoffsystemen (z.B.
auf Basis von Polyurethan oder Resorcin-Phenolharzen) ist prinzipiell méglich
(Mayes und Oksanen 2002, Rapp et al. 2003), wobei die eingesetzten
Klebstoffe hinsichtlich der veranderten Eigenschaften von TMT, z.B. verringerte
Scher- und Querzugfestigkeit und erhéhte Hydrophobizitat der TMT-Oberflache,
die zu verringerter Klebstoffpenetration fihren kann, angepasst werden missen
(Vernois 2001). Gleiches gilt auch fir Oberflachenbeschichtungen mittels
Lasuren und Lacken (Rapp et al. 2003, 2004).

Die Veranderungen der technologischen Eigenschaften des Holzes durch
Hitzebehandlung stehen in einem engen Zusammenhang mit der gewahlten
Behandlungstemperatur und —dauer (Rapp et al. 2003, Nuopponen et al. 2003,
Wang und Cooper 2005) und weiteren Faktoren, wie z.B. dem verfligbaren
Sauerstoff und der Holzfeuchte (Stamm 1956, Patzelt et al. 2003). Unter-
suchungen des Einflusses der Prozessparameter einer Hitzebehandlung auf die
Eigenschaftsveranderung des Holzes beschrénkten sich bislang auf einzelne
Kombinationen von Behandlungstemperatur und -—dauer (Santos 2000,
Awoyemi und Westermark 2005), oder aber auf die getrennte Betrachtung der
biologischen, physikalischen oder mechanischen Festigkeitseigenschaften
(Popper et al. 2005, Esteves et al. 2007, JoS¢ak et al. 2007).

1.3 Entwicklung industrieller Prozesse fur die thermische
Modifikation
Der erste industrielle Prozess zur Hitzebehandlung von Holz wurde in den
1940er Jahren entwickelt (Stamm et al. 1946) und hatte vorrangig die
Dimensionsstabilisierung von Holzbauteilen zum Ziel. Fir die Herstellung des
nach diesem Prozess dimensionsstabilisierten “Staybwood“ wurde Holz in einer
Metallschmelze hitzebehandelt. Die industrielle Umsetzung war jedoch stark
begrenzt, da die Verspréodung des Materials durch die Hitzeeinwirkung die
Anwendungen stark einschrankte (Seborg et al. 1953). In Deutschland wurden
erste Versuche zur industriellen Hitzebehandlung von Holz von Burmester
(1970, 1973, 1975) durchgeflhrt, woraus das Feuchte-Warme-Druck-Verfahren
(FWD) zur Erhéhung der Formbestandigkeit von Holzbauteilen entwickelt und
patentiert wurde (Burmester 1974). Trotz erhdhter Dauerhaftigkeit und Dimen-
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sionsstabilitdt durch die FWD-Behandlung (Giebeler 1986) erreichte auch
dieses Verfahren die Praxisreife nicht, da neben den reduzierten Festigkeits-
eigenschaften die im Vergleich zur konkurrierenden Schutzmitteltrankung
héheren Prozesskosten eine industrielle Umsetzung verhinderten. Erst nach-
dem Fragestellungen hinsichtlich der Umweltvertraglichkeit von Holzschutz-
mitteln und der Tropenholznutzung marktrelevant wurden, wurde die Entwick-
lung von Hitzebehandlungsverfahren in den 1980er Jahren wieder aufgenom-
men. Verschiedene Verfahren zur thermischen Modifikation von Vollholz haben
seither Marktreife erlangt, wobei prinzipiell vier Prozesse nach dem fir die
Warmedibertragung und dem Sauerstoffausschluss eingesetzten Medium unter-
schieden werden (Welzbacher und Rapp 2003).

1.3.1 Plato-Verfahren

In den Niederlanden wurde in den 1980er Jahren das Plato-Verfahren
(“Providing Lasting Advanced Timber Option®) von Mitarbeitern der “Royal
Dutch Shell“ entwickelt (Ruyter 1989, Ruyter und Hortulanus 1995, Krauhausen
2001). Das unter hohem Druck (bis 1,2 MPa) arbeitende Plato-Verfahren
basiert auf vier Prozessstufen (Boonstra et al. 1998, Militz und Tjeerdsma 2000,
Plato 2002, FelixClercx 2003):

1. Hydrothermolyse in einem Wasserbad unter erhéhtem Druck bei
Temperaturen von 165 bis 185°C flir 4 bis 5 h,

2. Trocknungsphase des Holzes in einer konventionellen Trockenkammer
Uber 3 bis 5 Tage (Zielholzfeuchte 8%),

3. Aushartungsphase des zwischengetrockneten Materials im Temperatur-
bereich von 150 bis 190°C fur 14 bis 16 h,

4. Klimatisierungs- bzw. Veredelungsstufe fir 2 bis 3 Tage.

Mittels Plato-Prozess werden sowohl saftfrische als auch kammergetrocknete
Laub- und Nadelhélzer thermisch modifiziert (Militz und Tjeerdsma 2001). Seit
dem Jahr 2000 ist eine industrielle Produktionsanlage in Arnheim/ Niederlande
in Betrieb (Kegel 2004), deren Kapazitat 35.000 bis 50.000 m3/a betragt (Militz
und Tjeerdsma 2001, Plato 2002) bei einer Auslastung im Jahr 2006 von ca.
12.000 m3/a (Hill 2006).
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1.3.2 VTT-Verfahren (ThermoWood®)

Am “ Valtion Teknillinen Tutkimuskeskus® (VTT), dem Technischen Forschungs-
zentrum von Finnland in Espoo wurde zu Beginn der 1990er Jahre in
Zusammenarbeit mit finnischen Holzverarbeitungsunternehmen (Enso Timber
Ltd., UPM-Kymmene Timber und Valmet UTEC Ltd.) ein einstufiges Verfahren
zur thermischen Modifikation von Vollholz (ThermoWood®-Verfahren) entwickelt
(Viitaniemi et al. 1994, 1995, Jamsa und Viitaniemi 2001). Mit der Errichtung
einer Pilotanlage in Manttd Anfang der 1990er Jahre erfolgte die industrielle
Umsetzung (Syrjanen 2001). Der Prozess, der in einer Hochtemperaturkammer
in Wasserdampfatmosphére erfolgt, kann in drei aufeinanderfolgende Phasen
unterteilt werden (Jamsa und Viitaniemi 1997, Syrjanen und Kangas 2000,
Syrjanen 2001):

1. Erwérmung fir bis zu 48 h bis zum Erreichen der VerglUtungstemperatur
(150 bis 250°C),

2. Behandlungsphase flr bis zu 4 h bei Vergitungstemperatur,

3. Abkuhlen und Konditionieren fir bis zu 24 h.

Im ThermoWood®-Prozess lassen sich sowohl technisch getrocknete als auch
saftfrische Holzsortimente behandeln. Bei Einsatz von saftfrischem Holz fir die
thermische Modifikation wird der Aufwadrmphase eine HeiBdampf-Schnell-
trocknungsstufe vorgeschaltet (Syrjanen 2001, Jamsa und Viitaniemi 2001). In
der Regel werden Nadelhdlzer behandelt (Pinus sylvestris L. und Picea abies
Karst.). Daneben werden aber auch Laubhdlzer (hauptséchlich Betula pendula
Roth., Betula pubescens Ehrh., Populus tremula L.) verwendet (Syrjanen und
Kangas 2000, lkipuu 2000, Stellac® Wood 2000, 2002, Finnforest 2003).

Die industrielle Produktion des ThermoWood® wird in Finnland durch die im
Jahr 2000 gegrindete “Finnish ThermoWood Association® (FTWA), einem
Zusammenschluss von zwdlf Thermowood-Produzenten und drei Hitzebehand-
lungs-Anlagenbauern organisiert und koordiniert (Mayes 2004). Die Mitglieder
der FTWA arbeiten bei der Standardisierung, Qualitédtskontrolle und der
Forschung zusammen, mit dem Ziel, die aktive Verbreitung von ThermoWood®-
Produkten zu férdern.
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Der Absatz von ThermoWood® befindet sich bestandig im Wachstum und belief
sich im Jahr 2004 auf ca. 31.000 m%a, nachdem im Jahr 2001 eine
Produktionsmenge von ca. 19.000 m3/a erreicht wurde (Mayes 2004, Hill 2006).
Demgegenlber belauft sich die verfligbare Produktionskapazitat der FTWA auf
ca. 150.000 m?¥a, wovon ca. 100.000 m3/a auf drei groBe Hersteller konzentriert
sind (Hill 2006).

1.3.3 Retifikations-Verfahren

Ein in Stickstoffatmosphére arbeitender Hitzebehandlungsprozess wurde in den
1980er Jahren in Frankreich an der “Ecole des Mines de St. Etienne® entwickelt
(Dirol und Guyonnet 1993), und zu Beginn der 1990er Jahre von verschiedenen
Herstellern unter dem Namen “Retifikations-“ oder “Torrefikations-Prozess® im
Pilotanlagen-MaBstab umgesetzt (CTBA 1998, Mathieu und Chanrion 1999,
Vernois 2001). Die einstufige thermische Modifikation erfolgt in einer Behand-
lungskammer mit einem Restsauerstoffgehalt < 2% bei Temperaturen von 200
bis 260°C flr bis zu 3 h. Einsetzbar sind technisch getrocknete Laub- und
Nadelhélzer, bevorzugt Pinus pinaster Ait. und Populus tremula (Vernois 2001).
Die industrielle Umsetzung in Frankreich erfolgte 1997 durch die “New Option
Wood SA* (NOW) in Saintes, die auch unter dem Namen “Retitech* thermisch
modifiziertes Holz als “retifiziertes Holz* anbietet (Vernois 2001, Hill 2006). Die
verflgbare Produktionskapazitat betragt ca. 3.500 m3/a (Vernois 2001) wobei
sich der jahrliche Absatz auf ca. 1.200 m?3 belauft (Hill 2006).

1.3.4 Ol-Hitze-Behandlungsverfahren

In Deutschland wurde Ende der 1990er Jahre ein Hitzebehandlungsprozess an
der Bundesforschungsanstalt fiir Forst- und Holzwirtschaft (BFH) in Zusammen-
arbeit mit der Firma Menz-Holz in Reulbach entwickelt, der darauf basiert, Holz
in einem Bad aus pflanzlichen Olen zu erhitzen (Sailer et al. 1999, 2000). Die
Ol-Hitze-Behandlung [,Qil-heat treatment* (OHT)] erfolgt vorwiegend drucklos
im Temperaturbereich von 180 bis 260°C fir Behandlungsdauern von bis zu
4 h, wobei durch die Aufwarm- und AbkUhlphasen eine Prozessdauer von ca.
18 h resultiert (Rapp und Sailer 2000b). Durch den Einsatz von Ol als Warme-

Ubertragungsmedium wird ein vollstandiger Luftabschluss bewirkt, der oxidative
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1.3 Entwicklung industrieller Prozesse flr die thermische Modifikation

Abbaureaktionen am Holz reduziert (Sailer et al. 2000). Im Jahr 2000 begann
die industrielle Produktion durch die Firma Menz-Holz, wobei technisch
getrocknete Nadel- (vorwiegend Pinus sylvestris und Picea abies) sowie Laub-
hélzer (gréBtenteils Fraxinus excelsior L.) Verwendung finden. Die bisher
einzige Produktionsanlage fiir Ol-Hitze-Behandlungen besitzt eine Kapazitat
von ca. 2.900 m¥a (Rapp und Sailer 2001), wobei die Auslastung in einer
GréBenordnung von etwa 500 bis 1.000 m3/a liegt.

1.3.5 Weitere Hitzebehandlungs-Verfahren

Neben den vier etablierten Verfahren zur Hitzebehandlung, existiert eine
Vielzahl weiterer Techniken zur thermischen Modifikation, die zumeist an eines
der beschriebenen Verfahren (Plato, VTT, NOW, OHT) angelehnt sind. Da das
Wachstum im Bereich der Thermoholzproduktion ungebremst ist, und fast
monatlich neue Produzenten auf dem europdischen Markt erscheinen (cf.
Homann und Tjeerdsma 2005, Jones 2006), ist die folgende Auffihrung von
Thermoholz-Verfahren und deren Produzenten nicht vollstéandig.

In Osterreich produziert die von der Mitteramskogler GmbH gegriindete
Gaflenzer Firma Thermoholz Austria GmbH thermisch modifiziertes Laubholz
nach einem dem finnischen VTT-Prozess angelehnten Verfahren in HeiBdampf-
atmosphare (Anonymus 2003a, 2003b). Die Produktion wurde im September
2002 aufgenommen (Anonymus 2002b) und kann entsprechend dem
ThermoWood®-Verfahren in drei Phasen unterteilt werden (Huber 2006):
1. Aufheizen/Trocknung bei 100 bis 135°C, 2. Thermische Modifikation bei 170
bis 230°C fir 2 bis 24 h, 3. Auskihlen und Konditionieren. Als weiterer
Osterreichischer Hersteller produziert die Firma Mafi Holzverarbeitungs-GmbH
in Schneegattern ein Thermoholz-Produkt, das unter dem Handelsnamen “Mafi-
Vulcano® angeboten wird und ebenfalls in einem HeiBdampfverfahren
entsprechend dem VTT-Prozess hergestellt wird.

In HeiBdampfatmosphéare wird auch thermisch modifiziertes Holz nach dem “Le
Bois Perdue-Prozess” des franzdsischen Herstellers BCI/MBS in Saint-Claire-
Du-Rhone hergestellt (Mathieu und Chanrion 1999). Technisch getrocknete
oder saftfrische HOlzer werden hierbei in einem einstufigen Prozess bei Tem-
peraturen bis zu 250°C vergutet (Vernois 2001).
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In Deutschland werden zur Zeit drei eigenstandige Hitzebehandlungsverfahren
in HeiBdampfatmosphére ausgeflihrt: Das Sagewerk Hagensieker in Bad Essen
produziert thermisch modifiziertes Holz unter dem Handelsnamen “Hestia-
Holz®«, die Firma OWI GmbH in Lohr am Main behandelt vorwiegend Buchen-
furniere zur Herstellung von “OWI-Thermoformholz®. Der momentan gréBte
deutsche Hersteller von thermisch modifiziertem Holz mit einer Kapazitat von
6.000 m¥a ist die Firma Thermoholz Spreewald GmbH in Libbenau, die das in
Russland entwickelte BICOS-Verfahren zur Modifikation von Laub- und
Nadelholz anwendet. Das BICOS-Verfahren gleicht einer Hochtemperatur-
trocknung im Wasserdampf unter “geringem Druck® (Details nicht offengelegt)
bei Behandlungstemperaturen zwischen 170 und 210°C und einer Prozess-
dauer von ca. 48 bis 56 Stunden (Schanze 2007).

In der Schweiz stellt die Firma Balz Holz AG in Langenau seit dem Jahr 2003
thermisch modifiziertes Holz in dem von Burmester (1973) und Giebeler (1982)
entwickelten Verfahren her (Niemz 2004, Béchle et al. 2006). Hierbei werden in
einer Produktionsanlage mit einer Kapazitdt von 3.000 md%a vorwiegend
Nadelhdlzer (Abies alba Mill. und Picea abies), zunehmend aber auch
Laubhélzer unter hohem Druck in Stickstoffatmosphare bei Temperaturen
zwischen 160 und 270°C behandelt.

Eine Abwandlung der Ol-Hitze-Behandlung sind der “Thermex Prozess* des
schwedischen Herstellers Bitus AB in Nybro sowie das “IWT-Verfahren® des
danischen Herstellers IWT Iwotech A/S in Brande (Westin 2004). Beide
Verfahren kombinieren in der Regel eine thermische Modifikation in einem
heiBen Pflanzendlbad bei Temperaturen von 160 bis 210°C mit einer kon-
ventionellen chemischen Schutzmittelimpragnierung (Royal-Verfahren). Die
Produktionskapazitat belduft sich derzeit auf ca. 4.000 m3/a.

1.4 Notwendigkeit der Qualitatssicherung von thermisch
modifiziertem Holz (TMT)

Aus der Vielzahl am Markt vertretener Prozesse zur Hitzebehandlung von Holz
erklart sich die Eigenschaftsdiversitdt der im Handel verfugbaren TMT-
Sortimente. Nicht nur die von den jeweiligen Herstellern verwendeten Prozess-

diagramme mit voneinander abweichenden Behandlungstemperaturen und
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-dauern beeinflussen die Endprodukteigenschaften des thermisch modifizierten
Materials, sondern es wirken sich auch die fir die thermische Vergitung einge-
setzten Verfahren bei gleicher Temperatur und Dauer durch unterschiedliche
Reaktionsbedingungen hinsichtlich der Prozessfeuchte, des Prozessdruckes
und des verfligbaren Sauerstoffes auf die Verglitungsintensitat aus: Burmester
(1973), Wienhaus (1999), Lenth und Kamke (2001) und Obataya et al. (2002)
berichteten von erhéhter Behandlungsintensitat durch Temperatureinwirkung im
feuchten Milieu, was auf die Erweichung (“softening“) der Hemicellulosen und
des Lignins und die dadurch verringerte Temperaturstabilitdt zurlckgeflhrt
werden kann (Karenlampi et al. 2003). Durch erhdhten Prozessdruck wird die
Intensitat einer Hitzebehandlung ebenfalls gesteigert (Burmester 1973,
Boonstra und Tjeerdsma 2006), da durch den erhdhten Druck ein besserer Luft-
Warme-Ubergang bewirkt wird (Giebeler 1983). Der wahrend der Behandlung
vorhandene Sauerstoffgehalt kann zu variierenden Behandlungsintensitaten bei
ansonsten gleicher Temperatur und Dauer flhren: Die Anwesenheit von
Sauerstoff beglnstigt oxidative Abbauprozesse und erhdht somit die Behand-
lungsintensitat (Buro 1954, Topf 1971). Weiterhin ergeben Laub- oder
Nadelhélzer bei ansonsten gleichen Behandlungsbedingungen unterschiedliche
Vergutungsintensitaten (Kamdem et al. 1999, Mitsui et al. 2004), da Laubhdlzer
auf Grund ihres hohen Pentosen-Gehaltes eine geringere Temperaturstabilitat
aufweisen als Nadelhélzer. Zusatzlich beeinflusst die anatomische
Beschaffenheit des zu modifizierenden Materials (Rissigkeit, Astigkeit,
Faserverlauf etc.) die Endprodukteigenschaften (Syrjanen 2001, Huber 2006,
Béachle et al. 2006), da strukturelle Fehler des Holzes durch die Temperatur-
einwirkung verstarkt werden (Welzbacher et al. 2004). Dies fihrt zu
frihzeitigem Versagen von Bauteilen aus hitzebehandeltem Holz bei
mechanischer Belastung (Bengtsson et al. 2002).

An Hand der groBen Zahl von Faktoren, die die Hitzebehandlungsintensitat und
damit die technologischen Eigenschaften von thermisch modifiziertem Holz be-
einflussen, wird deutlich, dass keine pauschale Eigenschaftscharakterisierung
fir “das TMT* im Allgemeinen mdglich ist. Die daraus resultierende Unsicher-
heit der Endverbraucher hinsichtlich der reproduzierbaren, nachvollziehbaren
Materialqualitdt und der damit verbundenen Verwendbarkeit von TMT wird
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durch Werbeaussagen verschiedener Hersteller noch vergréBert: 15 Jahre
Garantie auf die Einsatzfahigkeit und Faulefreiheit von nach dem Plato®-
Verfahren verglteten Holz bei Einsatz im direkten Erd- und Wasserkontakt wird
seitens des niederlandischen Herstellers “Plato Wood Products BV* in Arnheim
gewahrt (Kegel 2004). Auch FelixClercx (2003) garantiert die Resistenzklasse 1
(sehr dauerhaft) in Verbindung mit einer mindestens 15-jahrigen Faulefreiheit
des Felix-Plato® Materials, das auch als “Generationsholz“ bezeichnet wird.
Seitens des finnischen ThermoWood®-Produzenten “Stellac Wood Mikkeli OY*
wird ebenfalls bei Anwendung im Erdkontakt eine 10-jahrige Garantie far
ThermoWood® der Behandlungsklasse “D2“ auf erkennbare Schadigungen
durch in der EN 113 (1996) aufgefiihrte holzzerstérende Pilze gewahrt (Stellac
2002). Im Gegensatz hierzu wird ein Einsatz von ThermoWood®-Produkten im
direkten Erdkontakt von anderen Herstellern ausgeschlossen (lkipuu 2000,
Finnforest 2003), was sich mit Anwendungsempfehlungen fir TMT-Produkte
anderer Verfahren (z.B. OHT, NOW) deckt (Sailer et al. 2000, Kamdem et al.
2002).

Die Folge dieser kontroversen Aussagen kann eine dauerhafte Rufschadigung
thermisch modifizierten Holzes sein, wenn dieses unsachgeman, den verkaufs-
férdernden Werbeaussagen folgend eingesetzt wird, und es zum Versagen des
TMT-Produktes kommt. Im Interesse der stetig wachsenden Holz-Modifikations-
Industrie ist eine nachvollziehbare Qualitatssicherung fir die nachhaltige
Sicherung und Steigerung der Marktanteile von TMT somit wichtig.

1.5 Ziele der Arbeit

Schwerpunkt dieser Arbeit war es, zum ersten mal ein grundlegendes
Eigenschaftsbild von thermisch modifiziertem Holz aus verschiedenen
industriellen Produktionsprozessen in vergleichenden, kombinierten Prifungen
mit zugeordneten Prufkérpern zu erstellen, das die folgenden Charakteristika

umfasst:

- mechanische Festigkeits- (Publikation I, 7.1) und Oberflacheneigen-
schaften (Publikation IX, 7.3),
- Sorptionsverhalten (Publikation I, 7.1),

30



1.5 Ziele der Arbeit

- Dauerhaftigkeit gegentber Termiten (Publikation Xl, 8.2),
- Dauerhaftigkeit gegentber holzzerstérenden Mikroorganismen im Labor
und Freiland (Publikation Il, 7.2).

Darlber hinaus sollten die Ursachen fir die Resistenzerhéhung des Holzes
durch die Temperatureinwirkung untersucht werden (Publikation V, 7.4).

Ausgehend von den  gewonnenen Befunden  hinsichtlich  der
Materialeigenschaften von TMT und bezlglich des Schutzprinzipes einer
Hitzebehandlung wurden zwei weiterflhrende Ziele fir die notwendig
erscheinende Produktoptimierung formuliert, fir die technologische Ansatze

entwickelt werden sollten:

a) Verringerung des Festigkeitsverlustes wahrend einer Hitzebehandlung,
b) Verbesserung und dauerhafte Sicherstellung primar geforderter Ziel-

eigenschaften, wie Dauerhaftigkeit und Dimensionsstabilitat.

Ein méglicher Weg zur Erh6hung der mechanischen Festigkeiten von TMT liegt
im Einsatz von vor der Hitzebehandlung thermomechanisch verdichtetem
Material, dessen Festigkeitswerte technisch erhéht wurden, so dass der
Festigkeitsverlust durch die Temperatureinwirkung ausgeglichen wird
(Publikation V, 7.5 und VI, 7.6).

Weiterhin ergibt sich die Mdglichkeit der Verbesserung und Sicherstellung der
Endproduktqualitdt von TMT durch Optimierung des Hitzebehandlungs-
prozesses an sich: Hierzu sollte nach der Entwicklung von geeigneten
Qualitatsprifmethoden (Publikation VIII, 7.7: L*a*b* Farbwertbestimmung;
Publikation VIII, 7.8, Publikation X, 8.1: High-energy multiple impact Test) der
Einfluss der Hitzebehandlungsintensitat auf die Eigenschaften von TMT
ermittelt werden (Publikation IV, 7.9).

Die detaillierte Kenntnis des Zusammenhanges zwischen den Behandlungs-
parametern und der Intensitat einer Hitzebehandlung sowie deren Auswirkung
auf die Produkteigenschaften stellt einen wesentlichen Beitrag fur die

industrielle Qualitatssicherung dar.
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2.1 Holzarten

Die in Untersuchungen verwendeten Holzarten nennt Tab. 1.

Tab. 1. Verwendete Holzarten und Zuordnung zur entsprechenden Publikation (Nr.).

Holzart Botanischer Name Nr.

Buche Fagus sylvatica L. I, VII, X

Eiche Quercus petraea Liebl. (T

Esche Fraxinus excelsior L. X

Eukalyptus Eucalyptus globulus Labill. Xl

Robinie Robinia pseudoacacia L. VI

Douglasie Pseudotsuga menziesii Franco 1,V

Fichte Picea abies Karst. I, 1, 1V, V, VI, VII, VIII, IX, X, XI
Kiefer Pinus sylvestris L I, 0L IV, V, VL VI X, X, X
Larche Larix decidua Mill. I

Seestrand-Kiefer  Pinus pinaster Ait. (syn. P. maritima Mill.) 1, 11, XI

Tanne Abies alba Mill. I, I, VI

Die Verwendung der aus den verschiedenen Holzarten hergestellten
Priafkdrper, deren Format, Jahrringorientierung, Sortierkriterien sowie Behand-

lungen sind in den zugehdrigen Publikationen genannt.

2.2 Thermische Modifikation

2.2.1 Modifikation im LabormaBstab

Die thermische Modifikation im LabormaBstab erfolgte als Ol-Hitze-Behandlung
(Publikation I, 7.1, V, 7.5, VI, 7.6 und XIl, 8.2) oder als Luft-Hitze-Behandlung in
einem Umluft-Trockenschrank (Typ UT 6420, Heraeus Instruments GmbH,
Hanau; Publikation Ill, 7.3, IV, 7.4, VII, 7.7, VIII, 7.8, IX, 7.9 und X, 8.1).

Fir die Ol-Hitze-Behandlung (OHT) wurden die Priifkérper darrtrocken in ein
heiBes Rapsélbad gegeben. Die Innentemperatur der Prifkérper sowie die
Oltemperatur wurde (ber Thermoelemente (,Thermocouple® Typ K, No.
102695, Conrad Electronic, Hirschau) eines an einem Notebook angeschlos-
senen Digitalmultimeters (Typ 3850 D, Conrad Electronic, Hirschau) aufgenom-
men und fir die manuelle Prozesssteuerung verwendet. Die Zeit der Vergitung

wurde Uber die Holzinnentemperatur bestimmt (Abb. 1).
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Temperatur im Holzinneren [°C]

260
[ To el o
220 { @) [T T T,
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140 1 a) OHT bei 220°C

100 b) OHT bei 200°C
60 c) OHT bei 180°C
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0 60 120 180 240 300 360 420
Zeit [min]

Abb. 1. Holztemperaturverlauf wahrend einer (")I-Hitze-BehandIung (OHT) im Labor bei
180, 200 und 220°C fiir 2 h (To—T;) und 4 h (T, — T»).

Durch die prozessbedingte Ol-Aufnahme der OHT-Priifkérper wihrend des
Behandlungsprozesses war eine exakte Bestimmung der Massenabnahme
durch die Hitzebehandlung nicht mdglich. Deshalb wurden zuséatzlich
Hitzebehandlungen im Umluft-Trockenschrank durchgefihrt. Hierzu wurden
Proben darrtrocken in Aluminiumfolie eingewickelt, um den Luft-Sauerstoffzutritt
und damit verbundene oxidative Prozesse zu minimieren. Die Prozess-
steuerung erfolgte wie bei einer OHT manuell Uber die im Holzinneren
gemessene Temperatur. Aus der Darrmasse vor (mg) und nach (myt) der
Hitzebehandlung errechnete sich die Massenabnahme durch die Hitze-
einwirkung [,decrease in mass®, (dm)], die ein MaB der Hitzebehandlungs-
intensitat darstellt (Gleichung 1):

Gleichung 1. Berechnung der Massenabnahme (dm) als MaB der Behandlungsintensitat
(my —my;)

m,

-100 [%]

dm =

Die nachfolgende Tab. 2 gibt einen Uberblick Giber die in den verschiedenen
Hitzebehandlungen im LabormaBstab eingesetzten Holzarten, Probenformate,

Prozesstypen, Behandlungstemperaturen und -dauern.
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Tab. 2. Holzart, Vergitungsprozess, Format (axial x radial x tangential), Hitzebehand-
lungstemperatur und —dauer sowie Zuordnung zur entsprechenden Publikation (Nr.) der
hitzebehandelten Priifkérper; OHT = OIl-Hitze-Behandlung, HT = hitzebehandelt im
Umluft-Trockenschrank.

Holzart Prozess Format Temperatur Dauer Nr.
[mm] [C] [h]
180
Fichte OHT 600x100x50 200 4 |
220
Fichte OHT 500x140x20 220 4 v
180
Fichte OHT 100x25x25 200 2; 4 VI
220
Fichte
Kiefer OHT 30x10x10 220 4 Xl
Eukalyptus
Buche HT 120x120x16 290
Tanne 220
v " 200 24,6 I
Kiofer HT 35x10x10  5oq
E:Z:‘;f HT 5x20x20 228 3 W,
Fichte HT 0,25; 0,5; 0,75; 1; 1,25; 1,75; 2,25;
Kiefer 20x20x20 220 3,25 VII
Buche  HT 05;1:2;25, 3,5, 5, 8; 11
160 4
180 4
Tanne HT 10x20x20 200 2; 4 Vil
220 4
240 24,6
180 4:8;12; 16; 24; 34; 48,5; 72
200 1;2;3,5; 6; 10; 15; 16,75; 24; 75
Fichte HT 10x5x20 210 0,75;1,5;2,5;4;6;9;13,5; 15,5 IX
220 0,5;1;2;2,5;3,5;5;8;9
240 0,25;0,5; 1; 1,5; 1,75; 2,25; 3; 4
Fichte HT 10x20x20 250 1,0,75,1,5,2,25, 3,375,458,y

5,25;5,9;6,6;7,3; 8; 8,25

Die Verwendung der einzelnen Proben in unterschiedlichen Untersuchungen,
Parallelenanzahl, Jahrringorientierung sowie Sortierkriterien sind in den

entsprechenden Publikationen genannt.
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2.2.2 Modifikation im industriellen MaBstab

Neben den im LabormaBstab hergestellten Prifkdrpern wurden auch OHT-
Proben aus von Firma-Menz Holz in Reulbach im industriellen MaBstab
verglteten Sortimenten gefertigt und flr verschiedene Untersuchungen
eingesetzt (Publikationen VI, 7.6 und VIII, 7.8). Die industrielle Herstellung Ol-
Hitze-behandelten Holzes erfolgte nach dem in Abb. 2 beispielhaft gezeigten

Prozessdiagramm.

Temperatur [°C]

260 , | : | I

240 +——— —— Rapsdl Holz (TjTZ rmo- .. Rapsél —

er

220 Hei zung 1_ Vorratstank ____|

200

180 //””:,w.

160 "ﬂf e

Pt A NN

140 —p — N

120 _ —

100 - =t P N\
80 —
60
40
20 1

0 1 1 1 1 1 1
0 249 498 748 998 1247
Zeit [min]

Abb. 2. Prozessdiagramm einer industriellen Ol-Hitze-Behandlung (OHT) von Fichtenholz
(2000x25x215 mm; axial x radial x tangential) bei 180°C fiir 4 h; Thermo-Ol der Heizung =
fir die Beheizung der Heizelemente in einem geschlossenen Kreislauf gefiihrtes
synthetisches Ol mit einem Siedepunkt > 300°C.

Tab. 3 zeigt die Behandlungsparameter der industriell vergiteten Sortimente.

Tab. 3. Holzart, Format (axial x radial x tangential), Ol-Hitze-Behandlungstemperatur und
—dauer sowie Zuordnung zur entsprechenden Publikation (Nr.) der industriell vergiiteten
Prifkérper.

Holzart Format Temperatur  Dauer Nr.
[mm] [C] [h]
. 200 )
Fichte 2000x215x22 290 2;4 Vi
Fichte 180
Tanne 1000x140x40 290 4 VI
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Far vergleichende Untersuchungen der biologischen und physikalischen
Eigenschaften (Publikation I, 7.1 und Il, 7.2) wurde neben definiert industriell Ol-
Hitze-vergiteten Materialien auch hitzebehandeltes Vollholz aus dem
deutschen Holzhandel bezogen. Fir diese in Tab. 4 aufgefihrten Materialien

lagen keine Details hinsichtlich der jeweiligen Behandlungsparameter vor.

Tab. 4. Holzart, Hitzebehandlungsprozess, Hersteller sowie Zuordnung der Materialien
zur entsprechenden Publikation (Nr.).

Holzart Prozess Hersteller Nr.
. PLATO Hout B.V. NL, Wildekamp 1 B; NL-

Fichte Plato 6704 AT Wageningen Ll

Kiefer ThermoWood® Kestopuu/ Ikipuu OY, SF-82 200 Hammaslahti |, Il

Seestrand- Retifikation/ N.O.W., Sernam 116, Rue de Sassau, F- Ll

Kiefer NOW 75921 Paris CE ’

Kiefer OHT Menz-Holz, Waldmhlenweg 11, D-36115 Ll

Ehrenberg-Reulbach

Die Verwendung der industriell vergiteten als auch aus dem Holzhandel
bezogenen Materialien in unterschiedlichen Untersuchungen, die eingesetzten
Formate, Parallelenanzahlen, Jahrringorientierungen sowie Sortierkriterien sind

in den zugehdrigen Publikationen aufgefahrt.

2.3 Thermo-mechanische Verdichtung

Unbehandelte Fichte mit einer durchschnittlichen Rohdichte von 520 kg/m?3 bei
einer Holzfeuchte von 12% wurde fur den thermo-mechanischen Verdichtungs-
prozess eingesetzt.

Fir die Optimierung von Prozessparametern der thermo-mechanischen
Verdichtung (Publikation VI, 7.6) hinsichtlich einer verbesserten Dimensions-
stabilitat des komprimierten Materials wurde ein variabel regelbarer Labor-
Prozess zur Verdichtung eingesetzt. Die Verdichtung erfolgte an unbehandelten
Fichtenholzproben der Dimension 100x100x46 mm (axial x tangential x radial)
in vorwiegend radialer Richtung in einer LaborheiBpresse der Technischen
Universitat Dresden. Die Pressbleche von 400 mm x 400 mm waren stufenlos
bis 240°C beheizbar. Das Verfahren zur Pressholzherstellung in einer

Laborpresse (Abb. 3) ist aus drei Prozessschritten zusammengesetzt:
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Aufheizen der Holzproben bis zu einer Temperatur von 110 — 130°C
in der Probenmitte,

Kontinuierliche Erhéhung der Presskraft auf 400 kN (= 2,5 MPa
resultierender Pressdruck) und gleichzeitige Erwarmung auf die Ziel-
temperatur (140°C in dem in Abb. 3 gezeigten Beispiel), Pressge-
schwindigkeit ca. 1 mm™"); sobald die Zieldistanz erreicht war
(24 mm), wurde der Pressdruck reduziert und die Phase der
Verdichtung (o — ti) begann.

Nach einer definierten Verdichtungsdauer wurde die Presse aktiv
rickgekdhlt und der Pressdruck reduziert. Die Pressendffnung
erfolgte bei Temperaturen unter 75°C, da das Pressgut bei

Temperaturen oberhalb 80°C noch plastisch verformbar ist.

" Eine schnellere Verdichtung beeintrachtigt die Pressholzqualitit durch Rissbildung
und erhdéht den Energieaufwand.
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Presskraft [kN],

Temperatur [°C] Distanz [mm]
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Abb. 3. Schema eines weggesteuerten Labor-Prozesses zur thermo-mechanischen
Verdichtung von Vollholz von 46 mm Dicke auf 24 mm Dicke bei 140°C und
verschiedenen Verdichtungsdauern: 30 min (i, - t;), 60 min (t, — t;), 120 min (i, — t3), 240
min (to—t4).

Mittels dieses Laborprozesses wurde Fichtenholz bei 140, 160, 180 und 200°C
far jeweils 30, 60, 120 und 240 min thermo-mechanisch verdichtet (Publikation
VI, 7.6).

Zusatzlich zu dem im Labor hergestellten komprimierten Material wurde flr die
Untersuchung groBformatiger Proben (Publikation V, 7.5 und VI, 7.6) ein
kommerzieller Verdichtungsprozess der Firma Dehonit in Kirchhundem,
Deutschland, und Dehonit FALKE in Sokolov, Tschechische Repubilik,
ausgefuhrt. Der Prozessablauf einer industriellen Verdichtung von Vollholz ist
mit der Verdichtung im LabormafBstab (Abb. 3) vergleichbar, wie aus Abb. 4 zu
ersehen ist.
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2.3 Thermo-mechanische Verdichtung

Druck [bar] Distanz
Temp [°C] [mm]
Druck [bar] Temperatur [°C] Helzung oben [C]
Heizung unten [°C] Distanz [mm] g
350 50
3004 Distanz
140
250 Druck
2004 . + 30
Heizung oben/unten ~
150 4 / 190
100 4+
Temperatur 110
50 )
Zeit [s]
0 : : : : : 0
500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000

Abb. 4. Weggesteuertes Pressdiagramm mit vorgeheizten Proben zur industriellen
Verdichtung von 40 mm auf 20 mm.

Ebenso wie im LabormaBstab gezeigt, lassen sich 3 Prozessschritte unterteilen:

Aufheizen der Holzproben bis zu einer Temperatur von 130°C in
Probenmitte.

Kontinuierliche Erhdhung des Pressdruckes auf 25 MPa (= 250 bar)
und gleichzeitige Erwarmung auf 130°C. Die Verdichtung erfolgte
nach Erreichen des Plastifizierungspunktes von Lignin mit 30 MPa
(= 300 bar).

Nach der RickkUhlung unter 75°C wurde der Pressdruck reduziert.
Die Abkuhlgeschwindigkeit erhéhte sich auf Grund der erhéhten
Temperaturleitfahigkeit (héhere Dichte) deutlich Gber 2 mm Holzdicke
pro Minute.

Im industriellen MaBstab wurden Fichtenvollholzbretter der Dimension
1000x150x40 mm (ax. x tang. x rad.; Publikation V, 7.5) durch die Firma

Dehonit bei 130°C fir 30 min in einer beheizbaren Mehretagenpresse

(Pressblechflache 2000 mm x 1500 mm) verdichtet. Weiterhin wurden Proben

der Dimension 2000x215x46 mm (ax. x tang. x rad.; Publikation VI, 7.6) in einer
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2 MATERIAL UND METHODEN

beheizbaren Mehretagenpresse (Pressblechflache: 2000 mm x 1350 mm) der
Firma Dehonit FALKE bei 160°C fir 30 min komprimiert (Abb. 5).

Fichte
unverdichtet
" Rn =46 mm

Abb. 5. Links: Beheizbare Mehretagenpresse der Firma Dehonit FALKE in
Sokolov/Tschechische Republik mit eingelegten Fichtenbohlen [2000x215x46 mm (ax. x
tang. x rad.)] vor der Verdichtung; rechts: Querschnitt unverdichteter Fichtenpriifkérper
und thermomechanisch verdichteter Priifkérper.

Als KenngrdBe zur Charakterisierung des verdichteten Materials wurde der
Verdichtungsgrad (C), bzw. ,Compression-set®, bestimmt, wobei R, die Starke
des Materials vor der Verdichtung ist und R; die Starke nach der

Komprimierung:

Gleichung 2. Berechnung des Verdichtungsgrades

R, —R
C:%-ZOO[%]

0
Weiterhin wurde der ,Spring-Back®, der das Ruickspringen bzw. Wieder-

ausdehnen der komprimierten Holzproben nach der Verdichtung beschreibt,
bestimmt. Dieser Spring-Back ist in zwei Phasen unterteilt:

40



2.3 Thermo-mechanische Verdichtung

e der Press-Spring-Back, der das Wiederausdehnen direkt nach
Pressendffnung, ohne den Einfluss von Feuchte, Flissigkeit oder
anderen Medien beschreibt (Gleichung 3),

e der Vessel-Spring-Back (,vessel®, engl. fir BehandlungsgefaB), der das
Wiederausdehnen bei weiterer Behandlung, z.B. durch eine Hitze-
behandlung im heiBen Olbad charakterisiert (Gleichung 4).

Fir die Berechnung des Press-Spring-Back wurde die durch die Distanzleisten
wahrend der Verdichtung definierte Starke der verdichteten Proben in der
geschlossenen Presse (Rcveiastet) ZUgrunde gelegt sowie die Starke der Proben
direkt nach Pressendéffnung im entspannten Zustand (Rc entiastet) @uf 0,01 mm

genau ermittelt:

Gleichung 3. Berechnung des Press-Spring-Back

R -R
SP = C entlalséet C belastet - 100 [%]

C belastet

Fir den Vessel-Spring-Back wurde weiterhin die Starke der verdichteten
Fichtenbretter nach erfolgter Ol-Hitzebehandlung (Rcont) auf 0,01 mm genau

bestimmt:

Gleichung 4. Berechnung des Vessel-Spring-Back

_ Re onr

- RC entlastet
5, == 100 [%]

C entlastet

Sowohl der Press- als auch der Vessel-Spring-Back sind Komponenten des
,Compression-set Recovery” (C recovery, Gleichung 5), der das Wiederaufquellen
des Pressgutes nach Feuchtebeanspruchung oder Flissigkeitskontakt
beschreibt, wobei Rcieucht die Starke des Materials nach der Feuchtebean-

spruchung ist:
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2 MATERIAL UND METHODEN

Gleichung 5. Berechnung des Compression-set Recovery

R euc - R entlaste
Cremen ==y e 100 [%]
0

C entlastet

2.4 Bestimmung von mechanischen Eigenschaften

2.4.1 Statische Festigkeiten

Die Biegefestigkeit und der Biege-Elastizitatsmodul wurden in Anlehnung an
DIN 52186 (1978) durch Dreipunktbiegung fehlerfreier Kleinproben der
Dimension 200x10x10 mm (ax. x tang. x rad.; Publikation I, 7.1 und V, 7.5) auf
einer computergesteuerten Universalwerkstoffprifmaschine (Firma Karl Frank
GmbH, Weinheim) im statischen Pruffeld der Bundesforschungsanstalt fir
Forst- und Holzwirtschaft (BFH).

2.4.2 Dynamische Festigkeit

Die Bruchschlagarbeit wurde zur Charakterisierung der dynamischen Festigkeit
ermittelt. In Anlehnung an DIN 52 189 (1981) wurde die Bruchschlagarbeit an
fehlerfreien Kleinproben der Dimension 200x10x10 mm (ax. x tang. x rad.) mit
einem Pendelschlagwerk bestimmt (Publikation I, 7.1 und V, 7.5).

2.4.3 High-energy multiple impact (HEMI)-Test

Zur Charakterisierung der Vergutungsintensitat einer Hitzebehandlung wurde
der High-energy multiple impact (HEMI)-Test, eine dynamisch beanspruchende,
mechanische Prifmethode entwickelt. Herleitung, Details zu den einzelnen
BerechnungsgréBen und Entwicklungsschritten sowie zu Optimierungsver-
suchen sind der Publikation VIII, 7.8 beschrieben. Zum prinzipiellen Ablauf der
Methode:

Mittels HEMI-Test werden Holzproben der Dimension 10x20x20 mm (ax. x tang.
x rad.) vielfach durch unterschiedliche Kugelschlage beansprucht, wodurch
multiple Briche an den HOolzern hervorgerufen werden. Je funf Prifkorper
(= 20 cm® Gesamtprufkdrpervolumen) wurden durch sieben Stahlkugeln unter-
schiedlicher Durchmesser zerschlagen (1 x 35 mm, 3 x 12 mm und 3 x 6 mm),

die in einem Edelstahlbecher (140 mm innerer Durchmesser, 48 mm HOhe;
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2.4 Bestimmung von mechanischen Eigenschaften

Abb. 6) einer Schwingscheibenmuihle (Typ HSM 100; Herzog Maschinenfabrik,

Osnabriick) beschleunigt wurden.

(Dbc

>
W

— 140 _— | |

140
168

Abb. 6. Schnittzeichnung eines Edelstahlschlagbechers zur Durchfiihrung des HEMI-
Tests in einer Schwingscheibenmiihle (links) und Aufsicht mit Richtungspfeilen zur
Verdeutlichung der typisch rotierenden Bewegung des Schlagbechers (rechts); R3 =
Innenradius (3 mm) des Edelstahlschlagbechers, @4 = Durchmesser (4 mm) des Gummi-
dichtringes des Deckelverschlusses.

Der Becher wurde 60 s mit einer Rotationsfrequenz von 23,3 s™ und einem Hub
von 12 mm beschleunigt, um durch die Stahlkugeln multiple dynamische
Beanspruchungen auf die Holzproben zu bewirken. Die Bruchfragmente von
insgesamt zehn Proben (= 40 cm® Gesamtvolumen) wurden mit Schlitzsieben
verschiedener Schlitzweite auf einem kreisférmig rotierenden Horizontal-
schittler mit einem Hub von 25 mm und einer Rotationsfrequenz von 250 min”
fir 10 min fraktioniert. Folgende Fraktionen wurden unterschieden und
gewogen:
Fraktion 1 (F1)  >5 mm Grobfraktion,
Fraktion 2 (F2) 3-5 mm,
Fraktion 3 (F3) 2-3 mm,
Fraktion 4 (F4)

Fraktion 5 (F5)

1—-2 mm,

<1 mm Feinfraktion.

43



2 MATERIAL UND METHODEN

Den Edelstahlschlagbecher mit Fragmenten hitzebehandelter Prifkérper und

zum Zerschlagen verwendete Kugeln nach der HEMI-Prifung zeigt Abb. 7.

Abb. 7. HEMI-Priifung: Edelstahlschlagbecher samt Fragmenten und Stahlkugeln.

Aus den durch Siebung erhaltenen Fraktionen wurde die ,Resistance to impact
milling“ (RIM) als KenngréBe zur Charakterisierung der Vergltungsintensitat
erzeugt. Die RIM kann die Werte 0 bis 100% annehmen, wobei der Berechnung
(Gleichung 6) die GréBen Integritatsgrad /und Feinanteil FA zugrunde liegen:

Gleichung 6. Berechnung der “Resistance to impact milling“ (RIM)
RIM =(I -3-FA+300)/4 [%]

Nach Gleichung 7 ist der Integritdtsgrad / das Verhaltnis der Masse der 10
gréBten Reststlicke (M1o groste Reststicke) NACh Zerschlagung zur Gesamtmasse

aller Siebfraktionen mgesamit, wobei gilt:

Gleichung 7. Berechnung des Integrititsgrades

m]O grofite Reststiicke

I =

-100 [%]

mGesamt
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2.4 Bestimmung von mechanischen Eigenschaften

Der Feinanteil FA ist das Verhaltnis der Masse der Feinfraktion (F5, <1 mm) zur
Gesamtmasse aller Siebfraktionen mgesamt in %. Die PrifgréBe RIM korreliert
eng mit der VergUtungsintensitdt einer Hitzebehandlung, die als Massen-
abnahme durch die Hitzebehandlung ausgedriickt werden kann. Mit steigender
VergUtungsintensitat sinkt die RIM.

Abweichend zur urspringlichen Definition der HEMI-Methode in Publikation IX,
7.8 wurden in weiteren Untersuchungen (Publikation 1X, 7.9) Holzproben der
Dimension 10x5x20 mm (ax. x rad. x tang.) verwendet. Flr das Zerschlagen
wurden 20 Proben (= 20 cm3® Gesamtvolumen) eingesetzt. Das neue, kleinere
Format erforderte eine Optimierung der bestehenden Methode hinsichtlich des
Einsatzes einer geeigneten Kugelmischung, um die verschiedenen Materialien
bzw. Hitzebehandlungsintensitaten signifikant zu unterscheiden. Durch die
Verwendung verschieden groBer Stahlkugeln lieB sich die dynamische
Schlagenergie auf die Besonderheiten des zu prifenden Materials anpassen.
Die kleineren Stahlkugeln (3 x 12 mm und 3 x 6 mm Durchmesser) sind im
Gegensatz zur groBen Stahlkugel nicht flr das Zerschlagen der Prifkérper
verantwortlich, sondern dienen dazu, die Bruchstlicke aus den fur die groBe
Kugel unzuganglichen Randbereichen des Schlagbechers zu beférdern. Far
Untersuchungen mit Nadelholzproben des Formates 10x5x20 mm wurde
folgende Kugelmischung eingesetzt: 1 x 40 mm, 3 x 12 mm und 3 x 6 mm.

2.4.4 Bestimmung des Abriebwiderstandes und der Harte

2.4.4.1 Abrieb mittels Shaker-Methode

Der Abriebwiderstand wurde mit der ,Shaker-Methode" nach Brischke (2003) an
Prifkérpern der Dimension 35x10x10 mm (ax. x rad. x tang.) ermittelt
(Publikation 1ll, 7.3). Jeweils funf Proben wurden zusammen mit 400 g
Edelstahlkugeln (Durchmesser 6 mm) in einer Polyethylen-Flasche (Volumen
500 ml) in einem Uberkopfschiittler (Fa. Gewinn-Hofmann GmbH, Berlin)
eingespannt und durch Rotation von 28 min™ fiir 72 h auf Abrieb beansprucht
(Abb. 8).
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2 MATERIAL UND METHODEN

Abb. 8. Versuchsaufbau fiir die ,,Shaker-Methode*: Uberkopfschiittler mit eingespannten
Polyethylen-Flaschen.

Gemessen wurden sowohl der Masse- als auch der Dimensionsverlust der

Proben durch die abrasive Beanspruchung.

2.4.4.2 Abrieb mittels Taber-Abraser-Methode

Der Taber-Abraser ist eine Prifmaschine, mit der nach DIN EN 438-2 (1991)
das Verhalten dekorativer Oberflachen von Hochdruck-Schichtpressstoffplatten
bei Abriebbeanspruchung bestimmt wird. Wahrend der Prifung wird die
Oberflache solange schleifend beansprucht, bis die Oberschicht (in der Regel
die melaminharzgetrankte Papierdecklage) durch Abrasion abgetragen ist. Da
bei Vollholz nicht zwischen verschiedenen Schichten unterschieden wird, wurde
die Prufung in Anlehnung an DIN EN 438-2 (1991) mit folgenden Modifikationen
durchgeflihrt: Bei 20°C Umgebungstemperatur und 65% relativer Luftfeuchte
(im folgenden als “Normklima® bezeichnet) konditionierte Proben der Dimension
7x100x100 mm (rad. x tang. x ax.) mit einem Jahrringwinkel von 45° wurden in
ein Prlfgerat (Taber Abraser Model 174, New York) eingesetzt (Abb. 9). Die
zwei Reibrader mit einer Masse von jeweils 750 g wurden mit Schleifpapier der
Kérnung S 42 beklebt und auf den in einen Halter eingespannten Prifkérper
gesetzt. Der Halter rotierte mit etwa 60 min™. Als MessgréBen dienten Masse-
und Dickeverlust nach 1000 Umdrehungen.
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Schleifrader

Eingespannter
Holzprifkérper

Abb. 9. Versuchsaufbau fiir die Taber-Abraser-Methode mit eingelegter unbehandelter
Kontrolle.

2.4.4.3 Harteprufung nach Brinell

Die Brinellharte (Hg) wurde statisch in Anlehnung an DIN EN 1534 (2000) an
Probehdlzern der Dimension 7x100x100 mm (rad. x tang. x ax.) mit 45°
orientierten Jahrringen geprift. Dazu wurde eine polierte Stahlkugel des
Durchmessers 10 mm innerhalb von 25 +5s unter definierter, konstanter
Krafteinwirkung in die Probe eingedrlckt. Dieser Eindruck-Durchmesser wurde
gemittelt aus langerem und klrzerem Kalottendurchmesser fir die Berechnung
der Brinellharte herangezogen, und lag zwischen 3 und 6 mm. Die Berechnung
erfolgte nach Gleichung 8, wobei F die Kraft in N, D der Durchmesser der
Stahlkugel in mm und d der Durchmesser der Kugelkalotte in mm ist:

Gleichung 8. Berechnung der Brinellhérte
2-F
H, = [N/ mm?]
7z~D~(D D? —dz)

An jedem getesteten Prufkérper wurden finf Eindriickwiderstande gemessen.
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2.5 Bestimmung von physikalischen und optischen Eigen-
schaften

2.5.1 Holzausgleichsfeuchte

Die Holzausgleichsfeuchte [,Equilibrium moisture content® (EMC)] von ver-
schieden thermisch modifiziertem Material wurde im Klima 20°C/75% rLF
bestimmt. Hierzu wurden Proben der Dimension 10x5x20 mm (ax. x rad. X
tang.; Publikation IX, 7.9) bzw. 5x20x20 mm (ax. x rad. x tang.; Publikation 1V,
7.4) Uber gesattigter NaCl-Lésung bei 20°C Umgebungstemperatur in
Exsikkatoren bis zum Erreichen der Massenkonstanz gelagert. Die
Exsikkatoren waren mit Axialventilatoren zwischen der Salzlésung und den
Holzproben ausgestattet, so dass durch die konstante Luftstrémung von 1,3 m/s
eine gleichmaBige Luftfeuchte im Exsikkator gewahrleistet und zudem ein
Schimmelwachstum verhindert wurde. Die Holzausgleichsfeuchte wurde
gravimetrisch nach DIN 52 183 (1977) berechnet.

2.5.2 Feuchteinduziertes Befallsrisiko

Der MRI (,Moisture induced Risk Index®) als MaB fur das feuchteinduzierte
Befallsrisiko wurde fir 18 Monate lang freibewittertes sowie unbewittertes
Material des Plato-, ThermoWood®- und Ol-Hitze-Prozesses in Anlehnung an
Rapp et al. (2000) bestimmt (Publikation I, 7.1). Fir die Bestimmung des MRI
wurde die Steigung einer den Holzfeuchteverlauf wahrend der Absorptions- und
der Desorptionsphase beschreibenden Kurve jeweils im Punkt 25% Holzfeuchte

durch lineare Regression ermittelt.

Absorption

Die auf 12% Holzfeuchte konditionierten Holzproben der Dimension
500x50x25 mm (ax. x tang. x rad.) wurden in einer Edelstahlwanne in
Leitungswasser untergetaucht bei 20°C flr sieben Tage gelagert. Jeweils
separate Wannen wurden fiir Ol-Hitze-vergiitete, Luft-Hitze-vergiitete (Plato,
ThermoWood®, NOW) und unbehandelte Priifkérper verwendet. Wahrend der
Wasserlagerung wurden verschiedene Intervalle fir eine gravimetrische
Bestimmung der Wasseraufnahme und daraus folgende Ermittlung der
Holzfeuchte gewahlt.
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Um die Steigung im Punkt 25% Holzfeuchte mittels linearer Regression zu
berechnen, wurden vier Messpunkte herangezogen, die zwischen 20 und 30%
Holzfeuchte lagen. Als Vorgabe wurde die erste Messung nach 0,5h
Wasserlagerung durchgefthrt, weiterhin wurde mindestens einmal taglich die
Masse der Proben bestimmt. Erreichten die Proben auch nach sieben Tagen
Absorption eine mittlere Holzfeuchte von 25% nicht, so ergab sich die Steigung
der Absorptionskurve aus der Holzfeuchtednderung und den Zeitpunkten der
letzten beiden Messpunkte. Nach 168 h Wasserlagerung wurden die Holzer in
Windkanalen im Normklima fir die Desorptionsphase exponiert.

Desorption

FUr die Desorption wurden vier aus je 25 Windkanalen (innerer Durchmesser
71 mm) bestehende Versuchseinheiten entwickelt und im Normklima verwendet
(Abb. 10).

;
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Abb. 10. Aufbau der Versuchseinheiten aus jeweils 25 kalibrierten Windkanélen.

Durch einseitig an den Windkanélen aufgesetzte kalibrierte Axial-Ventilatoren
wurde ein saugender Luftstrom mit einer Strémungsgeschwindigkeit von
1,3 m/s in jedem einzelnen Windkanalsegment erzielt. Analog zur Berechnung
der Absorptionskurve wurde die Desorption gravimetrisch nach gewahlien
Intervallen im Punkt 25% Holzfeuchte ermittelt.

Hierzu wurden vier Messpunkte gewahlt, die zwischen 30 und 20% Holzfeuchte

lagen. Als Vorgabe wurde die erste Messung nach 0,5 h durchgefahrt, weiterhin
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erfolgte mindestens einmal taglich die Bestimmung der Masse der Proben.
Wenn die Holzfeuchte der Probehdlzer zu Beginn der Desorptionsphase unter
25% Holzfeuchte lag, wurde die Holzfeuchteanderung der ersten beiden
Messpunkte zur Bestimmung der Desorptionsgeschwindigkeit herangezogen.

Berechnung des MRI
Die Abbildung 11. zeigt schematisch den Holzfeuchteverlauf mit den fir die
Berechnung notwendigen Steigungen.

u [%]

A 3

Dauer lber Grenzfeuchte ugy

Fliissigwasserabsorption Wasserdampfdesorption

.

Zeit t [h]

Abb. 11. Winkelverhéltnisse des Holzfeuchteverlaufes wahrend Fliissigwasserabsorption
und Wasserdampfdesorption als Grundlage fiir die Berechnung des “Moisture induced
Risk Index“ (MRI); t;-t3 = Dauer Uber Grenzholzfeuchte; P;, P; = Punkt des Durch-
schreitens der Grenzholzfeuchte ug; P = Scheitelpunkt zwischen Absorption und De-
sorption; m,, my = Steigung des Holzfeuchteverlaufes im Punkt P, und P;

Zur Berechnung des MRI wurde Gleichung 9 (Rapp et al. 2000) verwendet,
wobei m, die Steigung der Absorptionskurve beim Uberschreiten von u = 25%
und mgy die Steigung der Desorptionskurve beim Unterschreiten von u = 25%
darstellt:

Gleichung 9. Berechnung des MRI
In(l+m,)

MRI
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Je kleiner der MRI der hitzebehandelten Prifkdrper ist, um so geringer ist die
Gefahrdung der Probe durch feuchteinduzierten, biologischen Abbau, d.h. je

hoher ist die holzschitzende Wirkung.

2.5.3 Quellungsvergltung
Zur Bestimmung der Dimensionsstabilisierung wurden Quellungsversuche in
Anlehnung an DIN 52 184 (1984) an Prufkoérpern verschiedener Dimension

durchgefuhrt. Folgende Probeformate (ax. x tang. x rad.) kamen zum Einsatz:

a) 5x20x20 mm (Publikation V, 7.4),
b) 10x20x20 mm (Publikation |, 7.1, V, 7.5 und VI, 7.6),

c) 10x5x20 mm (Publikation IX, 7.9),

d) 500x50x25 mm (Publikation VI, 7.6),

e) 500x50x20 mm (Publikation VI, 7.6).

FOr die Bestimmung der maximalen Quellung wurden die darrtrockenen
Prifkérper a) bis c) einer Wasser-Vakuum-Druck-Trankung (Vakuumphase:
15min bei 2 kPa, Druckphase: 15 min bei 800 kPa) unterzogen und
nachfolgend untergetaucht im Wasser bei 60°C fir 24 h gelagert. Die
Bestimmung der maximalen Quellung der Hoélzer d) und e), die zuvor 30
Monate in horizontaler Einzellagenanordung naturlich bewittert wurden (cf.
Publikation VI, 7.6, Figure 7.6-3), erfolgte nach 12 Stunden druckloser
Lagerung untergetaucht im Wasser bei 20 °C.

Die maximale Quellung a in tangentialer und radialer Richtung wurde nach
folgender Gleichung 10 bestimmt, wobei Su die darrtrockene Lange der
Prifkérper und Srucn: die wassergequollene Lange nach Trankung und
Wasserlagerung ist:

Gleichung 10. Berechnung der maximalen Quellung

_ Sfeucht -

Sdtr
o -100 [%]

dtr
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Aus den Werten der radialen und tangentialen maximalen Quellung der
unbehandelten Kontrollen und der modifizierten Materialien wurde die mittlere
maximale Quellung dmirer ermittelt, die zur Bestimmung der ,Anti-Swelling-

Efficiency“ (ASE) gemaB Gleichung 11 verwendet wurde:

Gleichung 11. Berechnung der Anti-Swelling-Efficiency (ASE)

ASE = (amih‘el unbehandelt ~ amittel mod[ﬁziert) - 100 [%]
a

mittel unbehandeltel

Die ASE ist somit ein MaB der durch die thermische Modifikation

hervorgerufenen Quellungsvergutung.

2.5.4 CIE L*a*b* - Farbwertbestimmung

Als eine Methode =zur Charakterisierung der Vergutungsintensitat einer
Hitzebehandlung wurde die CIE L*a*b*-Farbwertbestimmung [Commission
Internationale d’Enluminure (CIE), 1976] an verschieden stark hitzebehan-
deltem Material angewendet und optimiert (Publikation VII, 7.7). Die Farb-
veranderung durch thermische Modifikation wurde mittels Minolta Chromameter
CR-200 im CIE L*a** Farbraum bestimmt. Der CIE L*a*b*-Farbraum
kennzeichnet eine Farbe durch Beschreibung der Hell-Dunkel-Komponente L*,
der Blau-Gelb-Komponente b* und der Grin-Rot-Komponente a* (Abb. 12). In

diesem dreidimensionalen Farbraum sind folgende Achsen definiert:

L* = Helligkeit (0 = Schwarz, 100 = WeiB),
a* = Rot - Griin (-128 = Griin, +127 = Rot),
b* = Gelb - Blau (-128 = Blau, +127 = Gelb).

Da das menschliche Auge nicht in der Lage ist, alle durch diese Farbwerte
bestimmten Farben zu erkennen, ist der Farbraum nicht gleichmaBig
rechteckig, sondern parabelférmig angeordnet, um die menschliche Farbwahr-

nehmung zu bertcksichtigen.
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L L
Weifs (L=100) Wieilk {L=100)

Schwarz {L=0) Schwarz {L=0)

Abb. 12. Schematische Darstellung des CIE-L*a*b*-Farbsystems. Das CIE-L*a*b*-
Farbsystem basiert auf den so genannten psychologischen Grundfarben Rot, Griin, Blau
und Gelb, aus denen sich das psychometrische Farbdiagramm konstruieren lasst.

Um die Variation der natdrlichen Farbe von Holzoberflachen so gering wie
moglich zu halten, wurden die Prafkorper vor der Farbmessung durch Mahlen in
einer Schwingscheibenmihle (Typ HSM 100; Herzog Maschinenfabrik,
Osnabriick) homogenisiert. Die Messung der Farbwerte erfolgte an drei
Messpunkten auf dem Mahlgut jeder Probe. Fir die Bestimmung der
VergUtungsqualitdt wurden Korrelationen zwischen den Farbwerten und der
Massenabnahme durch thermische Modifikation mit Hilfe von definiert
verguteten Holzproben erstellt (Publikation VII, 7.7 und IX, 7.9). Der kumulierte
Farbwert L*+b* korrelierte am engsten mit der durch Hitzebehandlung
hervorgerufenen Massenabnahme (dm) und wurde deshalb zur Charakterisier-
ung der Vergitungsintensitdt an homogenisierten Prifkérpern verwendet (cf.
Publikation VII, 7.7, Figure 7.7-1).

2.6 Bestimmung von biologischen Eigenschaften

2.6.1 Dauerhaftigkeit gegentliber Termiten

2.6.1.1 Zwangs-Versuch (No-Choice-Test)

Die Dauerhaftigkeit des hitzebehandelten Holzes sowie eine mogliche toxische
Wirkung des thermisch verguteten Materials auf Termiten wurde nach einer von
Nunes (1997) beschriebenen Methode in Anlehnung an EN 117 (1989)
untersucht (Publikation Xl, 8.2):

Abweichend zur EN 117 (1989) wurden flr die Dauerhaftigkeitsprifung
Termitenkolonien von 150 flugellosen Arbeitern der Europaischen erdbe-
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2 MATERIAL UND METHODEN

wohnenden Termite Reticulitermes grassei (Clément) eingesetzt, die von
befallenen Stdmmen und Stimpfen eines Seestrand-Kiefernwaldes mit aktivem
Befall 12,8 km &stlich von Lissabon/Portugal (GPS-Koordinaten: N = 38.73865°,
W =9.28601° gesammelt wurden. Je eine Arbeiterkolonie wurde gemeinsam
mit befeuchtetem Sandsubstrat (Fontainebleau Sand und Wasser, Verhaltnis
4:1 V/V) in ein zylindrisches Glas-GefaB (200 ml) eingebaut (Abb. 13).

Hﬁiebehandelter
Prifkorper

Abb. 13. Versuchsaufbau fiir die Dauerhaftigkeitsbestimmung mit Reticulitermes grassei.

Je Parameter wurden sechs Parallelen im direkten Termitenkontakt gepruft. Die
Inkubationsdauer der Hélzer betrug vier Wochen bei 25 + 2°C und 80 £ 5% rLF.
Unbehandeltes Seestrand-Kiefern-Splintholz diente als Kontrolle und Virulenz-
probe.

Nach dem Prufkérperausbau wurde der mittlere Masseverlust durch Termiten-
befall gravimetrisch bestimmt und die prozentuale Uberlebensrate bzw. die
Todesrate der Termiten aus dem Verhaltnis der am Testende lebenden
Termiten bezogen auf die Ursprungsanzahl (150 Arbeiter) berechnet. Die
HOlzer wurden zudem hinsichtlich des Termitenbefalls optisch nach einer
finfstufigen Skala bewertet:

0 = kein Befall,

1 = versuchter Befall/ Probefraf,

2 = leichter Befall,

3 = oberflachlicher und leichter innerer Befall,
4 = starker innerer Befall.
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Die naturliche Dauerhaftigkeit der zu prifenden Holzart gegen Termitenangriff
wurde in Ubereinstimmung mit der in DIN EN 350-1 (1994) gegebenen
Dauerhaftigkeitsklassifizierung bestimmt, die auf mittleren Befallsbewertungen

nach der flinfstufigen Bewertungs-Skala beruht (Tab. 5).

Tab. 5. Klassifikation der natlirlichen Dauerhaftigkeit von Holz gegen Termitenangriff auf
Basis von DIN EN 118 (1990).

Dauerhaftigkeitsklasse Beschreibung Durchschnittliche Bewertung
D dauerhaft 0-1

M maBig dauerhaft 2

S anfallig 3-4

2.6.1.2 Wahl-Versuch (Choice-Test)

Fir weitere Untersuchungen der Dauerhaftigkeitseigenschaften der hitze-
behandelten Materialien wurde ein Wahl-Versuch durchgefihrt. HierfGr wurden
zwei Plastikbecher (500 ml) mit einem Glasréhrchen von 60 mm L&nge und
20 mm Durchmesser verbunden. Als Substrat diente der im Abschnitt 2.6.1.1
beschriebene Sand (Abb. 14).

Glasréhre OHT- Priifkorpe

Abb. 14. Aufbau des Wahl-Versuches mit Reticulitermes grassei.

Analog zu den Zwangs-Versuchen wurden Kolonien von 150 Arbeitern fir den
Wahl-Test verwendet und jeweils 75 Arbeiter in einem der beiden Uber das
Glasréhrchen verbundenen Plastiksystembecher eingesetzt. Je verbundenem
Becher-Paar wurde eine hitzebehandelte Holzprobe und eine Kontrolle gepruft.
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Sechs Parallelen je Parameter wurden im direkten Termitenkontakt untersucht.
Die Inkubationsdauer der Proben betrug vier Wochen bei 25 + 2°C und 80 *
5% rLF. Unbehandeltes Seestrand-Kiefernsplintholz diente als Kontrolle und
Virulenzprobe. Der mittlere Masseverlust, die Uberlebensrate und der
Befallsgrad wurden bestimmit.

2.6.1.3 AbstoBungs-Versuch (Repellence-Test)

FUr die Untersuchung eines AbstoBungseffekis wurden je eine Kontrolle und
eine hitzebehandelte Holzprobe mit einem Gummiband verbunden und in die
zylindrischen TestgefaBe, wie in 2.6.1.1 beschrieben, mit je 150 Arbeitern und
Sandsubstrat gegeben (Abb. 15). Ebenso blieben im Vergleich zum Zwangs-
versuch die Parallelenanzahl und die Exposition der Prifkérper und GefaBe
gleich.

Gummiband

o hitzebehandelte
~ Probe

| Kontrolle

Abb. 15. Aufbau der Priifung des AbstoBungseffektes mit Reticulitermes grassei.

Der mittlere Masseverlust, die Uberlebensrate und der Befallsgrad wurden

bestimmt.
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2.6 Bestimmung von biologischen Eigenschaften

2.6.2 Dauerhaftigkeit gegenuiber holzzerstorenden
Mikroorganismen in Freilanduntersuchungen

2.6.2.1 Prifung im Erdkontakt (Gebrauchsklasse 4)

Holzbauteile mit stdndigem Erd- oder SitiBwasserkontakt sind nach EN 335-1

(2006) in die Gebrauchsklasse 4 (GK 4) einzustufen. Fir eine Freilandprifung

der natdrlichen Dauerhaftigkeit von Holz sieht DIN EN 350-1 (1994) das

Verfahren der DIN EN 252 (1990) vor. Holzproben der Dimension

500x50x25 mm (ax. x tang. x rad.) wurden im Freilandversuchsfeld der BFH mit

einem Abstand von 30 cm zueinander bis zur Halfte eingegraben. Zwanzig

Prufkorper je industriell hergestelltem und aus dem Holzhandel bezogenem

Material (Tab. 4) wurden fir die vergleichende Untersuchung der Dauer-
haftigkeit im Testfeld eingebaut (Abb. 16).

s = e 3
o AN )

Ab. 16. Erdkontaktversuchsfeld, Oktober 2004.

Im Januar 2001 wurden die Holzer flur die Freilandversuche in GK 4 auf dem
Testfeld der BFH exponiert. Die erste Bewertung erfolgte nach 8 Monaten im
September 2001, weitere Bewertungen jeweils jahrlich im Juni. Hierbei wurde
flr jede Probe der Angriff durch Pilze gemaB DIN EN 252 (1990) bewertet (cf.
2.6.2.3). Weiterhin wurden alle befallenen Holzer im Testfeld hinsichtlich des
Vorhandenseins von Braun-, Wei3- und Moderfaule visuell untersucht. Die
Prafkérper mit einer Abbaubewertung von 4 (Ausfall, cf. 2.6.2.3, Tab. 6) wurden
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lichtmikroskopisch bezlglich des Fauletyps in Anlehnung an DIN CEN/TS
15083-2 (2005) untersucht.

2.6.2.2 Prifung auBerhalb des Erdkontaktes (Gebrauchsklasse 3)

In Gebrauchsklasse 3 (GK 3) sind nach EN 335-1 (2006) frei bewitterte AuBBen-
bauteile ohne standigen Erd- oder Wasserkontakt einzuordnen. Mit der
Anordnung der Holzproben (500x50x25 mm; ax. x tang. x rad.) in einer
horizontalen Doppellage in Anlehnung an Rapp und Augusta (2004) wurde die
Situation einer Wasserfalle nachgestellt. Die Proben wurden in zwei
horizontalen, um eine halbe Prifkdrperbreite versetzten Lagen angeordnet
(Abb. 17). Auf diese Weise sammelte sich Niederschlagswasser zwischen den

Lagen und verdunstet dort nur langsam.

Abb. 17. Aufbau der Test-Sets mit horizontal in Doppellage, um eine Prifkérperhélfte
versetzt angeordneten Prifkérpern zur Schaffung einer Wasserfalle.

Es wurden acht Test-Sets auf dem Gelande der BFH exponiert, die aus zwdlf
Prufkérpern in der Unterlage (zehn Hoélzer zuziglich zwei Platzhalterproben)
und elf Proben in der Oberlage (zehn Hélzer zuzlglich einer Platzhalterprobe)
aufgebaut waren. Vier der acht Test-Sets waren unter einem mit wasser-
durchlassigem Kunststoffgewebe bespannten Sperrholzrahmen platziert, um
eine kinstliche Beschattung zu erzeugen (cf. Anhang Abb. 47). Je Material
wurden n = 20 Probehdlzer getestet (jeweils n = 10 Prifkérper beschattet und
n = 10 unbeschattet).
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Im Januar 2001 wurden die Proben exponiert. Die erste Bewertung erfolgte
nach 8 Monaten im September, weitere jeweils jahrlich im Juni. Hierbei wurde
fir jede Probe der Angriff durch Pilze in Anlehnung an DIN EN 252 (1990)
bewertet (cf. 2.6.2.3). Weiterhin wurden alle befallenen Hoélzer aus Doppel-
lagenversuchen visuell hinsichtlich des Vorhandenseins von Braun-, WeiB3- und
Moderfaule untersucht. Die Proben mit einer Abbaubewertung von 4 (Ausfall, cf.
2.6.2.3, Tab. 6) wurden lichtmikroskopisch hinsichtlich des Fauletyps in
Anlehnung an DIN CEN/TS 15083-2 (2005) untersucht.

2.6.2.3 Abbaubewertung in Anlehnung an DIN EN 252 (1990)

FUr die Beurteilung eines méglichen Pilzangriffs an den Prufkdrpern im Freiland
in GK 3 und GK 4 wurde eine Bewertung in Anlehnung an DIN EN 252 (1990)
vorgenommen. Zur Bestimmung des Befallsgrades wurde ein ,Pick-Test mit
einer spitzen Messerklinge durchgefihrt. Als Kriterien fur die Einstufung in eine
finfstufige Skala (Tab. 6) dienten die Eindringtiefe des Messers und die

Ausdehnung des Befalls.

Tab. 6. Bewertungskriterien fiir Prifkérper in Freilandpriifungen in Anlehnung an DIN EN
252 (1990).

Ziffer Einstufung Bewertungskriterium

0 kein Keinerlei Verédnderungen, mit Ausnahme von Verfarbungen ohne eine
Angriff Erweichung des Holzes

1 leichter Wahrnehmbare Veranderungen, die aber in Umfang und Lage oder
Angriff Verteilung begrenzt sind. Veranderungen, die &uBerlich durch einen

Abbau erkennbar sind; Weichwerden des Holzes bis zu einer
augenscheinlichen Tiefe von ca. 1 mm

2 mittlerer Deutliche  Veranderungen maBigen Umfangs mit folgenden
Angriff Erscheinungsbildern: Veréanderungen in Form von Weichwerden des
Holzes bis zu einer augenscheinlichen Tiefe von 2 bis 3 mm und einer

Ausdehnung von mehr als 1 cm? je Prifkdrper

3 starker Starke Veranderungen: erheblicher Abbau des Holzes bis zu einer Tiefe
Angriff von 3 bis 5mm und einer Ausdehnung von mehr als 20 cm? oder
Weichwerden des Holzes bis zu einer groBeren Tiefe (10 bis 15 mm)
auf einem begrenzten Bereich mit einer Ausdehnung von mehr als

1 cm?

4 Ausfall Durchbrechen des Holzstabes bei manueller Schlagpriifung im Testfeld

Anhand der Bewertungsziffern aus Tab. 6 wurde Uber die folgenden
Berechnungen (Gleichung 12 bis Gleichung 14) die natirliche Dauerhaftigkeit

der verschiedenen Holzarten ermittelt:
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Gleichung 12. Berechnung der Abbaugeschwindigkeit
Abbaubewentung

Abbaugeschwindigkeit = — -
Expositionszeit

Gleichung 13. Berechnung des Dauerhaftigkeitsfaktors

Abbaugeschwindigkeit g ;,,,.101.

Dauerhaftigkeitsfaktor f =
frigkeitsf / Abbaugeschwindigkelit ;.

Gleichung 14. Berechnung des Dauerhaftigkeitswertes
Standzeit p,,,

Dauerhaftigkeitswert x =

Standzel tReferenzholz

Der Dauerhaftigkeitswert x wird laut Norm zur Bestimmung der natdrlichen
Dauerhaftigkeit herangezogen (Tab. 7). Da die mittlere Standzeit der Proben bis
zum Bewertungszeitpunkt nach 5,5 Jahren noch nicht erreicht wurde, erfolgte
die Bestimmung der Dauerhaftigkeit durch Verwendung des Dauerhaftigkeits-
faktors fanhand derselben Klassifikation wie flir den Dauerhaftigkeitswert x.

Tab. 7. Klassifikation der natiirlichen Dauerhaftigkeit auf Basis von DIN EN 252 (1990).

Dauerhaftigkeitsklasse Beschreibung Klassifikation auf Basis von DIN EN 252
1 sehr dauerhaft x>5

2 dauerhaft 3<x<5

3 maBig dauerhaft 2<x<3

4 wenig dauerhaft 1,2<x<2

5 nicht dauerhaft X £1,2

2.6.3 Dauerhaftigkeit von thermisch modifiziertem Holz
gegenuber holzzerstorenden Mikroorganismen in
Laborversuchen

2.6.3.1 Dauerhaftigkeit gegeniiber Basidiomyceten auf Malzagar

Die Prifungen zur Bestimmung der Resistenz gegenlber Basidiomyceten auf

2%igen Malzagar wurden in Anlehnung an EN 113 (1996) durchgefuhrt. Die

Tabelle 8 zeigt die in den verschiedenen Untersuchungen eingesetzten Prif-

kérperformate, KulturgefaB3e, Inkubationsdauern und Prifpilze.
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2.6 Bestimmung von biologischen Eigenschaften

Tab. 8. Holzart, Vergiitungsprozess und MaBstab der Vergiitung der hitzebehandelten
Prifkorper in Abbauversuchen in Anlehnung an EN 113 (1996), Priifkorperformat (ax. x
rad. x tang.), verwendetes KulturgefaB, Inkubationsdauer, Prifpilz und Nummer der
zugehorigen Publikation (Nr.); OHT = OIl-Hitze-Prozess, Plato = Plato-Prozess, NOW =
Retificationsprozess, TW = ThermoWood®-Prozess; HT = hitzebehandelt im Trocken-
schrank.

Holzart Prozess MaBstab Format KulturgefaB Dauer Prifpilz Nr.
[mm] [d]
Oligoporus
Fichte Plato placenta,
Strandsee-Kiefer NOW . Petrischale, Coniophora
Kiefer oHt  Industrie 40x10x10  o'gy iy 84 puteana, !
Kiefer TW Trametes
versicolor
Fichte Plato
, . O. placenta,
Strandsee-Kiefer NOW .y e a0x1ox1o  etrischale, op o iteana, i
Kiefer OHT @ 120 mm T versicolor
Kiefer TW )
: Petrischale,
Fichte HT Labor 5x20x20 @ 90 mm 56 O. placenta, IV
Petrischale 0. placenta,
Fichte OHT Labor 40x10x10 3 96 mm ' 84 C. puteana, V
T. versicolor
: . O. placenta,
Fichte OHT Industrie  50x25x15  Kolleschale 84 T versicolor VI
: Petrischale,
Fichte HT Labor 10x5x20 @ 120 mm 84 O. placenta, IX

Zusatzlich zu den modifizierten Materialien wurden Kiefern-Splintholz als
Kontrolle eingesetzt, Kiefernsplintholz oder ungedampftes Buchenholz als
Virulenzprobe verwendet sowie natlrlich dauerhafte Ho6lzer und Holzschutz-
mittel getrankte Kiefernsplint-PrafkOrper als Referenzen geprift. Verwendung,
Parallelenanzahl sowie Qualitdtsmerkmale sind an entsprechender Stelle der
jeweiligen Publikation vermerkt. Folgende Pilzstamme wurden fir die
Untersuchungen eingesetzt:

e Oligoporus placenta (Fr.) Gilbertson et Ryv. FPRL 280,
e (Coniophora puteana (Schum.: Fr.) P. Karsten Ebw. 15,
e Trametes versicolor (L.: Fr.) Pilat CTB 863A.

FUr die Bestimmung des durch den Pilz verursachten Masseverlustes wurde die
Anfangstrockenmasse mq der PrifkOrper nach 16 h Darren im Trockenschrank
bei 103 + 2°C gemessen. Daraufhin wurden die Proben in die von den Pilzen

bewachsenen KulturgefaBe (Tab. 8) eingebracht. Die Feuchtmasse mi der
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Prifkérper ohne anhaftendes Pilzmycel wurde nach entsprechender
Inkubationsdauer (Tab. 8) und erfolgtem Ausbau gravimetrisch bestimmt. Die
Proben wurden anschlieBend gedarrt und erneut gewogen, um die endgultige
Trockenmasse my zu ermitteln. Der Masseverlust durch Pilzangriff der
hitzeverguteten Materialien bezogen auf unbehandelte Kiefer-Splint-Kontrollen
wurde als relative Dauerhaftigkeit fir eine Einschatzung der Dauerhaftig-
keitsklassen verwendet (x-Wert, DIN EN 350-1; 1994), wie es fur die
Klassifizierung von natlrlich dauerhaften Holzarten durchgefthrt wird (Tab. 9).

Tab. 9. Klassifikation der Dauerhaftigkeit nach DIN EN 350-1 (1994) auf Basis von EN 113
(1996).

Dauerhaftigkeitsklasse Beschreibung Grenzen des x-Wert, DIN EN 350-1 (1994)
1 sehr dauerhaft x <0,15

2 dauerhaft 0,15<x<0,30

3 maBig dauerhaft 0,30 < x<0,60

4 wenig dauerhaft 0,60 <x<0,90

5 nicht dauerhaft 0,90 < x

2.6.3.2 Dauerhaftigkeit gegeniiber Moderfaule in unsteriler Erde

Die Prifung gegen Moderfaule wurde an Holzproben der Dimension
100x10x5 mm (ax. x rad. x tang.) aus industriell hitzebehandeltem Material
(Publikation 1I, 7.2; cf. Tab. 4) und aus im LabormaBstab thermisch
modifiziertem Holz (Publikation V, 7.5) in Anlehnung an EN 807 (1997)
durchgefuhrt. Zum Einsatz kamen zwei verschiedene Bodenarten (Kompost-
und Testfeldboden). Der Testfeldboden entstammte nattrlichem, oberflachen-
nahen Erdsubstrat des BFH-Testfeldes (cf. 2.6.2.1). Der Kompostboden wurde
aus Laub, Gras, Holzschnitt von Nadel- und Laubhélzern und Sand aus dem
BFH-Gelédnde hergestellt. Die Inkubationsdauer betrug 32 Wochen. Der
Masseverlust durch Moderfaule wurde gravimetrisch bestimmt und flr eine
Einschatzung der Dauerhaftigkeitsklassen als relative Dauerhaftigkeit bezogen
auf unbehandelte Kiefer-Splint-Kontrollen verwendet, analog der im Kapitel
2.6.3.1 vorgestellten Verfahrensweise.
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von Oligoporus placenta

2.7 Bestimmung der Hemmwirkung von TMT-Extraktstoffen auf
das Mycelwachstum von Oligoporus placenta

2.7.1 Extraktion von hitzebehandeltem Holz

Unbehandelte und im Umluft-Trockenschrank (Heraeus Instruments GmbH, UT
6420) vergltete Fichtenproben (cf. 2.2.1) wurden sukzessiv mit Lésemitteln
ansteigender Polaritdt extrahiert (Publikation V, 7.4): Petrolether, Aceton/
Wasser im Verhaltnis 9:1, und Methanol/ Wasser im Verhaltnis 4:1. Fir die
Extraktionen wurde jeweils eine darrtrockene Probe [5x20x20 mm (ax. x tang. x
rad.)] und 20 + 2 ml des jeweiligen Losemittels in einen verschlieBbaren

Kunststoffzylinder (Greiner Typ 391-3460, 30 mm Durchmesser/ 115 mm Hdéhe,
Abb. 18) geflllt und in einem Ultraschallbad (Bandelin Sonorex Super RK102H,
Abb. 18) fir 45 min bei 20°C extrahiert.

Abb. 18. Links: ExtraktionsgefdaBe mit 20 + 2 ml Lésemittel und Priifkdrpern; rechts:
Ultraschallbad.

AnschlieBend wurden die Holzproben mit den ExtraktionsgefaBen in einem
Uberkopfschiittler (Fa. Gewinn-Hofmann GmbH, Berlin) gespannt und durch
Rotation von 28 min™ fiir 15 h bei 20°C extrahiert. Nach der Extraktion im
Schittler wurden die Lésemittel mit darin geldsten Extrakistoffen von den
Prifkérpern getrennt und bei —20°C fir die weitere Verwendung in
Wuchsversuchen lichtgeschitzt gelagert. Der prozentuale Masseverlust durch
Extraktion wurde fUr jede Probe gravimetrisch aus dem Verhaltnis der
Darrmasse vor und nach der Extraktion auf 0,001 g genau bestimmt.
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Zusatzlich zur sukzessiven Extraktion wurden jeweils 16 Holzer je Parameter in
800 ml einer 2%igen Kalilauge (KOH) fir 4h bei 100°C gekocht und
anschlieBend flir 18 h bei 20°C in der fir die Kochung verwendeten Kalilauge
untergetaucht gelagert. Fur die Verwendung in biologischen PrGfungen wurde
der pH-Wert der Proben entweder ,neutral” eingestellt (pH 5 bis pH 7) oder
blieb unverandert (pH 13,8). Die Neutralisation erfolgte zum einen durch Aus-
waschung bzw. Verdinnung mit deionisiertem Wasser Uber 7 Tage mit
taglichem Wasserwechsel oder zum anderen durch Trankung mit 8%iger
Oxalsaure (CoH2O4). Die Kontrolle des pH-Wertes erfolgte mittels pH-Meter
(Typ. 827 pH lab UK, Deutsche METROHM GmbH & Co. KG, Filderstadt). Der
pH-Wert der Alkali-Extraktlésungen fur die Prifung der Hemmwirkung auf das
Mycelwachstum von O. placenta blieb entweder unverédndert oder wurde durch
Zugabe 8%iger Oxalsaure auf pH 6 bis pH 7 eingestellt.

2.7.2 Wuchsversuch

Die Extrakte der verschieden hitzeverglteten Hélzer wurden hinsichtlich einer
mdglichen Hemmwirkung auf das Mycelwachstum von O. placenta untersucht
(Publikation V, 7.4). Hierzu wurden die Extraktldsungen von jeweils acht Proben
eines Parameters in einen 750 ml-Glaskolben gefillt und mit 160 ml des
entsprechenden Ldsemittels aufgeflllt. Die geldsten Extraktstoffe wurden auf
Filterpapierstreifen von 40 mm x 10 mm (Abschnitte von Filterpapier Type 595,
Schleicher & Schill, Dassel) und einer mittleren Darrmasse von 0,046 g mit
einer Eppendorf-Pipette pipettiert.

Basierend auf der urspringlich im Holz vorliegenden Extrakistoffmenge, die aus
dem Masseverlust durch Extraktion ermittelt wurde, wurde ein einfaches (c = 1),
doppeltes (¢ = 2) und dreifaches (c = 3) Massenverhaltnis der Extrakistoffe auf
die Filterpapiere gegeben. Hierzu wurde das Verhaltnis der gelosten Extrakte
zur Darrmasse der Prufkérper mit dem Verhaltnis der aufzubringenden geldsten
Extrakte zur Darrmasse der Filterpapierblatichen gleichgesetzt und somit die
aufzubringende Menge geldsten Extraktes ermittelt. Je Arbeitsschritt wurden
60 pl mit einer Eppendorf-Pipette auf die Filterpapierblatichen pipettiert, was der
in Vorversuchen ermittelten maximalen Aufbringmenge entsprach. Zwischen

den einzelnen Arbeitsschritten dunstete das Losemittel ab.
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Neben der Prifung der Einzelextrakte aus den drei Extraktionsstufen der
sukzessiven Extraktion wurden zur Untersuchung mdglicher synergistischer
Effekte die Extraktstoffe in Kombination miteinander im Wuchsversuch getestet.
Unbehandelte Filterpapiere dienten als Kontrolle. Die reinen L&semittel
(Petrolether, Aceton, Methanol, deionisiertes Wasser, Kalilauge und Oxalsaure)
wurden einzeln und in Kombination auf ihre wachstumshemmende Wirkung
untersucht, jeweils einfach (c = 1) und doppelt konzentriert (c = 2).

Die Filterpapiere wurden mittig in Petrischalen (& 90 mm) auf Malzagar (2%)
bei 22°C und 70% rLF exponiert und Impfstiicke von O. placenta im Abstand
von 40 mm an der Peripherie der Schale platziert. Sobald die unbehandelten
Filterpapiere vollstandig vom Mycel bewachsen waren, wurde das Mycel-
wachstum auf den mit Extraktstoffen getrankten Filterpapieren bewertet (Abb.
19).

Kontrolle N " Filterpapier
- /" mit Extraktstoffen

Abb. 19. Wuchsversuche: A: Aufbau der Prifung; B: Schema der Auswertung des
Bewuchses der Filterpapiere mit Extrakten: 1 = tatsdchlich bewachsener Filterpapier-
bereich, 2 = mycelfreie Flache, 1 + 2 = potentiell zum Bewuchs zur Verfiigung stehende
Flache.

Die tatsachliche durch das Mycel bewachsene Filterpapierflache wurde mit
EDV-gestutzter Bildanalyse bestimmt, um die relative Hemmwirkung durch die

Extrakte nach folgender Gleichung 15 zu bestimmen:

Gleichung 15: Berechnung der relativen Hemmwirkung der Extrakte
tatsdchlich bewachsene Fldche

Hemmwirkung .. =( )* 100 [%]

potentiell bewachsbare Fliche

Vier Parallelen je Konzentration (c = 1; 2; 3) und Lésemittel wurden untersucht.
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2 MATERIAL UND METHODEN

2.8 Statistische Auswertungen

Alle statistischen Auswertungen dieser Arbeit wurden unter Verwendung der
folgenden BerechnungsgréBen (Gleichung 16 bis Gleichung 20) und mathe-
matischen Beziehungen nach Papula (1994) durchgefihrt.

FUr eine Stichprobe vom Umfang n aus einer Grundgesamtheit gilt:

Gleichung 16. Berechnung des Mittelwertes

1 n
x = —z X,
n o=

Gleichung 17. Berechnung der Standardabweichung

sz\/ ! Zn:(xi—)_c)z

n—14

Gleichung 18. Berechnung der Varianz

1 _
52 =EZ(xi —X)?

i=1

Weiterhin wurde das Konfidenzintervall zur Eingrenzung und Abschatzung des
Erwartungswertes p berechnet. Hierzu wurde die mathematische GréBe + tom
herangezogen, die abhangig von der t-Verteilung von m = n - 1 Freiheitsgraden
und der Irrtumswahrscheinlichkeit a ist.

Gleichung 19. Berechnung des Konfidenzintervall

— S

x—ta;mﬁ

— s
<U<x+ti,,—F—

Jn

Das aus der Wahl von a = 0,05 resultierende 95%-Konfidenzintervall besagt,
dass mit einer Sicherheit von 95% der Erwartungswert p innerhalb dieses
Bereiches liegt.

Unterschiedliche Mittelwerte x, und x, zweier unabhangiger Stichproben des
Umfangs n, und n, aus n&herungsweise normalverteilten Grundgesamtheiten

wurden mittels t-Test nach Student verglichen. Die berechnete PrifgroBe 7
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2.8 Statistische Auswertungen

wurde hierbei zum Bestimmen der Signifikanz verwendet. Sobald sie den
kritischen Wert der Student-Verteilung fir m = n — 1 fir die gewahlte Irrtums-
wahrscheinlichkeit von a = 0,05 Uberschritt, wurde die Nullhypothese abgelehnt.
Dabei wurde die Mittelwertsdifferenz fur o < 0,001 als hochst signifikant, fir o <

0,01 als hochsignifikant und fir o < 0,05 als signifikant bewertet.

Gleichung 20. Berechnung der PriifgréBe / nach Student

A ‘x1 _x2|
 =———
2 2

i 5%
n.n,
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3 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

3.1 Eigenschaften thermisch verguteter Holzer

Zunachst werden die Ergebnisse der untersuchten Eigenschaften der thermisch
verguteten Holzer beschrieben.

3.1.1 Mechanische Festigkeitseigenschaften

3.1.1.1 Abriebwiderstand und Harte

Die mittels Taber-Abraser-Methode bewirkte Abrasion an thermisch
modifiziertem Holz [,thermally modified timber® (TMT)] korrelierte
zufriedenstellend mit der Intensitat der thermischen Modifikation (Abb. 20).

Abrasion [%]

O Tanne / Masse
3 B Buche/ Masse -
= A Tanne / Dicke

R? = 0,6462 A Buche / Dicke

0

0 5 10 15 20 25 30 35
dm [%]

Abb. 20. Korrelation der Abrasion nach Taber-Abraser Priifung mit der Intensitit der
Hitzebehandlung, ausgedriickt als Massenabnahme durch Hitzebehandlung (dm), fiir
Tanne und Buche; Abrasion jeweils auf Massen- und Dickenverlust bezogen.

Mit steigender Massenabnahme durch Hitzebehandlung (dm) stieg auch die
durch reibende und schneidende Beanspruchung (cf. Publikation Ill, 7.3, Figure
7.3-3) verursachte Abrasion, wenngleich die Reibung mittels Taber-Abraser als
wenig Kritisch fur thermisch modifiziertes Material anzusehen ist, da unabhangig

von Holzart und Behandlungsintensitat eine maximale dimensionsbezogene
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3.1 Eigenschaften thermisch vergiteter HOlzer

Abrasion von 0,8% erhalten wurde. Massebezogen wurden geringfligig hohere
Abrasionswerte bis maximal 3,6% fur thermisch modifizierte Tanne erzielt.

Signifikant héhere, ebenfalls mit der Intensitat der thermischen Modifikation
korrelierende massenbezogene Mittelwerte der Abrasion von 7% bzw. 14%
wurden unter Anwendung der Shaker-Methode bei Prifung von Kiefer bzw.
Tanne erreicht (Abb. 21), welches Ergebnisse von Brischke und Rapp (2004)
bestatigt, die hohe Abrasionswerte (bis zu 9%) und somit eine stark reduzierte
Abriebfestigkeit Ol-Hitze-behandelter Fichte und Tanne bei steigender Behand-

lungsintensitat fanden.

Abrasion [%]

16 5
14 Oo Tanne
Bo R2-0g20s . Kiefer
12 g O ° Eiche
D/uz'/ > Buche

10
8 /gﬁ g
= DDA

B

/ A8 A  R2205164
& ——
. % N RE=08742

AL A A S X0

M Sp—g0—el0=0 o 3 R? = 0,706

T T T T T T T T

4 6 10 14 16 18

0 2 8 12 20

o N &~ O

dm [%]

Abb. 21. Korrelation der Abrasion bezogen auf die Masse nach Priifung mittels Shaker-
Methode mit der Intensitédt der Hitzebehandlung, ausgedriickt als Massenabnahme durch
Hitzebehandlung (dm), fiir Tannen-, Kiefern-, Eichen- und Buchenpriifkérper.

Die gepruften Laubhdlzer waren deutlich weniger anfallig gegentber Abrasion
mittels der Shaker-Methode. Eine maximale Abrasion von 1% wurde fir Buche
und Eiche bei der hdchsten Hitzebehandlungsintensitat (dm=16 — 18%)
gemessen. Die Reduktion der Abriebfestigkeit thermisch modifizierten Holzes
(Seborg et al. 1953, Syrjanen und Kangas 2000, Brischke und Rapp 2004)
resultiert aus der durch die Temperatureinwirkung erhéhten Sprédigkeit und
Neigung zur Splitterbildung bei mechanischer Beanspruchung (u.a. Sailer et al.
2000b, Militz 2002, Wagenflhr et al. 2005, Phuong et al. 2007a). Im Hinblick
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3 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

auf eine Anwendung von TMT im FuBbodenbereich stellt der Abriebwiderstand
somit eine kritische Materialeigenschaft dar. Unter Berlcksichtigung der Abrieb-
ergebnisse aus Laborprifungen und von Ergebnissen aus Praxisunter-
suchungen (Koch 2005), erscheint ein Einsatz von thermisch modifiziertem
Laubholz im FuBbodenbereich aber mdglich.

Ebenso wie die ermittelten Abriebfestigkeiten nach der Taber-Abraser- und der
Shaker-Methode korrelierte die Brinellharte zufriedenstellend mit der Hitzebe-
handlungsintensitat von Buchen- und Tannenproben (Abb. 22): Mit steigender
dm verringerte sich die Brinellharte. Im Vergleich mit der Minderung des
Abriebwiderstandes nach der Shaker-Methode erschien die Verringerung der
Harte nach Brinell jedoch weitaus weniger kritisch fur TMT.

Brinellharte [N/mm?2]

35
30
25 -
20
15 LL 8 I y = -0,3467x + 28,619 g o
a4 S R? = 0,7451
A AL A
10 = A
A \
5 |l  y=-0,5461x + 15,979
R? = 0,5072
0 T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30
dm [%]

Abb. 22. Korrelation der Brinellhdrte mit der Intensitat der Hitzebehandlung, ausgedriickt
als Massenabnahme durch Hitzebehandlung (dm), fiir Tannen- und Buchenpriifkérper.

Die in dieser Untersuchung ermittelte Abhangigkeit von reduzierter Harte bei
steigender Vergatungsintensitat wird durch Ergebnisse anderer Autoren
bestatigt (Seborg et al. 1953), wobei die Harte bei niedrigen Behandlungs-
intensitaten zunachst leicht zunahm, bevor bei hdheren Behandlungs-
intensitaten eine deutliche Abnahme erfolgte (Syrjanen und Kangas 2000, Rapp
et al. 2004). Jams& und Viitaniemi (2001) und Mayes und Oksanen (2002)
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3.1 Eigenschaften thermisch vergiteter HOlzer

berichteten hingegen, dass die thermische Modifikation die Brinellharte nicht
beeinflusst.

Da industriell ausgefuhrte Hitzebehandlungen fur praktische Anwendungen in
der Regel eine durchschnittliche dm von ca. 6 — 10% aufweisen (Jamsa und
Viitaniemi 2001, Mayes und Oksanen 2002, Welzbacher et al. 2007) und die
Reduktion der Brinellharte in diesem Bereich nur gering war (Abb. 22),
erscheint die statisch bestimmte Brinellharte als wenig kritische KenngréBe zur
Charakterisierung von TMT.

3.1.1.2 Festigkeitspriifung an fehlerfreien Kleinproben

Biege-Elastizitatsmodul und Biegefestigkeit

Plato-Proben wie auch das Material des ,New Option Wood-“ (NOW) und
ThermoWood®-Prozesses wiesen eine Reduzierung des Biege-E-Moduls von
15% im Vergleich zu den Kontrollen auf (Tab. 10). Signifikant héhere Werte
zeigten die Ol-Hitze-behandelten OHT-Priifkérper. Sie hatten einen um 8%
erhdhten Mittelwert des Biege-E-Moduls verglichen mit unbehandelter Kiefer.
Der vergleichsweise geringe Einfluss der thermischen Modifikation auf den
Biege-E-Modul wurde auch durch Untersuchungen von Bekhta und Niemz
(2003) und Paul et al. (2006) bestatigt, weshalb die Biegesteifigkeit als wenig
kritische Festigkeitseigenschaft von TMT angesehen wurde. Im Gegensatz zu
dem bis maximal 15% verringerten Biege-E-Modul der TMT-Hb6lzer wurde eine
signifikant starkere Verringerung der statischen Biegefestigkeit durch die
thermische Modifikation beobachtet: Um durchschnittlich 12% verminderte
Biegefestigkeitswerte wurden fir OHT-Proben ermittelt, 21% fur Premium-
Material, 29% flir Material des Plato-Prozesses und 38% fiir NOW-Prifkdrper
(Tab. 10).

Bruchschlagarbeit

Die Ergebnisse der Bruchschlagarbeit zeigten den starken Einfluss der
thermischen Modifikation auf die dynamische Festigkeit des Holzes. Im
Vergleich zu Kontrollen war der Mittelwert der Bruchschlagarbeit von OHT-
Proben um 42% reduziert. Material des Plato-Prozesses und des

ThermoWood®-Verfahrens wies um ca. 50% verringerte Mittelwerte auf. Der
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3 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Mittelwert der Bruchschlagarbeit der NOW-Proben war um 64% vermindert
(Tab. 10).

Tab. 10. Mittelwerte der mechanischen Festigkeiten aus Prifungen an fehlerfreien
Kleinproben und prozentuale Verhéltnisse der Festigkeiten von hitzebehandeltem
Material gegeniiber unbehandelten Kontrollen (Plato bezogen auf Fichte; Premium, NOW
und OHT bezogen auf Kiefer).

Material Rohdichte Biege-E-Modul Biegefestigkeit Rohdichte Bruchschlagarbeit
[a/cm?3] [NNmm?] [%] [N/mm? [%)] [a/cm?3] [kd/m?] [%]
Kiefer 0,59 11.834 100 116,1 100 0,59 241 100
Fichte 0,53 13.966 100 108,0 100 0,54 31,8 100
Plato 0,40 11.847 85 76,4 71 0,40 15,6 49
Premium 0,44 10.106 85 91,2 79 0,45 11,5 48
NOW 0,54 10.213 86 72,5 62 0,54 8,7 36
OHT 0,63 12.745 108 101,6 88 0,63 14,0 58

Insgesamt wiesen die verschiedenen thermisch modifizierten HOlzer aus
industrieller Fertigung EinbuBen der statischen Biegefestigkeit zwischen 12 und
38% auf, der Biege-E-Modul wurde um ca. 15% verringert, mit Ausnahme der
OHT-Prifkérper, deren Biegesteifigkeit um 8% erhdht war. Es ist anzumerken,
dass die héhere Dichte der OHT-Prifkdrper (0,63 g/cm?) im Vergleich zu den
Ubrigen TMT-Materialien (0,40 — 0,54 g/cm?) teilweise auf eine prozessbedingte
Olaufnahme wihrend der Hitzevergiitung im Olbad zuriickzufiihren ist (Sailer et
al. 2000a). Ferner ist auch davon auszugehen, dass eine Teilpyrolyse in einer
Behandlungsatmosphare mit einem gewissen Restsauerstoffgehalt hohere
Substanzverluste als eine Behandlung unter Luftabschluss, wie bei der Ol-
Hitze-Behandlung, mit sich bringt (Buro 1954, Sandermann und Augustin
1963a, Sailer et al. 2000a).

Die dynamischen Festigkeiten der TMT-Materialien waren starker reduziert als
die statischen Festigkeitseigenschaften: Die Bruchschlagarbeit war im Bereich
von 42 bis 64% im Vergleich zu unbehandelten Referenzen vermindert.
Verschiedene Autoren berichteten bereits Uber erhdhte Sprddigkeit und
verringerte Festigkeiten von thermisch modifiziertem Material (Seborg et al.
1953, Schneider 1971, Burmester 1973, Schneider 1973, Giebeler 19883,
GyuHyeok et al. 1998, Jamsa und Viitaniemi 1998, Sailer et al. 2000a, Vernois
2000, Pfriem und Wagenfuhr 2007, Phuong et al. 2007a).
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3.1 Eigenschaften thermisch vergiteter HOlzer

Viitaniemi (1997), Gohar und Guyonnet (1998), Boonstra und Doelman (1999),
Jamsa und Viitaniemi (2000) nannten FestigkeitseinbuBen von 5 bis 25% bzw.
von 0 bis 15%. Im Gegensatz hierzu berichteten Giebeler (1983), Syrjanen und
Kangas (2000), Rapp und Sailer (2000a), Militz und Tjeerdsma (2000) und
Poblete et al. (2005) sogar von 30 bis 50% Festigkeitsverlust.

Im Allgemeinen wurden die im Vergleich zu den statischen Festigkeiten starker
verringerten dynamischen Festigkeitseigenschaften als kritisch fur die Verwen-
dung von TMT angesehen (Runkel und Wilke 1951, Giebeler 1983, Kubojima et
al. 2000, Sailer et al. 2000b, Saito et al. 2004, Rapp et al. 2006), was
Ergebnisse der Festigkeitsprifungen belegen (Tab. 10).

3.1.1.3 Festigkeitsprifung an Proben in Gebrauchsdimension

Prifung von ThermoWood®-Balken

Deutlich starker als bei fehlerfreien Kleinproben waren die statischen
Festigkeitseigenschaften von ThermoWood®-Balken durch die Hitzebehandlung
beeinflusst: Die Biegefestigkeit von hitzebehandelten Kiefernbalken war be-
zogen auf Kontrollen um 47% vermindert, die hitzebehandelte Fichte zeigte
einen um 50% verringerten Mittelwert (cf. Publikation |, Tabelle 7.1-3). Der
Biege-Elastizitdtsmodul war mit einer Minderung von ca. 3,5% far
hitzebehandelte Kiefer und Fichte gegentber Kontrollen nur wenig verandert.
Die Untersuchungen an Proben in Gebrauchsdimension verdeutlichten auch
den groBen Einfluss von Asten auf die Biegefestigkeit von hitzebehandeltem
Material (Bengtsson et al. 2002). Die Streuung der Einzelwerte wurde gréBer,
das fiinfte Perzentil von hitzebehandelter Kiefer war mit 8 N/mm?2 im Vergleich
zu zugehorigen unbehandelten Kontrollen um ca. 55% herabgesetzt, das der
hitzebehandelten Fichte mit 11,1 N/mm?2 um ca. 66% geringer (cf. Publikation I,
Tabelle 7.1-3).

Priifung von Ol-Hitze-vergiiteten Brettern

Die Ergebnisse des Vier-Punkt-Biegeversuchs an OHT-Brettern zeigten im
Vergleich mit Kontrollen signifikant starker reduzierte Biegefestigkeitswerte als
in Prafungen an fehlerfreien Kleinproben ermittelt. Eine signifikante Ver-
anderung des Biege-E-Moduls wurde aber auch durch den Vier-Punki-
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3 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Biegeversuch an Ol-Hitze-vergiiteten Fichten- und Tannenbrettern in Ge-
brauchsdimension nicht sichtbar. Die mittlere Biegefestigkeit von OHT-ver-
guteten Tannenbrettern war um ca. 31% gegentber den Kontrollen verringert,
die der OHT-Fichtenbretter um ca. 39% im Mittel gemindert (cf. Publikation I,
Tabelle 7.1-4). Neben der Reduktion der Festigkeitsmittelwerte wurde durch die
OHT auch eine deutliche Erhéhung der Streuung der Einzelwerte verursacht.
Diese war fur das OHT-Material um den Faktor 1,5- bis 2,5 hoher als fir
Kontrollen.

Somit wurde der die Festigkeit verringernde Einfluss von Asten und Faserab-
weichungen (As et al. 2006), der zugleich die Streuung der Einzelwerte erhéht,
durch die Hitzebehandlung noch weiter verstarkt. Die thermische Modifikation
erscheint deswegen ungeeignet fir die Vergltung von Sortimenten geringer
Qualitat, da die strukturellen Mangel des Ausgangsmaterials verstarkt werden.

3.1.2 Feuchteinduziertes Befallsrisiko und Dimensions-
stabilisierung

Der Holzfeuchteverlauf der verschiedenen Prifkérper wahrend sieben Tagen
Wasserlagerung und sieben Tagen Desorption in kalibrierten Windkanélen (cf.
Anhang, Abb. 48 und Abb. 49) wurde gravimetrisch fur die Ermittlung der zur
MRI-Berechnung notwendigen Kenngr6éBen (cf. 2.5.2, Gleichung 9) bestimmt.
Durch den ermittelten MRI wird das Risiko eines feuchteinduzierten
biologischen Holzabbaus eines Materials bei Exposition in Gebrauchsklasse 3
beschrieben, wobei ein hoher Wert des ,Moisture induced Risk Index” (MRI)
eine hohe Gefédhrdung charakterisiert, welches in mehreren Studien belegt
wurde (Rapp et al. 2000, Bollimus 2004, Welzbacher und Rapp 2004). Die aus
der Absorptions- und Desorptionsgeschwindigkeit berechneten MRI-Werte der
TMT-Holzer waren im Vergleich mit Kontrollen signifikant geringer, nur Premium
zeigte gegenlber Eichenprufkdrpern, die unter den Kontrollen den héchsten

MRI aufwiesen, einen erhdhten MRI (Tab. 11).
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3.1 Eigenschaften thermisch vergiteter HOlzer

Tab. 11. Zeit fiir Anstieg der Holzfeuchte auf 20% (tag20), max. Holzfeuchte (uqegn) wéahrend
Absorption sowie Zeit fiir Abfall der Holzfeuchte auf 20% (tpge20), Holzfeuchtednderung um
5% (ts,upe) Wahrend Desorption und ermittelte Steigungen wie auch errechnete MRI-
Werte; bew. = Gber 18 Monate natiirlich bewitterte Priifkérper, unbew. = unbewitterte
Prifkérper.

. o Verhéltnis
Material taszo Uresh toezo tsaupe Steigung [%/h] MRI MRItwt : MRlkontrotie
[h] [%] [h] [h] —— - - -
Abs. Des. Eiche Kiefer Fichte
P bew. 54,1 26,2 2,5 25 0,046 2560 0,018 1:75 1:116,6 1:43,5
ato
unbew. - 199 - 41 0,063 2,280 0,023 1:59 1:91,3 1:34,1
] bew. 6,0 39,2 252 35 0,184 0,630 0,268 1,9:1 1: 78 1:29
Premium

unbew. 18,1 37,5 25,1 30 0,176 0,795 0,204 1,5:1 1:103 1: 3,8
OHT bew. - 164 - 14,5 0,028 1,330 0,021 1:6,4 1: 999 1:37,3
unbew. - 175 - 22,4 0,030 1,320 0,022 1:6,1 1: 954 1:356

Eiche unbew. 27,0 351 20,0 25 0,139 0,95 0,135
Kiefer unbew. 0,2 63,9 455 2,0 3,745 0,742 2,099
Fichte unbew. 1,2 578 350 1,5 0,905 0,822 0,784

Gegenuber Eichenkontrollen zeigten OHT und das Plato-Material ca. 6-fach
geringere MRI-Werte. Im Vergleich mit Kiefernkontrollen waren die MRI-Werte
um das ca. 100-fache niedriger, bezogen auf Fichtenkontrollen um das ca. 34-
bis 43-fache geringer. Die Premium-Proben des ThermoWood®-Prozesses
wiesen im Gegensatz zu den ubrigen TMT-H6lzern um das 10-fache héhere
MRI-Werte auf und zeigten somit in Laborprifungen das hdchste theoretisch
ermittelte Risiko des feuchteinduzierten biologischen Abbaus in naturlicher
Freibewitterung in Gebrauchsklasse 3 (GK 3) (cf. Rapp et al. 2000). Verglichen
mit Eichenkontrollen war der MRI dieser Proben ca. 1,5- bis 2-fach héher,
bezogen auf Kiefer und Fichte, jedoch um ca. 8- bzw. 3-mal niedriger.

Der Vergleich des MRI von bewitterten und unbewitterten TMT-Hb6lzern zeigte
bislang keine signifikanten Unterschiede. Die holzschitzende Wirkung der
thermisch modifizierten Materialien war somit im Vergleich zu Kontrollen durch
die 18-monatige Bewitterung im Gebrauch nicht gemindert. Diese Einschétzung
wurde durch Zwischenergebnisse aus Freilandprifungen im Erdkontakt in
Gebrauchsklasse 4 (GK 4) (cf. Publikation I, 7.1 und Il, 7.2) und aufBerhalb des
Erdkontaktes in GK 3 (cf. Publikation Il, 7.2) sowie durch die Untersuchungen
bezlglich des Feuchteverhaltens von verbautem thermisch modifiziertem Holz
Uber 19 Monate (cf. Publikation I, 7.1; Hofer et al. 2007) bestatigt.
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Im Gegensatz zu den unbehandelten Kontrollen trat auf Grund der geringen
Dimensionsanderungen bei  Feuchtewechseln keine Rissbildung an
TMT-Material nach einem Zyklus von Ab- und Desorption auf. Die geringe
Neigung zur Rissbildung von TMT wurde ebenfalls von Péhimann (2001) nach
19-monatiger Bewitterung von OHT- Fichte und von Hofer et al. (2007) nach
5-jahriger Bewitterung von ThermoWood® (Kiefer, Thermo-D®, Fa. Stellac Oy in
Mikkeli, Finnland) in Fassadenanwendung bestatigt. Auch Junghans und Niemz
(2005) beobachteten eine geringe Rissbildung an TMT in natirlich bewitterter
Anwendung auf Grund der erhéhten Dimensionsstabilisierung. Die Dimensions-
stabilisierung ist durch die Verringerung der Sorptionsisotherme von TMT um
bis zu 50% zu erklaren (u.a. Jamsa und Viitaniemi 1998, Saito et al. 2004,
Wang und Cooper 2005, Poblete et al. 2005, Welzbacher et al. 2007, Phuong et
al. 2007b), die zu einer Reduzierung der Dickenquellung des thermisch
modifizierten Materials fuhrt (u.a. Giebeler 1983, Jadmsa und Viitaniemi 2001,
Del Menezzi und Tomaselli 2006). Es kommt hinzu, dass auch der
Feuchtetransport im Holz durch die Hitzeeinwirkung deutlich verlangsamt ist,
was zur Dimensionsstabilisierung bei Feuchtewechseln beitragt (Pfriem et al.
2007). Metsa-Kortelainen et al. (2006) berichteten zudem von durch die
thermische Modifikation verringerter Flussigwasseraufnahme, welche unter
anderem aus der von Pétrissans et al. 2003, Hakkou et al. 2005, Follrich et al.
2006, Lagana et al. (2006) und Petric et al. (2007b) beschriebenen
Hydrophobierung der Holzoberflache resultiert.

Die aus verringerter bzw. verzbgerter Wasseraufnahme resultierende
Quellungs- und Schwindungsvergitung wurde von Bekhta und Niemz (2003)
mit ca. 30 bis 33%, von Sailer et al. (2000a) mit 40%, von Leithoff und Peek
(1998) und Boonstra und Blomberg (2007) mit 50% sowie von Dirol und
Guyonnet (1993), Jamsa und Viitaniemi (1998) und Goroyias und Hale (2005)
mit 75 bis zu 96% angegeben. Splitterbildungen und Verwerfungen an dem in
Ab- und Desorptionsversuchen untersuchtem Material, unabha&ngig von der
vorherigen Bewitterung, wurden im Gegensatz zu den Beobachtungen von
Boonstra und Doelman (1999) nicht festgestellt.

Unter Berlcksichtigung der signifikant verringerten MRI-Werte in Labor-
priafungen sowie auf Basis der erhdhten Dimensionsstabilitat des TMT-
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3.1 Eigenschaften thermisch vergiteter HOlzer

Materials im Vergleich zu unbehandelten Kontrollen wurde die Eignung von

TMT far Anwendungen in der Gebrauchsklasse 3 theoretisch belegt.

3.1.3 Resistenzerhohung von thermisch modifiziertem Holz
gegenuber Termiten in Laborversuchen

3.1.3.1 Zwangsversuch
Die Tabelle 12 zeigt die Zusammenfassung der Ergebnisse der Dauerhaftig-

keitsprifung gegen holzzerstérende Termiten im Zwangsversuch.

Tab. 12. Zwangsversuch mit Reticulitermes grassei. Mittelwerte und Standardab-
weichungen des Masseverlustes, der Uberlebensrate, des Befallsgrades und der
Ausbauholzfeuchte (n = 6; Seestrand-Kiefer = Kontrolle; NT = nicht behandelt; OHT = OI-
Hitze-vergiitet).

Fichte Kiefer Splint Eukalyptus Seestrand-Kiefer

NT 7,4+35 9,4+45 42+1,2 11,7+5,3
Masseverlust [%]

OHT 11,2+6,8 29+3,3 6,5+24
. NT 92,1 +6,4 91,0+7,0 90,0+6,5 90,3 £5,95
Uberlebensrate [%]

OHT 88,4 +8,4 84,9+59 85,7+5,9

NT 4 4 3,8+0,4 4
Befallsgrad

OHT 4 32104 4

NT 113+ 30 68+ 7 137 £ 14 125+ 10
Ausbaufeuchte [%]

OHT 53+ 15 20+ 3 24+ 4

Die Uberlebensrate der Termiten zeigte keine signifikanten Unterschiede fiir die
gepriften Materialien. Sie lag in der Regel Gber 85% im Mittel. Eine signifikante
Verringerung des mittleren Masseverlust nach Termitenangriff durch die OHT
wurde nur bei Kiefer-OHT gefunden, der Masseverlust von Fichte-OHT und
Eukalyptus-OHT lag sogar héher als der von zugehérigen, unbehandelten
Fichten- und Eukalyptuspriifkérpern. Da die Uberlebensrate der Termiten bei
Prifung von Kiefer-OHT nicht von derjenigen der unbehandelten Kiefer abwich,
resultierte die Verringerung des Masseverlustes somit auf einer Behinderung
des Abbaus und nicht auf toxischer Wirkung. Die Betrachtung der Befallsgrade
bestatigte diese Einschatzung: Kiefer-OHT zeigte im Vergleich zu unbe-
handelter Kiefer einen signifikant niedrigeren mittleren Befallsgrad von 3,2, der
aber dennoch einen deutlichen Befall der Prifkdrper kennzeichnete. Die

77



3 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Ausbaufeuchte der OHT-Prifkérper war in jedem Fall signifikant niedriger als

die Ausbaufeuchte der zugehdérigen unbehandelten Prifkérper.

3.1.3.2 Wahlversuch

Die Ergebnisse aus den Wahlversuchen bezlglich Masseverlust und
Ausbaufeuchte sind in Tab. 13 zusammengefasst. Sowohl die Ausbaufeuchte
als auch der mittlere Masseverlust nach Termitenangriff waren fir OHT-Proben

im Vergleich zu zugehoérigen unbehandelten Kontrollen signifikant niedriger.

Tab. 13. Wahlversuch mit Reticulitermes grassei. Mittelwerte und Standardabweichungen
des Masseverlustes und der Ausbauholzfeuchte (n = 6; Seestrand-Kiefer = Kontrolle;
NT = nicht behandelt; OHT = Ol-Hitze-vergitet).

Fichte Kiefer Splint Eukalyptus Seestrand-Kiefer

NT 19,1 £ 6,1 7,6 £3,0 54+14 9,8+2,0/
Masseverlust [%] 95+1,6
OHT 09+0,6 0,7+1,5 1,2+0,7 -
NT 162 + 37 145+7 86+5 152 £10/
Ausbaufeuchte [%)] 139 £10
OHT 72 + 31 23+3 24 +4

Die Abbildung 23 zeigt Details der Uberlebensraten, Befallsgrade und
Aufenthaltsorte der Termiten nach 28 Tagen Prufdauer. Flr keine geprifte
Materialkombination [je PrifgefaBseite (cf. 2.6.1.2, Abb. 14) ein OHT-Prufkdrper
bzw. eine unbehandelte Kontrolle] ergab sich ein signifikantes Verteilungs-
muster bezlglich des Aufenthaltsortes der Termiten, da sich die Insekten am
Testende in beiden GefaBseiten aufhielten (Abb. 23). Gleichwohl bestand bei
Prifungen mit Kiefern- und Eukalyptusproben die Tendenz, dass sich die
Termiten bevorzugt in der GefaBseite mit dem unbehandelten Prufkérper
aufhielten.
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Seestrand-Kiefer Fichte
100% 100%
Otot Otot
75% O unbe- 75% —
handelt handelt
50% M Glas- 50% Glas-
réhrehen réhrchen
25% OOoHT 25% QOHT
0% _ 0% — _—
4:4 4:4 4:4 4:4 4:4 4:4 RBG 4:1 4:2 4:1 41 4:1 41 RBG
Eukalyptus Kiefer-Splint
100% 100%
= Otot
75% 75%
B unbe- Bunbe-
handelt handelt
50% B Glas- 50% 1 M Glas-
réhrchen réhrchen
25% | OoHT 25% 1 OOHT
0% - 0%
RBG RBG

Abb. 23. Wahlversuch mit Reticulitermes grassei. Mittelwerte der Uberlebensrate, des
Befallsgrades [der relative Befallsgrad (RBG) = Befallsgrad unbehandelter Prifkorper :
Befallsgrad OHT-Priifkorper ist unterhalb der Saulen der Uberlebensrate aufgetragen]
und Position (OHT = GefaBseite mit OHT-Priifkérper, R6hrchen = im Verbindungsréhr-
chen, unbehandelt = GefaBseite mit unbehandeltem Priifkérper) der Termiten am Test-
ende nach 28 Tagen.

Obwohl sich die Termiten in beiden GefaBseiten aufhielten, war der mittlere
Masseverlust der OHT-Hblzer im Vergleich zu den zugehérigen Kontrollen
signifikant verringert (Tab. 13). Dies wurde auch durch die Auswertung des
mittleren Befallsgrades bestéatigt (Abb. 23), der fir Fichte-OHT und Kiefer-OHT
ebenfalls signifikant niedriger war.

Die im Vergleich zu den Seestrand-Kiefernkontrollen signifikant verringerte
Ausbaufeuchte der OHT-Proben (Tab. 13) hatte wie im Wahlversuch keine
befallsvermeidende Wirkung.

3.1.3.3 AbstoBungsversuch

Die Tabelle 14 fasst die Ergebnisse aus den AbstoBungsversuchen beziglich
Masseverlust, Uberlebensrate, Befallsgrad und Ausbaufeuchte zusammen. Die
Uberlebensrate der Termiten war fiir alle gepriiften Materialien hoch (> 86% im
Mittel) und wurde nicht durch die Anwesenheit von OHT-Proben beeinflusst,
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3 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

welches wiederum darauf hinweist, dass das OHT-Material wahrend der Pr{f-
dauer keine toxische und keine abstoBende Wirkung auf die Termiten ausulbte.
Tab. 14. AbstoBungstest mit Reticulitermes grassei. Mittelwerte und Standard-

abweichung des Masseverlustes, der Uberlebensratg, des Befallsgrades und der Ausbau-
feuchte (n = 6; Seestrand-Kiefer = Kontrolle; OHT = Ol-Hitze-vergiitet).

Prifkérperpaar Masseverlust  Uberlebensrate Befallsgrad Ausbaufeuchte

[%] [%] [%]

Seestrand-Kiefer 76+28 4 119+18
. 86,6 £ 8,7

OHT Fichte 0,9+0,3 3,0+1,6 46+ 5

Seestrand-Kiefer 6,8+1,9 4 109 £42
. 90,9+5,0

OHT Kiefer 0,2+0,2 0,8+1,0 21+ 4

-Ki + +

Seestrand-Kiefer 8,0+25 87.6 + 4.3 4 116 £ 23

OHT Eukalyptus 25+22 3,8+0,4 28+ 7

Seestrand-Kief 7,6 +3,9 4 95 + 21
eestrand-Kiefer 89,8 + 6.3

Kontrolle 41+22 4 82 + 32

Der Masseverlust und die Ausbaufeuchte der OHT-Hdblzer waren signifikant
geringer als an Kontrollen, der Befallsgrad war im Vergleich zu den Kontrollen
jedoch nur an Kiefer-OHT signifikant verringert. Das Vorhandensein eines
generellen AbstoBungseffektes des Ol-Hitze-behandelten Holzes lieB sich nicht
bestatigen, da mit Ausnahme der Paarungen mit Kiefer-OHT, alle Materialien

deutlichen Befall zeigten.

3.1.3.4 Klassifizierung der Dauerhaftigkeit gegeniiber Termiten

Basierend auf den durchschnittlichen Befallsbewertungen nach Prifung im
Wahl-, Zwangs- und AbstoBungsversuchen wurden Dauerhaftigkeitsklassen
(DKL) far die verschiedenen Materialien entsprechend den Vorgaben der DIN
EN 118 (1990) gebildet (cf. 2.6.1.1, Tab. 5), die in Tab. 15 aufgeflhrt sind.

Tab. 15. Dauerhaftigkeitsklassen (DKL) auf Basis der zugehérigen mittleren Befallsbe-

wertung (in Klammern) der Materialien in Abhéngigkeit des Aufbaus der Laborpriifungen
(n = 6; Seestrand-Kiefer = Kontrolle; NT = unbehandelt; OHT = Ol-Hitze-vergiitet).

Material Behandlung Dauerhaftigkeitsklasse (DKL) nach Priifung im
Zwangsversuch Wahlversuch AbstoBungsversuch

Fichte NT S (4,0) S (4,0)

OHT S (4,0) M (1,2) S (3,0)
Kiefer Splint NT S (4.0 S (4.0

OHT S (3,2) D (0,5) D (0,8)

NT S (3,8 S (4,0
Eukalyptus (38) (4.0

OHT S (4,0) S (3,3) S (3,8)
Seestrand-Kiefer NT S (4,0) S (4,0) S (4,0)
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3.1 Eigenschaften thermisch vergiteter HOlzer

Durch die OHT wurde im Zwangsversuch keine signifikante Erhéhung der
Dauerhaftigkeit gegen Termitenangriff erreicht, alle gepriften Materialien
wurden von Termiten angegriffen und abgebaut. Lediglich Kiefer-OHT wurde in
Wahl- und AbstoBungsversuchen als “dauerhaft® (DKL D) sowie Fichte-OHT im
Wahlversuch als “maBig dauerhaft® (DKL M) eingestuft. Alle anderen
Materialien wurden der Dauerhaftigkeitsklasse S, “anfallig”, zugeordnet.

Im Gegensatz hierzu berichteten Smith et al. (2003) von einer signifikanten
Resistenzerhdhung Ol-Hitze-behandelter Kiefer (Pinus sylvestris) gegen
Termitenangriff durch Coptotermes formosanus (Shiraki). Allerdings war die
Uberlebensrate von C. formosanus nach 28 Tagen Priifdauer bei Smith et al.
(2003) mit 32% bei Prifung von Kiefer-OHT und mit 62 bis 76% bei Prifung der
Kontrollen deutlich geringer als in den Prifungen mit Reticulitermes grassei
(Kiefer-OHT 89% und Kontrollen 90 bis 92% Uberlebensrate), welches auf eine
geringere Vitalitdt bzw. Toleranz dieser in Laborprifungen eingesetzten C.
formosanus Kolonie hindeutet.

Demgegenulber berichteten verschiedene Autoren von hohen Masseverlusten
an thermisch modifiziertem Holz nach Termitenangriff durch C. formosanus,
was die grundsatzliche Eignung dieser Termiten-Art fir die Prifung von
thermisch modifiziertem Material bestatigt (Matsuoka et al. 2002, Kano et al.
2004, Doi et al. 2004, Kartal 2006). Matsuoka et al. (2004) und Kartal (2006)
beobachteten sogar eine Erhéhung des Masseverlustes durch C. formosanus
an Japanischer Sicheltanne (Cryptomera japonica D. Don), die zuvor bei bis zu
150°C in flissigem Paraffin bzw. bei 180°C fir 2 und 4 h im HeiBluftofen
hitzebehandelt worden war. Eine Erhéhung des von Termiten verursachten
Masseverlustes durch die thermische Modifikation beobachteten auch Shi et al.
(2007) nach Prifung von Kiefernholz (Pinus sylvestris, vergitet bei 210°C fir
15 min) gegen Reticulitermes flavipes und fihrten dies auf den Abbau von den
Termitenbefall hemmenden Inhalisstoffen des nativen Kiefernholzes durch die
Hitzeeinwirkung zurick. Ebenfalls erh6hte Masseverluste nach Termitenangriff,
hervorgerufen durch die Hitzeeinwirkung, fanden Doi et al. (2004), die fir sechs
nach dem niederlandischen Plato-Verfahren hitzebehandelte Holzarten (Abachi,
Erle, Birke, Fichte, Douglasie und Pappel) einen im Vergleich zu unbehandelten
Kontrollen verstarkten Angriff durch die Termitenarten Reticulitermes speratus
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(Kolbe) und C. formosanus ermittelten. Sie erklarten dies unter anderem durch
die Veranderung der Annehmbarkeit des hitzebehandelten Materials infolge
hitzeinduzierter Bildung niedermolekularer Stimulanzien und Lockmittel, die das
FraBverhalten der Termiten beeinflussen.

Diese Theorie wird durch die Ergebnisse einer Vielzahl weiterer Arbeiten
gestitzt (Doi et al. 1995, 1997, 1998, 1999), die die Wirkung einer
Dampfbehandlung (150 bis 170°C) an Japanischer Larche [Larix leptolepis
(Sieb. et Zucc.) Gord.] auf das FraBverhalten verschiedener Termitenarten
(R. speratus und C. formosanus) untersuchten. Bereits Temperaturein-
wirkungen von 120 bis 130°C, wie sie in Hochtemperatur-Kammern zur Holz-
trocknung angewandt werden, fihrten in Untersuchungen von Doi et al. (2001,
2005) zu einem verstarkten Termitenangriff, was analog den temperatur-
induzierten Abbauprozessen bei héheren Temperaturen (150 bis 170°C, Doi et
al. 1997) auf ein verandertes FraBverhalten der Termiten durch die Bildung von
Lockstoffen durch den Energieeintrag in das Holz zuridckzufihren ist.
Bemerkenswert ist, dass eine trockene Hitzebehandlung in Gasatmosphare, bei
gleicher Temperatur wie eine vergleichbare Dampfbehandlung, zu keiner
signifikanten Erhohung des Masseverlustes durch Termitenangriff fihrte (Doi et
al. 1997, 1999, 2005).

An Stelle einer thermischen Modifikation setzten Katsumata et al. (2007)
hochenergetische Gammastrahlung zur Energielibertragung flr die Modifikation
der Zellwand ein, um die Wirkung auf das FraBverhalten der Termiten zu
untersuchen. Analog dem verstarkt auftretenden TermitenfraB nach Anwendung
von Hitze als Energielibertragungsmedium (u.a. Ohmura et al. 1999) wurde
auch in dieser Untersuchung verstarkter TermitenfraB nach Gammabestrahlung
beobachtet, der unter anderem aus der Bildung leicht zuganglicher, nieder-
moleukarer Kohlenhydratbruchstlicke resultierte (Despot et al. 2007), die als
Lockstoffe fungieren kbnnen.

Die Ergebnisse der vorgenannten Autoren, in Verbindung mit der in Zwangs-
und Wahlversuchen mit R. grassei ermittelten, im Vergleich mit Kontrollen nur
wenig veranderten Dauerhaftigkeit der OHT-Materialien (Tab. 15) fihrten dazu,
thermisch modifiziertes Material, unabhangig vom Herstellungsprozess, als

nicht geeignet fir Anwendungen mit Termitenkontakt einzustufen.
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3.1.4 Resistenzerhohung gegentiber holzzerstorenden
Mikroorganismen

3.1.4.1 Abbau im Labor

Prifung gegen holzzerstérende Basidiomyceten

Alle in dieser Prifung eingesetzten industriell hitzebehandelten Materialien
wiesen einen wesentlich geringeren mittleren Masseverlust durch pilzlichen
Abbau auf als Kiefer-Splint-Kontrollen und unbehandelte Referenzprufkérper
mit erhéhter naturlicher Dauerhaftigkeit (Tab. 16).

Tab. 16. Mittlerer Masseverlust (%) nach biologischer Priiffung nach EN 113 (1996);
0,7 CKB: 0,7%ige CKB-L6sung = 6 kg/m3 CKB-Aufnahme; 2,8 CKB: 2,8%ige CKB-L6sung
= 17 kg/m? CKB-Aufnahme.

Material Oligoporus Trametes Coniophora
placenta versicolor puteana
Plato 10,0 6,8 3,7
Premium 16,0 9,0 1,9
NOw* 13,3 7,8 12,2
OHT** 7,4 5,6 3,4
0,7 CKB 16,7 0,5 18,1
2,8 CKB 0,4 0,6 0,4
Douglasie 14,0 2,6 27,4
Eiche 0,8 14,3 3,9
Kiefer 31,0 5,1 47,5
Kiefer Splint 26,2 35,7 60,3

* NOW = New Option Wood
“*OHT = Ol-Hitze behandeltes Holz

Ein verringerter Masseverlust an TMT durch pilzlichen Abbau wurde von
verschiedenen Autoren genannt, die daraus folgerten, dass die thermische
Modifikation die Struktur des Holzes sowie die chemische Zusammensetzung
verandert (Vernois 2000, Rapp und Sailer 2001, Mayes und Oksanen 2002,
Militz 2002, Brischke und Rapp 2004, Welzbacher et al. 2006). Von den
eingesetzten Prifpilzen verursachte Oligoporus placenta den hdchsten
Masseverlust an den verschiedenen TMT-Materialien in einem Bereich von 7,4
bis 16%. Leithoff und Peek (1998) sowie Kamdem et al. (1999) berichteten
ebenfalls von hohen Masseverlusten an TMT, verursacht durch O. placenta,
weshalb dieser Prifpilz als kritisch fir TMT angesehen werden muss. Die
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Masseverluste an den verschiedenen TMT-Materialien durch Trametes
versicolor (5,6 — 9,0%) waren daher auch geringer als die durch O. placenta
verursachten und wiesen zudem keine signifikanten Unterschiede zwischen den
verschiedenen TMT-Materialien auf. Im Gegensatz hierzu wurde in Prifungen
mit Coniophora puteana ein signifikant hoherer Masseverlust an NOW (12,2%)
im Vergleich mit Premium (1,9%), OHT (3,4%) und Plato (3,7%) gefunden.

Prifung in unsteriler Erde

Die Ergebnisse der Labor-Prifung in unsteriler Erde gegen Moderfaule
belegten die signifikant erhdhte relative Dauerhaftigkeit der verschieden
thermisch modifizierten Materialien im Vergleich zu Kiefernsplint-Kontrollen
sowie gegenuber Eichen- und Douglasienkernholz-Referenzproben. Sémtliche
TMT-Materialien zeigten unabhangig von dem eingesetzten Bodensubstrat nur
einen leichten Abbau nach 32 Wochen (Tab. 17). Zudem offenbarten sich keine
signifikanten Unterschiede im mittleren Masseverlust der verschiedenen
TMT-Hdlzer.

Tab. 17. Mittlerer Masseverlust (%) nach 32 Wochen Exposition in zwei unterschiedlichen
Bodensubstraten in Anlehnung an EN 807 (1997); 0,7 CKB: 0,7%ige CKB-Lésung =
6 kg/m3 CKB-Aufnahme; 2,8 CKB: 2,8%ige CKB-Lésung = 17 kg/m? CKB-Aufnahme.

Material Kompost Testfeld
Plato 9,6 4.4
Premium 9,5 5,8
NOwW* 5,7 4,2
OHT™ 6,5 4,2
0,7 CKB 3,5 2,6
2,8 CKB 1,0 0,6
Douglasie 14,2 12,0
Eiche 38,7 39,2
Kiefer 21,9 21,7
Kiefer Splint 35,6 23,4

*NOW = New Option Wood
“*OHT = Ol-Hitze behandeltes Holz

Die TMT-Materialien wiesen einen Masseverlust von 4,2 bis 5,8% in Prifungen
mit Testfeldboden-Substrat auf. Hingegen wurden geringfligig héhere Masse-
verluste mit 5,7 bis 9,6% bei Verwendung des Kompostbodens erreicht. Die in
dieser Untersuchung ermittelte hohe Abbauaktivitdt von Kompostbdden wird
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unter anderem durch Ergebnisse von Mie3 (1997), Edlund (1998) und Westin
et al. (2004) bestatigt. Westin et al. (2004) fanden den héchsten Masseverlust
von 5,4 + 1,4% an thermisch modifizierter Kiefer (ThermoWood®Verfahren,
Klasse D) nach 52 Wochen in Kompostboden, gefolgt von einem Masseverlust
von 2,7 + 0,5% unter Verwendung von Erdsubstrat aus einem Nadelholz-
Waldboden und 1,9 + 0,2% Masseverlust im Testfeldboden. Im Gegensatz zu
diesen hohen Masseverlusten an thermisch modifiziertem Material durch
Prifungen mit Kompostboden, erzielten Tjeerdsma et al. (2000) an Plato-
behandelter Fichte lediglich einen Masseverlust von 3% nach 52 Wochen in
einem standardisierten ,John Innes No. 2“ Erdsubstrat mit Kompostbei-
mischung. Der Einfluss verschiedener Bodentypen auf die Abbauaktivitat wurde
bereits in zahlreichen Laborversuchen untersucht: Gersonde und Kerner
(1984), Gray (1986), MieB (1997) und Edlund (1998) untersuchten
verschiedene Bdden in terrestrischen Mikrokosmen (TMC) und ermittelten
signifikante Unterschiede hinsichtlich Abbauaktivitat, Masseverlust und
vorherrschendem Fauletyp zwischen den untersuchten Bdden. Folglich ist die
Aussagekraft der Ergebnisse aus Prafungen mit unsteriler Erde im Labor fir die
direkte Abschatzung der Leistungsfahigkeit des Materials in realer Verwendung
eingeschrankt. Dennoch stellt diese Laborprifung einen wichtigen Baustein fur
Voruntersuchungen neu entwickelter Materialien dar, um die Parameter-

kombinationen vor notwendigen Freilandtests zu optimieren.
3.1.4.2 Abbau im Freiland

Doppellagenversuch in Gebrauchsklasse 3

Die Abbaubewertung in Gebrauchsklasse 3 belegte die erhéhte Resistenz der
verschieden thermisch modifizierten Materialien gegeniber biologischem
Abbau im Vergleich zu unbehandelten Kontrollen und natirlich dauerhaften

Referenzprufkdrpern (Abb. 24).
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Mittlere Abbaubewertung

4
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Abb. 24. Mittlere Abbaubewertung nach 5,5 Jahren Bewitterung in Doppellage ohne
Erdkontakt. NOW = New Option Wood; OHT = Ol-Hitze-behandeltes Holz; 0,7 CKB:
0,7%ige CKB-Lésung = 6 kg/m3 CKB-Aufnahme; 2,8 CKB: 2,8%ige CKB-Lésung =
17 kg/m? CKB-Aufnahme.

Der signifikant starkste Abbau wurde an Kiefer-Splint (2,8) sowie Kiefer mit
Kernanteil (2,5) ermittelt, gefolgt von Eichenkernholz (2,0) und Douglasien-
kernholz (1,1). Die mit CKB-Lésung verschiedener Konzentration [0,7%
(6 kg/m3 CKB-Aufnahme) oder 2,8% (17 kg/m® CKB-Aufnahme)] impragnierten
Kiefer-Splint-Proben wiesen unabhangig von der Schutzmittelaufnahme eine
mittlere Abbaubewertung von 0,1 auf. Unter allen thermisch modifizierten
Materialien zeigten die Premium-Proben den starksten Abbau mit einer
mittleren Abbaubewertung von 1,1, wohingegen die Ubrigen TMT-Materialien
untereinander keine signifikant abweichende mittlere Bewertung aufwiesen
(Plato: 0,5; NOW: 0,4; OHT: 0,2). Die Abbaubewertungen der TMT-Materialien
bestétigen die auf Basis von MRI-Laborversuchen (cf. 3.1.2, Tab. 11) getroffene
Vorhersage des hohen feuchteinduzierten Befallsrisikos der Premium-Proben
im Vergleich zu den Ubrigen TMT-Proben.

An allen untersuchten Materialien wurde Faule nach 5,5 Jahren Exposition in
Doppellage gefunden. Der im Doppellagenversuch vorherrschende Fauletyp
wurde optisch wahrend der Abbaubewertung im Feld und lichtmikroskopisch im
Labor bestimmt (Abb. 25).
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O WeiBfaule

Prozentuales Auftreten der vorherrschenden Féuletypen @ WeiBfaule/ Moderfaule
B Moderfaule
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Abb. 25. Prozentuales Auftreten der vorherrschenden Fauletypen (an befallenen Hélzern)
nach 5,5 Jahren Exposition im Freiland auBerhalb des Erdkontaktes in Doppellage. NOW
= New Option Wood; OHT = Ol-Hitze-behandeltes Holz; 0,7 CKB: 0,7%ige CKB-L6sung =
6 kg/m3 CKB-Aufnahme; 2,8 CKB: 2,8%ige CKB-Lésung = 17 kg/m? CKB-Aufnahme.

Im Doppellagenversuch war Moderfaule der vorherrschende Fauletyp, gefolgt
von WeiB3faule. Braunfaule wurde nicht gefunden. Das starke Auftreten von
Moderfaule in Doppellagenanordnung, besonders auch an Eichenkernholz,
wurde ebenfalls von Augusta und Rapp (2005) festgestellt. Jedoch wurde dort
eine vergleichsweise starke Braunfaule an Douglasienkernholz, Kiefernkernholz
und Kiefernsplintholz beobachtet. Zudem wurden von Augusta und Rapp (2005)
nach 5 Jahren Exposition in Doppellagenanordnung keine Anzeichen von
Faulnis an CKB-impragnierten Kiefernproben oder an thermisch modifizierter
Fichte gefunden. Der im Vergleich zu Ergebnissen von Augusta und Rapp
(2005) starkere Abbau kann als Folge der reduzierten Flache der Doppellagen-
Testsets (Saladis und Rapp 2004) bzw. Gber die kiinstliche Beschattung einiger
Doppellagen-Testsets mittels lichtundurchlassigem Kunststoff-Gewebe in der
vorliegenden Untersuchung erklart werden (cf. Anhang Abb. 50 und Abb. 51).
Brischke und Rapp (2005, 2007) berichteten ebenfalls von verstarktem Abbau
an Holzproben in kinstlich beschatteter Doppellagenanordnung im Vergleich zu
unbeschatteter Anordnung und wiesen darauf hin, dass durch den Einsatz der
Schattenboxen Temperatur- und Feuchteschwankungen egalisiert wurden und
somit ein die Faulnis beglunstigendes Mikroklima geschaffen wurde.
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3 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Prifung der Dauerhaftigkeit im Erdkontakt

Die Abbaubewertung nach 5,5 Jahren Prifung im Erdkontakt fihrte zu mittleren
Bewertungen von 2,3 fur OHT, 2,9 fir NOW, 3,1 fur Plato und 3,5 fur Premium,
welches im Vergleich zu Kontrollen (Kiefer Splint: 4,0) und Referenzhélzern mit
erhohter natirlicher Dauerhaftigkeit (Douglasie: 3,3; Eichenkernholz: 3,6; Kiefer
mit Kernanteil: 3,8) einen geringeren Abbau bedeutet. CKB-behandelte Kiefer
wies abhangig von der Tranklésungskonzentration die geringste mittlere Abbau-
bewertung auf: 0,3 (2,8% CKB) und 2,3 (0,7% CKB) (Abb. 26).

Mittlere Abbaubewertung

4 4,0
3,5 02006  ©2005
3 m2004 ®2003 3,3
3 2002 W2001 —
2 _
1 -
0 -

Plato  Premium  NOW OHT 0,7CKB  2,8CKB Douglasie Eiche Kiefer Kiefer Splint
Material

Abb. 26. Mittlere Abbaubewertung nach 5,5 Jahren Exposition im Erdkontakt.
NOW = New Option Wood; OHT = Ol-Hitze-behandeltes Holz; 0,7 CKB: 0,7%ige CKB-
Lésung = 6 kg/m3 CKB-Aufnahme; 2,8 CKB: 2,8%ige CKB-L6sung = 17 kg/m? CKB-Auf-
nahme.

Alle untersuchten Materialien zeigten Faulnis nach 5,5 Jahren im Erdkontaki.
Der vorherrschende Fauletyp der befallenen Proben ist in Abb. 27 dargestellt.
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O WweiBfaule

Prozentuales Auftreten der vorherrschenden Fauletypen B WeiBfaule/ Moderfaule
B Moderfaule
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Abb. 27. Prozentuales Auftreten der vorherrschenden Fauletypen (an befallenen Holzern)
nach 5,5 Jahren Exposition im Erdkontakt. NOW = New Option Wood; OHT = Ol-Hitze-
behandeltes Holz; 0,7 CKB: 0,7%ige CKB-Lésung = 6 kg/m? CKB-Aufnahme; 2,8 CKB:
2,8%ige CKB-L6ésung = 17 kg/m3 CKB-Aufnahme.

Im Gegensatz zu Untersuchungen in Doppellagenanordnung in Gebrauchs-
klasse 3 (cf. Abb. 25) war WeiBfaule der vorherrschende Fauletyp an TMT bei
Prifungen im Erdkontakt-Testfeld der BFH, in dessen Boden Pilze, die eine
starke WeiB3- und Moderfaule hervorrufen, vorherrschten (Augusta 2007).
Entgegen der starken WeiBfaule an TMT wiesen Douglasienkernholz und
Eichenkernholz starkeren Abbau durch Moderfaule oder aber Kombinationen
von Moder- und WeiB3faule auf. Diese unterschiedliche Fauleverteilung wird
durch Ergebnisse von Brischke et al. (2007) gestitzt, die berichteten, dass
WeiBfaule der vorherrschende Fauletyp an thermisch modifizierter Fichte im
Erdkontakt an funf verschiedenen natdrlichen Versuchsstandorten war,
wohingegen Kiefernkernholz, Kiefernsplintholz, Douglasien- und Eichen-
kernholz vorwiegend von Moderfaule und WeiBfaule abgebaut wurden. Hale et
al. (2005) entdeckten ebenfalls eine Schwache von TMT gegeniber WeiBfaule,
wahrend ein Abbau der TMT-Materialien durch Moderfaule stark begrenzt und
nur gering ausgepragt war. Ahnliche Resultate wurden von Westin et al. (2004)
nach Dauerhaftigkeitsprifungen im Erdkontakt in drei verschiedenen
schwedischen Freilandtestfeldern berichtet, wobei die drei dortigen Testfelder

jeweils verschiedene dominante Fauletypen reprasentierten (Simlangsdalen:
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Braunfaule; Ultuna: Moderfaule und Bakterien; Ingvaldsbenning: WeiBfaule).
Zusammenfassend fanden Westin et al. (2004), dass TMT-Holzer starken
Abbau in dominanten Braun- und WeiBfaule-Testfeldern mit einem Abbau-Index
von 75% und 85% nach 6 Jahren aufzeigten, hingegen war die Faulnis an TMT-
Proben im Testfeld Ultuna mit dominanter Moderfaule und Bakterienabbau mit
einem Abbau-Index von 20% nach 8 Jahren weniger stark ausgepragt.
Insgesamt zeigen die Ergebnisse aus allen Freilandprifungen, dass thermisch
modifiziertes Holz im Freiland im Gegensatz zu Laborversuchen (cf. Tab. 16)
anfallig far WeiBfaule ist.

3.1.4.3 Klassifizierung der natiirlichen Dauerhaftigkeit

Die Dauerhaftigkeit in Laborprifungen wurde entsprechend den Vorgaben der
DIN EN 350-1 (1994) auf Basis der Abbauversuche nach EN 113 (1996) und
EN 807 (1997) klassifiziert (cf. 2.6.3.1, Tab. 9). Die Dauerhaftigkeitsklassen
(DKL) aus Prifungen im Freiland wurden hingegen auf Basis des
Dauerhaftigkeitsfaktors f ermittelt (cf. Publikation II, 7.2, Figure 7.2-6 und Figure
7.2-7).

Die berechneten Dauerhaftigkeitsklassen nach Prifung gegenlber holzzer-
stérenden Mikroorganismen im Freiland und Labor wurden den in
DIN EN 350-2 (1994) angegebenen Dauerhaftigkeitsklassen gegentber gestellt
(Tab. 18). Abhéngig von der Testsituation (Erdkontakt oder auBerhalb der Erde)
und der Prufkoérperexposition (Freiland oder Labor) unterschieden sich die
ermittelten Dauerhaftigkeitsklassen signifikant.
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Tab. 18. Vergleich der vorlaufig ermittelten Klassen der natiirlichen Dauerhaftigkeit auf
Basis des Dauerhaftigkeitsfaktors f aus Zwischenauswertungen nach 5,5 Jahren
Freilandpriifung nach DIN EN 252 (1990) und in Doppellagenanordnung mit den
ermittelten Dauerhaftigkeitsklassen aus Laborpriifungen nach EN 113 (1996) und EN 807
(1997) sowie in der DIN EN 350-2 (1994) angegebenen Dauerhaftigkeitsklassen.

Material nach EN 113 mit nach EN 807 Freilandversuche DIN EN 350-2
Oligoporus  Trametes Coniophora Kompost Test-Feld GK3 GK4
placenta versicolor  puteana
Plato 3 2 1 2 2 1 4
Premium 4 2 1 2 2 3 5
NOW* 3 2 2 2 2 1 4
OHT™ 2 2 1 2 2 1 4
0,7 CKB 4 1 2 1 1 1 4
2,8 CKB 1 1 1 1 1 1 1 -
Douglasie 3 1 3 3 3 3 4 3-4
Eiche 1 3 1 5 5 4 5 2
Kiefer 5 1 4 4 5 5 5 3-5
Kiefer Splint 5 5 5 5 5 5 5 5

*NOW = New Option Wood
**OHT = Ol-Hitze behandeltes Holz

Die geringste Dauerhaftigkeitsklassifizierung der verschieden thermisch
modifizierten Materialien in Laborprifungen mit Basidiomyceten-Monokulturen
wurde mit O. placenta erhalten: Premium wurde als “wenig dauerhaft® (DKL 4)
eingestuft, Plato und NOW wurden als “maBig dauerhaft® (DKL 3) klassifiziert,
OHT als “dauerhaft* (DKL 2). Im Vergleich zu Kiefer mit Kernanteilen und
Kiefer-Splint (beide “nicht dauerhaft, DKL 5) wurde durch die thermische
Modifizierung eine signifikante Erhohung der Dauerhaftigkeit erreicht. Die
Kernhdlzer von Douglasie und Eiche (Eiche gegenilber T. versicolor) wurden
als “maBig dauerhaft” (DKL 3) eingestuft, vergleichbar den thermisch
modifizierten =~ Materialien. Eine  Aufnahme des  Chrom-Kupfer-Bor-
Schutzmittelsalzes von 17 kg/m® durch Impragnierung mit 2,8%iger CKB-
Lésung fuhrte zu der Klassifizierung “sehr dauerhaft” (DKL 1), hingegen wurden
Proben mit der geringeren CKB-Aufnahme von 6 kg/m® nach Trankung mit
0,7%iger Lésung als “wenig dauerhaft“ (DKL 4) eingestuft.

Der Einfluss von verschiedenen unsterilen Bodentypen auf die resultierende
Dauerhaftigkeitsklasse war vernachlassigbar. Sdmtliche untersuchten thermisch
modifizierten Materialien wurden als “dauerhaft® (DKL 2) klassifiziert, wohin-
gegen die Kontrollen und natirlich dauerhaften Referenzhdlzer geringere

Dauerhaftigkeitsklassen aufwiesen: Douglasienkernholz war “maBig dauerhaft’
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(DKL 3), wahrend Eichenkernholz und Kiefernholz mit Kernanteilen die
Klassifizierung “nicht dauerhaft® (DKL 5) erreichte. CKB-haltiges Kiefernsplint-
holz war unabh&ngig von der erzielten Schutzmittelsalzaufnahme (6 oder
17 kg/m3) “sehr dauerhaft” (DKL 1).

Bei Exposition in Doppellagenanordnung erhielten thermisch modifizierte
Materialien mit Ausnahme des Premium-Materials (“maBig dauerhaft’, DKL 3),
die Klassifizierung “sehr dauerhaft” (DKL 1). Die mit CKB impragnierten
Kiefernsplintproben erwiesen sich unabhangig von der Aufnahmemenge als
“sehr dauerhaft” (DKL 1). Unbehandelte Referenzen und Kontrollen waren
“maBig dauerhaft® (Douglasie, DKL 3), “wenig dauerhaft“ (Eiche, DKL 4) oder
“nicht dauerhaft” (Kiefer mit Kernanteil und Kiefer Splint, DKL 5).

Die geringe Aussagekraft von Laborversuchen im Hinblick auf eine verlassliche
Vorhersage der Leistungsfahigkeit der Materialien in realen Einbausituationen
in GK 3 wird besonders durch die vergleichende Betrachtung der nach
Laborprifungen mit O. placenta erhaltenen Dauerhaftigkeitsklassifizierungen
offensichtlich: Samtliche thermisch modifizierten Sortimente, wie auch die mit
geringer CKB-Konzentration impragnierten Kiefer-Splinthdlzer zeigten auch
nach 5,5 Jahren Exposition in GK 3 in Doppellage einen geringen Abbau, was
auf Basis der Klassifikation der Dauerhaftigkeit nach Abbauversuchen mit
O. placenta (Tab. 18) nicht erwartet werden konnte. Diese Divergenz der
Ergebnisse aus Labor- und Freilandversuchen wurde bereits mehrfach
nachgewiesen (Scheffer und Morell 1993, Rapp 2003, Grinda 2003, Rapp et al.
2005, Junga und Militz 2005). Die Ursache hierfir kdnnte zum einen in der
Testsituation im Labor selbst liegen, in der Priafkdrper kinstlich befeuchtet und
unter Ausschluss der natdrlichen Biodiversitat holzzerstérenden Monokulturen
ausgesetzt werden, zum anderen aber auch im Schutzmechanismus des
thermisch modifizierten Materials, der wahrscheinlich auf einer reduzierten
Feuchteaufnahme basiert, was durch standardisierte Laborprifungen mit
dauerhaft kinstlicher Befeuchtung nicht berlcksichtigt wird. Daraus kann
gefolgert werden, dass Norm-Prifverfahren, die zur Bestimmung der Grenze
der Wirksamkeit eines Biozids entwickelt wurden (z.B. EN 113, EN 807), bei
Prifung modifizierter Materialien an die materialinharenten Besonderheiten
(z.B. reduzierte Feuchteaufnahme) angepasst werden sollten, um das in realen
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Einbausituationen beobachtete Verhalten des Materials wiederzugeben (Van
Acker 2003, Brischke et al. 2006). Folglich waren Freilandversuche fir eine
verlassliche Voraussage des Verhaltens von TMT in Gebrauchsklasse 3
notwendig.

Unterschiede in der Dauerhaftigkeitsklassifizierung wurden aber nicht nur im
Vergleich Labor — Freiland offensichtlich, sondern auch zwischen ver-
schiedenen Gebrauchsklassen in Freilandprifungen. Im Gegensatz zu den
Versuchen in Doppellagenanordnung in GK 3 flhrten die Erdkontaktversuche in
GK 4 zu einer deutlich geringeren Dauerhaftigkeitseinstufung (Tab. 18).
Premium-Prifkdrper waren “nicht dauerhaft” (DKL 5) im Erdkontakt, wahrend
alle anderen industriell thermisch modifizierten Materialien (OHT, Plato, NOW)
als “wenig dauerhaft® (DKL 4) eingestuft wurden. Douglasienkernholz wurde
ebenfalls als “wenig dauerhaft” (DKL 4) klassifiziert, wohingegen die Gbrigen
Kontrollen und unbehandelten Referenzen (inklusive Eichenkernholz) als “nicht
dauerhaft” (DKL 5) eingestuft wurden. Nur die KiefernsplintprifkGrper mit einer
hohen CKB-Schutzmittelsalzaufnahme (17 kg/m8) erreichten nach 5,5 Jahren
im Erdkontakt die Dauerhaftigkeitsklasse 1 (“sehr dauerhaft®). Eine niedrige
Aufnahme des CKB-Schutzmittelsalzes (6 kg/m3), die unterhalb der im
Holzschutzmittelverzeichnis (2007) fir Einsatz in GK 4 geforderten Einbring-
menge von 8 kg/m3 CKB lag, fiihrte zu der Dauerhaftigkeitsklassifizierung
“wenig dauerhaft (DKL 4).

Die Dauerhaftigkeitsklassifizierung der verschiedenen TMT-Materialien in
Freiland-Erdkontaktprifungen als “wenig dauerhaft” bis “nicht dauerhaft” (DKL
4 — 5) weicht von der nach Prifungen in unsteriler Erde im Labor und nach
Prifung gegen O. placenta (DKL 2 — 4) sowie in Freilandprifungen auBerhalb
des Erdkontaktes in GK 3 erhaltenen Dauerhaftigkeitsklassifizierung (DKL 1 - 3)
ab. Dies belegt, dass Standard-Laborprifungen alleine fiir eine verlassliche
Gebrauchsdauervorhersage von TMT in realen Einbausituationen nicht
geeignet sind: Die in Laborversuchen ermittelten Dauerhaftigkeitsklassen von
TMT waren geringer als die in Freilandprifungen auBerhalb des Erdkontaktes,
aber hoher als die in Freiland-Erdkontakiprifungen erhaltenen Dauerhaftigkeits-
klassen.
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3.1.5 Schutzprinzip thermisch verguteter Holzer

Die holzschlitzende Wirkung einer thermischen Modifikation wurde durch
eigene Arbeiten belegt (cf. 3.1.2, 3.1.4) und bereits von vielen Autoren
beschrieben (u.a. Buro 1954, 1955, Giebeler 1983, Kamdem et al. 2002,
Boonstra und Tjeerdsma 2006, Del Menezzi und Tomaselli 2006). Die
Resistenzerh6hung von TMT wird durch die Zellwandmodifikation auf Grund der
Hitzeeinwirkung bewirkt (Kollmann und Fengel 1965, Leithoff und Peek 1998),
die allen industriellen Prozessen zur Hitzebehandlung gemein ist (Welzbacher
und Rapp 2007).

Die fur die Resistenzerh6hung ursachlichen Mechanismen werden bislang
kontrovers diskutiert, und kodnnen in vier Hypothesen zusammengefasst

werden:

1. Bildung toxischer Produkte wahrend der thermischen Modifikation, die
eine biozide Wirksamkeit aufweisen, z.B. teerdlartige Produkte (u.a.
Kamdem et al. 2000, Mazela et al. 2003),

2. Reduzierung der Sorptionsisotherme und somit der Holzausgleichs-
feuchte von TMT, die den Wuchs und die enzymatische Aktivitat holz-
zerstorender Pilze behindert (u.a. Vernois 2001, Boonstra und
Tjeerdsma 2006) und mit der Mikroporenverteilung der Zellwand
einhergeht (Popper et al. 2005, Junghans et al. 2005),

3. Veranderung und Umorganisation der Kohlenhydrat- und Ligninstruktur
von TMT, die zu einer Nicht-Erkennung des Holzsubstrats durch Enzyme
holzabbauender Pilze fihrt (u.a. Hakkou et al. 2005, Paul et al. 2006),

4. Abbau und Entfernung der Nahrungsgrundlage (vorwiegend Hemi-
cellulosen) fir pilzlichen Abbau durch die Hitzeeinwirkung (u.a. Militz
2002, Weiland und Guyonnet 2003).

In der Vergangenheit wurden haufig nur die Hypothesen 3 und 4 untersucht und
als mogliche Ursache fir die erhdhte Dauerhaftigkeit von TMT gesehen
(Weiland und Guyonnet 2003, Boonstra und Tjeerdsma 2006), so dass in dieser

Arbeit die Hypothesen 1 und 2 néher betrachtet wurden.
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3.1.5.1 Maximale Quellung und Holzausgleichsfeuchte

In Untersuchungen zur Bestimmung der Ursachen der erhdhten Dauerhaftigkeit
von TMT eingesetzte Fichtenproben wiesen eine Massenabnahme durch
Hitzebehandlung (dm) von 2,2% (+/- 0,16%) bzw. 6,7% (+/- 0,32%) durch
Behandlung bei 200°C bzw. 220°C fir jeweils 3 h auf. Der durch sukzessive
Extraktion hervorgerufene Masseverlust war mit 1,5 — 2,4% deutlich niedriger,
stieg aber mit ansteigender Hitzebehandlungsintensitat ebenfalls an (Tab. 19),
was sich mit Ergebnissen von Windeisen et al. (2007) deckt, die steigende
Extraktstoffgehalte bei steigender Hitzebehandlungsintensitat unter Verwen-

dung organischer Losemittel fanden.

Tab. 19. Darrdichte, Gesamtmasseverlust durch Extraktion sowie die einzelnen, durch die
verschiedenen Extraktionsstufen hervorgerufenen Masseverluste der verschieden hitze-
behandelten Fichten-Prifkérper. Standardabweichung in Klammern.

Darrdichte [g/cm?3] Masseverlust [%] durch Extraktion
Hitze- vor nach gesamt a) Petrolether b) Aceton/  ¢) Methanol/
behandlung Extraktion Extraktion (a+b+c) Wasser Wasser

103°C/ 16h 0,49 (0,03) 0,50 (0,03) 1,47 (0,53) 0,11(0,15) 0,62(0,52) 0,74 (0,20)
200°C/ 3h 0,49 (0,03) 0,50 (0,03) 2,20 (0,28) 0,10(0,17) 1,43(0,28) 0,66 (0,22)
220°C/ 3h 0,48 (0,02) 0,48(0,03)  2,40(0,21)  -0,04(0,23) 2,03(0,25) 0,41 (0,09)

Da die maximale tangentiale Quellung der Fichtenproben, unabhangig von der
Vorbehandlung (unbehandelt oder thermisch vergitet) und dem eingesetzten
Quellmedium (Wasser oder 2%ige KOH-L&sung), keinen signifikanten Unter-
schied zwischen extrahierten und nicht-extrahierten Prifkérpern aufwies,
wurden die extrahierten (n = 26) und die nicht-extrahierten (n = 26) Prufkorper
derselben Hitzebehandlungsintensitdt zu einem Probenkontingent von 52

Parallelen zusammengefasst (Abb. 28).
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Maximale tangentiale Quellung [%] - Minimum/Maximum ~ x Mittelwert
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Hitzebehandlung der Fichtenprifkorper

Abb. 28. Maximale tangentiale Quellung von thermisch modifizierten Fichtenprifkdrpern
nach 24 h Quellung in fliissigem Wasser sowie in einer 2%igen KOH-L6sung (n = 52).

Die maximale Quellung wurde durch die thermische Modifikation signifikant
verringert, was nicht unerwartet war, da eine Abhangigkeit von zunehmender
Quellungsverglitung mit ansteigender Hitzebehandlungsintensitat besteht (u.a.
Stamm et al. 1946, Welzbacher et al. 2007). Die KOH-Behandlung flhrte
jedoch zu einer vélligen Aufhebung der Quellungsverglitung von TMT: Die
mittlere maximale Quellung thermisch modifizierter HOlzer betrug nach KOH-
Behandlung 19%, die der Kontrollen 24,2%. Dieser Anstieg der Quellung
thermisch modifizierten Materials nach Alkali-Behandlung stimmt mit
Ergebnissen von Kamdem et al. (2002) und Seborg et al. (1953) Uberein, bei
denen thermisch modifizierte Fichte in 18%iger NaOH gequollen wurde.
Kamdem et al. (2002) folgerten aus dem Anstieg der Quellung von TMT nach
Laugenbehandlung, dass die durch thermische Modifikation hervorgerufene
Dimensionsstabilisierung nicht durch die Ausbildung intermolekularer Ether-
Bricken verursacht sein kann, da diese Ether-Bindungen durch eine Alkali-
Behandlung nicht hatten aufgebrochen werden kénnen (Seborg et al. 1953). Es
kénnte daher angenommen werden, dass die reduzierte Quellung von TMT
durch Abbau hydrophiler Hydroxylgruppen verursacht wird.

Analog der maximalen Quellung wies auch die Holzausgleichsfeuchte (EMC)

von extrahierten und nicht-extrahierten Proben gleicher Hitzebehandlungs-
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intensitat keine signifikanten Unterschiede auf, so dass diese Prufkorper-
gruppen fur die Bestimmung des Einflusses der Hitzebehandlungsintensitat wie
auch der KOH-Behandlung auf die Sorption zu Gruppen von 52 Proben
zusammengefasst wurden. Mit steigender Hitzebehandlungsintensitat ver-
ringerte sich die Holzausgleichsfeuchte (Abb. 29), was im Einklang mit frGheren
Ergebnissen steht (u.a. Saito et al. 2004, Popper et al. 2005) und durch eine
geringere Anzahl der feuchtezugdnglichen Hydroxylgruppen des TMT im
Vergleich zu Kontrollen erklart werden kénnte (u.a. Boonstra und Tjeerdsma
2006, Phuong et al. 2007b, Windeisen et al. 2007).

0, - Minimum/Maximum  x Mittelwert
EMC [ /°] 1£s 95% Konfidenzintervall
14 -
ohne KOH-Behandlung Behandlung mit 2%iger KOH-Lésung
13 +

12,5
12 + o < 3119
L 11,2

8 I
unbehandelt  200°C/3h 220°C/3h  unbehandelt  200°C/3h 220°C/3h

Hitzebehandlung der Fichtenprifkorper

Abb. 29. Ausgleichsfeuchte (EMC) nach 48 Tagen Lagerung im Klima 20°C/75% rLF von
verschieden thermisch modifizierten Fichtenpriifkérpern mit oder ohne nachfolgende
Behandlung mit 2%iger KOH-Lésung (n = 52).

Durch die Behandlung mit 2%iger KOH wurde die verringerte Hygroskopizitat
von TMT vollstandig kompensiert: Mittelwerte der Holzausgleichsfeuchte (EMC)
in einem Bereich von 11,7 bis 11,9% wurden fir alle KOH-behandelten Proben
gefunden, unabhangig von der vorherigen thermischen Modifikation oder
Extraktion (Abb. 29). Dies fuhrt zu der Annahme, dass die Wiederherstellung
des hydrophilen Charakters des TMT nach Alkali-Behandlung nicht allein von
den feuchtezuganglichen und quellfahigen Hydroxylgruppen der Hemicellulose
abhangt, da vorwiegend die Hemicellulosen durch die thermische Modifikation
abgebaut werden (Wienhaus 1999). Hinzu kommt, dass im TMT verbliebene
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Hemicellulosen vermutlich durch die KOH-Behandlung oder aber durch die
vorherige sukzessive Extraktion entfernt wurden (Fengel 1966b). Daher ist eher
wahrscheinlich, dass der durch die KOH-Behandlung wiederhergestellte
hydrophile Charakter von TMT auf die Schaffung neuer oder die Wieder-
herstellung alter Kapillaren, d.h. vor der Hitzebehandlung vorhanden gewesener
Kapillaren, und damit auf die VergréBerung der inneren Oberflache (Sousa et
al. 1991, Saito et al. 2004) zuriickzufiihren ist, da die Reaktionsgeschwindigkeit
des Holzes mit Gasen oder Flissigkeiten mit zunehmender Porenoberflache
ebenfalls steigt (Bhatia und Vartak 1996).

3.1.5.2 Hemmwirkung der TMT- Extrakte

Keiner der Extrakte aus sukzessiver Extraktion flhrte zu einer Wachstums-
hemmung von O. placenta, weder einzeln, noch in Kombination miteinander.
Analoge Resultate wurden von Buro (1954) erhalten, so dass hiermit die These
widerlegt wird, dass durch die thermische Modifikation Biozide als
Nebenprodukte im Holz gebildet werden, die flr die Erhéhung der Dauer-
haftigkeit von TMT verantwortlich sind. Nur bei Prifung von KOH-Extrakten,
deren pH-Wert nicht reduziert worden war, lag eine wachstumshemmende
Wirkung vor (Tab. 20).

Tab. 20. Mittelwerte der relativen Hemmwirkung der Extrakte der hitzebehandelten
Fichtenprifkoérper (n = 4) auf das Wachstum von Oligoporus placenta.

Extraktionsmittel Hitzebehandlung Konzentration
c=1 c=2
KOH, 103°C 0,4% 83,9%
Extrakte nicht 200°C/3h 0,2% 33,3%
neutralisiert 220°C/3h 02% 71,8%
KOH, 103°C 0,0% 0,0%
Extrakte neutralisiert 200°C/3h 0,0% 0,0%
mit Oxalsaure 220°C/3h 0,0%  0,0%
reine KOH (2%) - 3,8%
reine Oxalsaure (8%) - 0,0%

Sobald diese Extrakte (pH = 13,8) mit Oxalsaure neutralisiert wurden (pH = 6,3
nach Neutralisation), war die Hemmwirkung ebenfalls aufgehoben. Somit wurde
gezeigt, dass die Hemmung durch OH-lonen verursacht worden war, da eine
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3.1 Eigenschaften thermisch vergiteter HOlzer

mikrobielle Aktivitat auBerhalb von pH-Werten von 2 und 12 meist unterbunden
wird (Schmidt 2006) und oberhalb eines pH-Wertes von 8,5 eingeschrankt ist
(WallhduBer und Schmidt 1967).

Der optimale pH-Bereich vieler holzzerstérender Pilze liegt zwischen 5 und 6,
wobei O. placenta wie andere Basidiomyceten den pH-Wert des Substrats
durch Ausscheidung von Oxalsaure regulieren kann (Schmidt 2006). Folglich
war das Wachstum von O. placenta in Wuchsversuchen mit KOH-Extrakten
durch die Zugabe von Oxalsaure nicht behindert.

3.1.5.3 Resistenz extrahierter Materialien gegen Oligoporus placenta

Der Masseverlust durch O. placenta verringerte sich signifikant mit steigender
Hitzebehandlungsintensitat (Tab. 21), was friheren Ergebnissen entspricht (u.a.
Viitaniemi 1997, Welzbacher et al. 2007). Dagegen wurde Ubereinstimmend mit
Ergebnissen von Buro (1954), Kamdem et al. (2002) und Hakkou et al. (2005)
kein Einfluss der sukzessiven Extraktion auf den durch O. placenta

verursachten Masseverlust beobachtet.
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3 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Tab. 21. Darrdichte und Masseverlust durch Oligoporus placenta der verschieden
thermisch modifizierten und extrahierten Fichtenprifkérper; extrahiert = sukzessive
extrahiert, KOH = mit 2%iger Kalilauge behandelt, ausgewaschen = pH-Wert durch
Auswaschung mit deionisiertem Wasser verringert, Oxalsaure = pH-Wert durch 8%iger
Oxalséaure verringert. Standardabweichung in Klammern.

Material Darrdichte Masseverlust durch
[g/cm3] Oligoporus placenta [%]
Fichte 103°C fiir 16h
nicht- extrahiert 0,49 (0,03) 23,9 (4,20)
extrahiert 0,50 (0,03) 25,8 (6,57)
extrahiert, KOH, ausgewaschen 0,51 (0,03) 25,6 (12,41)
KOH 0,48 (0,02) 2,6 (0,57)
KOH, ausgewaschen 0,51 (0,03) 28,1 (9,88)
KOH, Oxalsaure 0,52 (0,02) 23,8 (11,06)
Fichte hitzebehandelt bei 200°C fiir 3 h
nicht- extrahiert 0,49 (0,03) 22,4 (5,22)
extrahiert 0,50 (0,03) 21,5 (4,89)
extrahiert, KOH, ausgewaschen 0,50 (0,02) 33,2 (8,45)
KOH 0,48 (0,01) 3,0 (0,48)
KOH, ausgewaschen 0,50 (0,03) 28,7 (8,87)
KOH, Oxalsaure 0,50 (0,02) 23,1 (4,20)
Fichte hitzebehandelt bei 220°C fiir 3 h
nicht- extrahiert 0,48 (0,02) 6,3 (2,72)
extrahiert 0,48 (0,03) 6,3 (2,42)
extrahiert, KOH, ausgewaschen 0,50 (0,02) 26,5 (12,02)
KOH 0,47 (0,02) 3,3 (0,33)
KOH, ausgewaschen 0,50 (0,03) 28,7 (8,87)
KOH, Oxalsaure 0,51 (0,03) 20,2 (2,81)
Kiefer-Splint Kontrolle 0,60 (0,04) 29,5 (4,72)

Der starke Einfluss der KOH-Behandlung auf den Masseverlust durch
O. placenta zeigt sich an TMT: Unter der Voraussetzung, dass der pH-Wert der
KOH-behandelten TMT-Hblzer vor dem Einbau in die VersuchsgeféaBe
verringert wurde, wurde die durch die thermische Modifikation hervorgerufene
Resistenzerh6hung komplett aufgehoben. Nur die KOH-behandelten Proben mit
einem mittleren pH-Wert von 13,8 wiesen einen signifikant geringeren
Masseverlust von ca. 3% auf.

Da die Unterschiede hinsichtlich Masseverlust zwischen den verschieden
extrahierten wie auch zwischen den KOH-behandelten Proben mit
unterschiedlicher pH-Absenkung (Oxalsaurezugabe oder Auswaschung mit
deionisiertem Wasser) nicht signifikant waren, wurden zwei Gruppen von

Priafkdrpern gebildet, um den Einfluss der KOH-Behandlung auf den Masse-
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3.1 Eigenschaften thermisch vergiteter HOlzer

verlust durch O. placenta an TMT zu verdeutlichen: Gruppe 1 = Proben ohne
KOH-Behandlung (ohne KOH), Gruppe 2 = Proben mit KOH-Behandlung und
nachfolgender pH-Wert Absenkung (KOH). Die Abbildung 30 zeigt, dass durch
die KOH-Behandlung die Korrelation von steigender Hitzebehandlungsintensitat
und steigender Resistenzerhdhung von TMT komplett aufgehoben wurde.

Masseverlust durch Oligoporus placenta [%]
35 ’L O

o
30 o
20 - \ )

15— ©OKOH:; R2=0,0943 \
10 T—  @ohne KOH; R2=0,9777
5 XV

0 T T T T T T T

0 1 2 3 4 5 6 7 8
dm [%]

Abb. 30. Korrelation des Masseverlustes durch Oligoporus placenta mit der Massen-
abnahme durch Hitzebehandlung (dm) von thermisch modifizierten Fichtenprifkérpern
nach Behandlung mit 2%iger KOH-Lé6sung und anschlieBender pH-Wert Absenkung
(KOH) sowie ohne eine Behandlung mit KOH-Lésung (ohne KOH). Jeder Datenpunkt
reprasentiert den Mittelwert von sechs Priifkérpern.

Diese Resultate weisen darauf hin, dass im Gegensatz zu Befunden von Buro
(1954), Kamdem et al. (2002) und Hakkou et al. (2005), die Verringerung der
Feuchteaufnahme in einem gréBeren als bisher angenommenen MaBe zu der
Resistenzerhohung von TMT beitragt.

Die verringerte Quellung von TMT, als Resultat der verringerten Feuchte-
aufnahme, stellt somit die wesentliche Ursache zur biologischen Resistenz des
Materials dar und weist zugleich auf die ,Schwachstelle® von TMT hin: Jeder
Chemikalienkontakt, der eine Ruckflihrung der Quellungsverglitung von TMT
bewirkt, bzw. jede Exposition mit dauerhafter Feuchtebelastung, stellt eine
potentielle Gefahr fiir TMT durch Uberwindung des Schutzprinzipes dar.
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3 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

3.1.6 Eigenschaftsprofil von TMT und Optimierungspotential

Aus den Untersuchungen der physikalischen, biologischen und mechanischen
Merkmale ergab sich ein allgemeines stoffliches Eigenschaftsprofil von TMT.
Zusammenfassend sind folgende Eigenschaftsveranderungen durch die

thermische Modifikation hervorzuheben:

+ Die Dauerhaftigkeit von TMT gegenlber holzzerstérenden Mikroorga-
nismen im Labor und im Freiland ohne Erdkontakt (Gebrauchsklasse 3)
wurde signifikant erhéht (cf. 3.1.2, 3.1.4 und 3.1.5).

+ Die Sorptionsisotherme und die daraus resultierende Holzausgleichs-
feuchte von TMT wurde mit steigender Behandlungsintensitat um bis zu
50% reduziert (cf. 3.1.2 und 3.1.5).

+ Eine Dimensionsstabilisierung des TMT von bis zu 50% wurde durch
eine Absenkung der Sorptionsisotherme bis auf die Halfte erreicht (cf.
3.1.2und 3.1.5).

* Die Dauerhaftigkeit gegenlber holzzerstérenden Mikroorganismen im
Freiland im Erdkontakt (Gebrauchsklasse 4) und gegen holzzerstérende
Termiten in Laborversuchen wurde wenig verbessert (c¢f. 3.1.3 und
3.1.4).

* Der Biege-Elastizitatsmodul von TMT wurde wenig beeinflusst (cf. 3.1.2).

— Der Abriebwiderstand und die Oberflachenharte wurde reduziert (cf.
3.1.1).

— Die statische Festigkeit von fehlerfreien Kleinproben wurde um bis zu
25% reduziert (bei industriell gefertigten GroBproben bis zu 50%, cf.
3.1.2).

— Die dynamische Belastbarkeit war um bis zu 60% verringert (cf. 3.1.2).

Die im Vergleich zu Kontrollen verminderten Festigkeitseigenschaften von TMT
sind als einschrédnkendes Qualitdtsmerkmal flr eine vielseitige Anwendung von
TMT zu sehen (Nuopponen et al. 2003, Welzbacher et al. 2005, Poncsak et al.
2006). Folglich wurde TMT bislang bevorzugt in statisch unbelasteter
Anwendung eingesetzt, z.B. fur Fassaden oder im Garten- und Landschaftsbau
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(Wienhaus 1999, Jermannaud et al. 2002, Metsa-Kortelainen 2006). Deshalb ist
eine Erhéhung der mechanischen Festigkeit von TMT winschenswert, um
weitere Einsatzfelder fir diesen Werkstoff mit erhdhter Dauerhaftigkeit zu
erschlieBen, z.B. fur tragende Anwendungen im Holzbau, was bislang nicht
realisierbar war (u.a. Bengtsson et al. 2002, Repellin und Guyonnet 2003,
Welzbacher und Rapp 2003, Rapp et al. 2004, Brischke und Rapp 2004, Rapp
et al. 2006, Phuong et al. 2007a).

3.2 Ol-Hitze-Vergiitung von thermo-mechanisch verdichtetem

Nadelholz — Optimierung von Festigkeitseigenschaften
Die Herstellung eines hochfesten und zugleich durch die thermische
Modifikation dauerhaften Werkstoffes kann nicht allein durch Absenkung der
Hitzebehandlungstemperatur erfolgen, die in einem direkt proportionalen
Zusammenhang mit den FestigkeitseinbuBen steht (Leithoff und Peek 1998,
Sailer et al. 2000a, Nuopponen et al. 2003, Sivonen et al. 2003), da durch die
Temperaturverringerung gleichzeitig die Zieleigenschaften Dauerhaftigkeit und
Dimensionsstabilitat verringert werden (Viitaniemi 1997, GyuHyeok et al. 1998,
Goroyias und Hale 2005, Welzbacher et al. 2007). Die Abhé&ngigkeit der
Quellungsvergiltung, der Resistenz gegen Pilzabbau und der Festigkeit von der
Temperatur der thermischen Modifikation ist als Beispiel in Abb. 31 gezeigt (cf.
Publikation |, 7.1).
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3 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Masseverlust durch O. placenta Biegefestigkeit in

bzw. Quellung in % N/mm?2
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Abb. 31. Masseverlust durch Oligoporus placenta, gemittelte Quellung wie auch
Biegefestigkeit in Abhéangigkeit der Prozesstemperatur einer Ol-Hitze-Behandlung fiir
vier Stunden; aus Welzbacher et al. (2004).

Hinsichtlich einer ausreichenden Dauerhaftigkeitserhéhung von TMT flr den
Einsatz in GK 3 ist folglich eine VerglUtungstemperatur Gber 200°C (Mazela et
al. 2004, Paul et al. 2007, Welzbacher et al. 2007) bzw. tber 220°C (Syrjanen
und Kangas 2000, Jamsa und Viitaniemi 2001) notwendig. Somit schloss sich
eine Absenkung der VergUtungstemperatur als Weg zur Erhéhung der
resultierenden Endproduktfestigkeit aus.

Deshalb wurde die Mdoglichkeit einer Kompensation der hitzeinduzierten
Festigkeitsreduktion durch den Einsatz von Material mit technisch erhdhter
Festigkeit in Form thermo-mechanisch verdichtetem Vollholzes untersucht.
Hierzu wurde Fichtenholz nach einem seit dem Anfang des 20. Jahrhunderts
etablierten thermo-mechanischen Prozess verdichtet (Kollmann 1936, Seborg
et al. 1945, Kich 1951), wodurch eine Erhéhung ausgewahlter mechanischer
und physikalischer Eigenschaften (z.B. Biegefestigkeit, E-Modul, Oberflachen-
harte und Querzugfestigkeit) bewirkt wurde (Kubojima et al. 2003, Haller und
Wehsener 2004, Yoshihara und Tsunematsu 2007). Derart thermo-mechanisch
verdichtetes Fichtenholz wurde in einem Folgeschritt einer Ol-Hitze-Behandlung

zugefuhrt.
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3.2.1 Verdichtetes und thermisch modifiziertes Nadelholz aus
Laborherstellung

3.2.1.1 Nicht-optimierte Kombination von Verdichtung und OHT

Mechanische Eigenschaften

Die thermo-mechanische Verdichtung von Fichte fUhrte zu einer signifikanten
Erhdhung der Biegefestigkeit und -steifigkeit, sowie der Bruchschlagarbeit (Tab.
22). Urséachlich hierfar ist die Proportionalitat von ansteigender Festigkeit und
steigender Rohdichte (Kich 1951, Morsing 1997, Huguenin und Navi 1995,
Navi und Girardet 2000, Heger et al. 2004, Blomberg et al. 2005, Boonstra und
Blomberg 2007).

Tab. 22. Mittelwerte der Darrdichte, der Biegefestigkeit und Biege-Elastizitaitsmodul,
sowie der Schlagbiegefestigkeit. Als Vergleichswert zur Berechnung der prozentualen
Veranderung dient unbehandelte Fichte (= 100%); OHT = Ol-Hitze-Behandlung.

Material Darrdichte Biegefestigkeit Biege-E-Modul Bruchschlagarbeit
[g/cm?] [NNmm?2]  [%] [N/mm?] [%] [kd/m?] [%]
Fichte 0,50 108,0 100 13966 100 31,8 100
Fichte OHT 0,43 84,7 78 12304 88 16,5 52
Fichte verdichtet 1,09 209,3 194 23577 167 38,2 120
Fichte verdichtet OHT 0,86 105,0 97 19815 142 17,7 56

Infolge der OHT bei 220°C fir 4 h der verdichteten Fichtenbretter wurde die
Biegefestigkeit im Mittel um 50% verringert, erreichte jedoch verglichen mit
unverdichteter Fichte noch nahezu gleiche Festigkeitswerte. Gleichzeitig wurde
auch der Biege-Elastizititsmodul von verdichteter Fichte durch die OHT
verringert, doch war der Biege-Elastizitaitsmodul nach der OHT immer noch um
ca. 40% hoher als der von Fichtenkontrollen.

Die Wirkung der OHT bei dynamischer Beanspruchung war bedeutend
kritischer einzuschatzen: Die Bruchschlagarbeit von verdichtetem Fichtenholz
wurde durch die OHT gegeniiber unbehandelter Fichte um 44% verringert.
Somit wurde durch die nicht-optimierte Kombination von Verdichtung und
thermischer Modifikation ein Material erhalten, dessen statische Festigkeiten
und der Biege-Elastizitatsmodul im Vergleich zu unbehandelter Fichte

unverandert bzw. deutlich erhdht waren.
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3 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Resistenz gegen Basidiomyceten in Anlehnung an DIN 113 (1996)

Fir eine Betrachtung des Einflusses der thermo-mechanischen Verdichtung
sowie der OHT (220°C fur 4 h) auf die Resistenz von Fichtenholz gegen
pilzlichen Holzabbau wurden die Ergebnisse aus Prifungen mit Oligoporus
placenta herangezogen (cf. Publikation V, 7.5, Bild 7.5-3), da dieser Pilz den
héchsten Masseverlust der drei hier eingesetzten Prifpilze verursachte (cf.
Publikation V, 7.5).

Die thermo-mechanische Verdichtung wie auch die OHT von Fichtenholz fiihrte
verglichen mit Kontrollen zu einer Verringerung des Masseverlustes durch O.
placenta (Kontrolle: 31%, Fichte verdichtet: 7%). Dieser Effekt des durch
mechanische Verdichtung verringerten prozentualen Masseverlustes wurde
bereits von Welzbacher et al. (2004), Skyba und Schwarze (2005) sowie
Schwarze und Spycher (2005) beobachtet: Dort wurden Fichtenholzproben
untersucht, die zuvor in zwei Stufen nach dem Labor-Verfahren von Navi und
Girardet (2000) komprimiert worden waren und zur Dimensionsstabilisierung
heiBdampfbehandelt wurden. Eine derartige Nachbehandlung des verdichteten
Fichtenholzes mit gesattigtem Wasserdampf (180°C fir 30 min) flhrte jedoch
im Vergleich mit den Ergebnissen der durch eine OHT “nachbehandelten®
komprimierten Fichtenprifkérper (1% Masseverlust nach OHT-Nachbe-
handlung) zu einer deutlich geringeren Resistenzerhdhung (13 bis 17%
Masseverlust nach Dampfbehandlung). Hieraus wurde die Notwendigkeit einer
OHT des verdichteten Materials zur Resistenzerh6hung ersichtlich.

Resistenz gegen Moderfaule in Anlehnung an EN 807 (1997)

Mit BFH-Kompost als Bodensubstrat wurde in Prifungen in Anlehnung an
EN 807 (1997) ein signifikant hbherer Masseverlust als mit BFH-Testfeldboden
erhalten (cf. Publikation V, 7.5), weshalb die Ergebnisse aus Prifungen mit
Kompostboden zur Beurteilung des Abbauverhaltens herangezogen wurden.
Der Masseverlust an OHT-Priftkérpern (Fichte OHT: 5%; Fichte verdichtet OHT:
3%) war im Vergleich zu nicht thermisch modifizierten Prufkérpern (Fichte: 31%;
Fichte verdichtet: 18%) signifikant verringert (cf. Publikation V, 7.5, Bild 7.5-4).
Durch die OHT wurde die Resistenz deutlich starker verbessert als durch die
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Verdichtung ohne Hitzebehandlung, die Kombination von Verdichtung und OHT

fihrte zur starksten Resistenzerhéhung.

Klassifizierung der natirlichen Dauerhaftigkeit

Die Tabelle 23 zeigt die Einstufung der verschieden modifizierten Fichten-
holzproben bezlglich ihrer Dauerhaftigkeit nach DIN EN 350-1 (1994),
basierend auf den Prifungen nach EN 807 (1997) und EN 113 (1996).

Tab. 23. Darrdichte von unbehandelter, verdichteter und OHT behandelter Fichte sowie
Dauerhaftigkeit klassifiziert nach DIN EN 350-1 (1994), basierend auf absoluten
(gewichtsbezogen) und prozentualen Werten des Masseverlusts nach EN 113 (1996) und
EN 807 (1997).

Material Darrdichte Klassifikation der Klassifikation der
Dauerhaftigkeit nach EN 113 Dauerhaftigkeit nach EN 807
[a/cm3] absolut prozentual absolut prozentual
Fichte 0,48 5 5 4 5
Fichte OHT 0,43 2 3 1 1
Fichte verdichtet 1,08 3 3 4 3
Fichte verdichtet OHT 0,86 1 1 1 1

Fichte war gegenlber O. placenta und gegen Moderfaule “nicht dauerhaft*
(DKL 5), durch thermo-mechanische Verdichtung wurde die DKL 3 (“maBig
dauerhaft) erreicht. Die OHT fuhrte zu einer signifikanten Erhéhung der
Dauerhaftigkeit: Klasse 2 bis 3 (“dauerhaft bis “maBig dauerhaft) wurde nach
Prifungen in Anlehnung an EN 113 (1996) erreicht, DKL 1 (“sehr dauerhaft)
nach Prifung gegenidber Moderfaule in Anlehnung an EN 807 (1997). Durch
Kombination beider Prozesse - Verdichtung und OHT - wurde die DKL 1 (“sehr

dauerhaft®) erzielt, unabhangig von der Art der Prifung.

Dimensionsstabilisierung durch thermische Modifikation

In Prifungen zur Dimensionsstabilisierung Uber acht Beanspruchungszyklen
von Wasserlagerung und Trocknung zeigten die verdichteten Fichtenproben
eine maximale Quellung in radialer Richtung von 88%, wobei eine Ruckerin-

nerung von ca. 60% festgestellt wurde (Abb. 32).
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Breite radial [mm]
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Abb. 32. Radiales Quellen und Schwinden nach 8 Zyklen Trocknung bei 103°C/24 h (A)
gefolgt von einer Wasser-Drucktrdankung bei 800 kPa/20 min und anschlieBender Wasser-
lagerung fiir 24 h bei 60°C (B).

Die nachgeschaltete OHT an verdichteten Prifkérpern bewirkte eine
signifikante Verringerung der Quellung auf hdéchstens 19% sowie eine
dauerhafte Reduktion der Ruckerinnerung unter einen Wert von 3,5%.
Vergleichbare Werte wurden von Heger et al. (2004) aus Untersuchungen zur
Dimensionsstabilisierung hydro-thermisch verdichteten Holzes durch eine
Dampfnachbehandlung bei 180°C fir 30 min genannt.

Die Resultate dieser ersten Versuche im LabormafBstab zeigten, dass das
Produkt aus einfacher, nicht-optimierter Kombination zweier Verfahren, der
thermo-mechanischen Verdichtung und der OHT, eine erhdhte Dauerhaftigkeit
(DKL 1, “sehr dauerhaft’), eine verbesserte Dimensionsstabilitdt und im
Vergleich zu Fichtenkontrollen unveranderte statische Festigkeiten aufwies.
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3.2.1.2 Harmonisierung der Prozessparameter

Fir die industrielle Produktion eines Werkstoffes aus der Kombination von
thermo-mechanischer Verdichtung und OHT war die Anpassung der jeweiligen
Prozessparameter an die geforderten Produkteigenschaften (hohe Festigkeit
bei gleichzeitig hoher Dauerhaftigkeit) des herzustellenden Materials fur
tragende und bewitterte Anwendungen notwendig (cf. Publikation VI, 7.6).

Als WeisergroBe fur die Abstimmung der Prozessparameter wurde die
Dimensionsstabilisierung des verdichteten Materials durch die OHT identifiziert,
da der durch die Verdichtung erreichte Verdichtungsgrad nicht dauerhatft fixiert
ist, und es bei Wasser- oder Feuchteeinwirkung zu einer Ruckverformung
kommt (u.a. Saito 1973a, Hsu et al. 1988, Inoue et al. 1993, lida und Imamura
1993, Blomberg et al. 2006, Blomberg und Persson 2007). Eine solche
Ruckverformung des verdichteten Materials bewirkt zum Einen ein
inhomogenes Dichteprofil und damit eine starke Streuung der Festigkeitswerte,
und zum Anderen schlieBt die mit der Ruickverformung verbundene
Dimensionsveranderung eine Anwendung in Bereichen aus, die MaBhaltigkeit
voraussetzen (z.B. Fenster und Taren).

Deshalb wurde Fichtenholz bei Temperaturen von 140, 160, 180, und 200°C far
30, 60, 120 und 240 min im Labor verdichtet und nachfolgend bei 180, 200 und
220°C fir 120 und 240 min durch eine OHT im LabormaBstab vergttet, um
geeignete Parameterkombinationen hinsichtlich Quelleigenschaften und Dauer-
haftigkeit fir einen Einsatz des Materials in bewitterter, tragender AuBenan-

wendung zu ermitteln.

Verdichtungsgrad und Wiederaufgehen (,,Spring-Back")

Der durch thermo-mechanische Kompression bei verschiedenen Temperaturen
und Dauern erreichte mittlere Verdichtungsgrad (C =39,3 bis 47,8%, cf.
Publikation VI, 7.6, Table 7.6-1) zeigte eine starke Temperaturabhéngigkeit: Mit
steigender Verdichtungstemperatur stieg auch der Verdichtungsgrad. Dieser
Effekt von verbesserter Komprimierbarkeit bei erh6hter Temperatur wurde auch
schon von Tabarsa und Chui (1997) beschrieben und ist die Folge der ver-
starkten Erweichung der Holzmatrix bei Temperaturen Gber 180°C (Fengel und
Wegener 1989). Die elastische Ruckverformung des verdichteten Materials
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nach Pressendffnung bei Verdichtungstemperaturen unter 180°C belegte
ebenfalls die Notwendigkeit des Einsatzes erhdhter Verdichtungstemperaturen
(cf. Publikation VI, 7.6, Table 7.6-1).

Diese Einschatzung wurde durch die Untersuchung des “Press-Spring-Back”
bestatigt, der durch Erhéhung der Verdichtungstemperatur signifikant reduziert
wurde (Abb. 33), welches im Einklang mit Ergebnissen von Saito (1973b) und
Tabarsa und Chui (1997) steht, und aus der Bildung adhésiver Eigenbindungen
des Holzes bei erhbhter Temperatur resultiert (Seborg et al. 1945).

W vessel spring-back
[%] :

O press spring-back
24 Tp =140°C Tp=160°C Tp =180°C Tp =200°C

20 - H
26

e 25
12 A
8 - 16,5 16,5 0,5
13,7
10,6 10,4 1,1
47 7,0 6,0 6,5
3,9 4,3 m 3,5
0
30 60 120 30 60 120 30 60 120 30 60 120

Verdichtungsdauer [min]

Abb. 33. Rickverformung [%] von verdichteten Fichtenproben nach Entnahme aus der
Presse (press spring-back) und nach Entnahme aus dem Ol-Hitze-Reaktionsbehilter
(vessel spring-back), wobei die Verdichtung unter ansteigenden Temperaturen (Tp) und
verschiedenen Dauern erfolgte und die nachgeschaltete Ol-Hitze-Behandlung bei 220°C
fir 2 h ausgefiihrt wurde.

Der Einfluss der Verdichtungsdauer auf den Spring-Back war weniger deutlich
ausgepragt und wurde daher in der Folge nicht als fur die Harmonisierung der
Prozesse relevanter Parameter betrachtet. Hinsichtlich des Gesamt-Spring-
Backs (“Press-“ und “Vessel-Spring-Back”) ergab sich die Notwendigkeit einer
Verdichtungstemperatur Gber 160°C, um die irreversible Rickverformung
minimal zu halten und somit ein entsprechend homogenes Dichte- und Festig-
keitsprofil des Werkstoffes zu erhalten.
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Maximale Quellung und Rickerinnerung

Eine signifikante Verringerung der Quellung nach Wasserlagerung der
verdichteten Prifkdérper wurde nur durch eine OHT in einem zweiten Prozess-
schritt erreicht (Tab. 24). Steigende OHT-Temperaturen flhrten ebenso wie die
Verlangerung der Vergttungsdauer zu einer Reduktion der Quellung.

Tab. 24. Mittlere maximale Quellung [%] von Fichtenpriifkérpern (n = 12), abhéngig von
der Temperatur und Dauer der Verdichtung im LabormaBstab sowie der Behandlungs-
temperatur und —dauer der Labor-Ol-Hitze-Vergitung (OHT). Standardabweichungen in
Klammern.

Maximale radiale Quellung [%] abhéngig von der Verdichtung und OHT

Verdichtung OHT
Temp. Dauer 20°C 180°C 200°C 220°C
[°C] [h] 0h 2h 4h 2h 4h 2h 4h
20 - 4(0) 3(00 3(1) 30 3(1) 2(1) 1(0)
0,5 66 (10) 52(5) 45(6) 37(3) 29(4) 21(@3) 21(3)
140 1 84(6) 58(5) 53(6) 40(3) 33(2) 24@3) 21(3)
2 55(4) 47(5) 38(3) 35(7) 32(3) 22(3) 23(2)
4 56 (6) - - -
0,5 65(5) 52(9) 50(1) 41(5) 32(2) 26(@3) 20(2)
160 1 66(4) 56(4) 49((2) 41(7) 31(2) 25@3) 22(1)
2 64 (1) 56(6) 53(4) 38(3) 36(6) 24(@3) 21(5
4 66 (7) -
0,5 73(4) 60(6) 52(4) 35(4) 31(5) 19(3) 22(3)
180 1 64(2) 59(3) 51(9) 39(6) 35(4) 23(4) 22(2)
2 60(8) 57(3) 49(4) 36(4) 32(2) 22(2) 24(4)
4 61 (5)
0,5 60(5) 50(3) 45(2) 32(1) 34(6) 20(4) 21(4)
200 1 53(3) 50(3) 51(3) 39(2) 3913 29(1) 17(2)
2 51(6) 48(6) 43(7) 36(6) 35(5) 26(2) 21(5)
4 34 (8)

Vergleichbare Quellungsreduktionen wurden von Inoue et al. 1993 und Dwianto
et al. 1996 durch eine Nachbehandlung komprimierten Holzes bei
Temperaturen Uber 180°C erreicht. Nach Navi und Girardet (2000) und
Higashihara et al. (2004) wird diese Dimensionsstabilisierung vorwiegend durch
die verstarkte Ausbildung von Quervernetzungen der Holzmatrix hervorgerufen
sowie durch Relaxation von Kompressionsspannungen durch partielle
Hydrolyse von Hemicellulosen und dem Abbau von Lignin bei hohen
Temperaturen (Kawai et al. 1992, Norimoto et al. 1993, Higashihara et al.
2004). Eine Dimensionsstabilisierung durch Verlangerung der Verdich-

111



3 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

tungsdauer, wie von Hong (1984) beschrieben, wurde nur bei Verdichtungs-
temperaturen tGber 160°C gefunden.

Das Wiederaufquellen des Pressgutes nach Feuchtebeanspruchung, der
“Compression-set recovery”, wurde nur durch Anwendung einer OHT bei
mindestens 200°C auf unter 5% reduziert (Tab. 25), was vergleichbar mit
Ergebnissen von Tang et al. (2004) ist, die eine dauerhafte Reduktion des
Wiederaufquellens von komprimierter Chinesischer SpieBtanne [Cunninghamia
lanceolata (Lamb.) Hook.] unter 5% durch eine Lufthitzebehandlung bei

mindestens 200°C fiir mehr als 5 h erzielten.

Tab. 25. Mittlere Riickerinnerung [%] von Fichtenpriifkérpern (n = 12), abhéngig von der
Temperatur und Dauer der Verdichtung im LabormaBstab sowie der Labor-Ol-Hitze-
Behandlungstemperatur und —dauer (OHT). Standardabweichungen in Klammern.

Mittlere Rickerinnerung [%] von Fichtenpriifkérpern abhéngig von der
Verdichtung und OHT im LabormaBstab

Verdichtung OHT

Temp. Dauer 20C  180°C 200°C 220°C

[°C] [h] Oh 2h 4h 2h 4h 2h 4h

20 - 10 o0() -1(1) -1(0) 0 0(1) 0(1)

0,5 47 (5) 30(3) 24(4) 15(3) 8(3) 4(1) 3(1)

140 1 67(4) 39(5) 32(4) 192 12(2) 5(1) 3(1)
2 37(4) 22(3) 14(3) 10(2) 8(2) 3(1) 2(1)
4 46 (9) - - -
0,5 43(4) 27(5) 24(4) 15(3) 9(2) 5(1) 3(0)

160 1 46(9) 33(5) 26(3) 12(2) 10(2) 5(1) 3(1)
2 46(5) 35(3) 313 17(2) 12(2) 5(2) 4 (1)
4 46 (6)
0,5 53(3) 41(4) 30(4) 17(4) 12(3) 4(2) 4 (1)

180 1 44(4) 35(3) 28(4) 13(4) 10(2) 3(1) 2(1)
2 37(6) 32(2) 25(3) 13(2) 10(1) 4(1) 4 (1)
4 39 (5) - -
0,5 34(5) 21(3) 9(34) 10(2) 7)) 1(1) 2(1)

200 1 27(4) 213 22(@3) 123 10(2) 4(1) 2(1)
2 26(4) 23(5) 18(4) 12(4) 10(1) 4(1) 3(2)
4 15 (6)

Eine bloBe Verlangerung der Presszeit bei maximaler Verdichtungstemperatur
(200°C) verringerte das Wiederaufquellen auf einen minimalen Wert von 15%,
was fiir praktische Anwendungen inakzeptabel ist. Somit erwies sich in Uberein-
stimmung mit Resultaten von Boonstra und Blomberg (2007) die Kopplung von
Verdichtung und thermischer Modifikation in einem Prozessschritt durch
Verlangerung der Verdichtungsdauer bei erhdhter Temperatur als ungeeignet

fir eine ausreichende Dimensionsstabilisierung. Diese Ergebnisse (cf. 3.2.1.1)
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verdeutlichten erneut die Notwendigkeit einer Dimensionsstabilisierung der
verdichteten Fichtenprifkérper durch eine nachgeschaltete Hochtemperatur-
Nachbehandlung.

Prozessparameter fir die industrielle Produktion

Basierend auf den im Labor ermittelten Werten des “Spring-Back®, der
Quelleigenschaften und der Rickerinnerung des verdichteten Materials wurde
eine Verdichtungstemperatur von mindestens 180°C als notwendig zur
Sicherstellung der geforderten Dimensionsstabilisierung fir die industrielle
Produktion abgeleitet. Fur die Verdichtung wurden eine Temperatur von 200°C
und eine Dauer von 30 min gewahlt. Da sich der Einfluss der OHT auf die
resultierende Dimensionsstabilitdt des kombiniert hergestellten Materials als
Ubergeordnet erwies (Tab. 24 wund Tab. 25), wurden fir weitere
Prozessoptimierungen zwei OHT-Temperaturen bei 200 und 220°C fir jeweils
4 h fur die industrielle Produktion gewahlt, die sich in Laborversuchen als
geeignet hinsichtlich Dimensionsstabilisierung (Tab. 25 und Abb. 32) und
Dauerhaftigkeitserhdhung (Tab. 23 und Abb. 31) erwiesen hatten.

3.2.2 Verdichtetes und thermisch modifiziertes Material aus
industrieller Fertigung

3.2.2.1 Adaption der Verdichtungsparameter an prozesstechnische
Anforderungen

Die industriell ausgeflhrte thermo-mechanische Verdichtung von Fichten-

brettern (2000x215x46 mm; ax. x tang. x rad.) bei 200°C fur 30 min zeigte

prozesstechnische Schwierigkeiten, da es auf Grund hoher Verdichtungstem-

peraturen zu Dampfexplosionen der in der beheizten Presse belasteten

Fichtenbretter kam (Abb. 34).
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-

Abb. 34. Industrielle Verdichtung von Fichtenbrettern in einer beheizbaren
Mehretagenpresse in Sokolov/Tschechische Republik. Linkes Bild: Dampfaussto aus
der Presse nach Explosion der Fichtenbretter; Rechtes Bild: Detailansicht der
ausgefaserten Struktur von Fichtenbrettern nach Explosion.

Diese Dampfexplosionen wurden durch den bei 200°C im Inneren der
Fichtenbretter (Holzfeuchte ca. 8%) entstehenden Wasserdampfdruck von
1,55 MPa (Scheffler et al. 1981) ausgel6st. Verstarkend wirkte auch die
Reduktion des dem Wasserdampf zur Verflugung stehenden Porenraums der
Zellwand und des Lumens durch die Kompression des Holzes.

Das Auftreten von Dampfexplosionen wurde bereits von Navi und Girardet
(2000) genannt, die eine maximale Holzfeuchte von 13% fur die
Vollholzverdichtung bei 140°C empfahlen, um das Explosionsrisiko zu
minimieren. Auch Zhang und Cai (2006) beobachteten starke strukturelle
Zellwandschadigungen an Korksilbertanne [Abies lasiocarpa (Hook.) Nutt.] nach
Dampfexplosion bei Temperaturen >160°C und einem durch die Temperatur
resultierendem Dampfdruck von 0,62 MPa und dartber. Deshalb wurde flr die
weiteren industriellen Verdichtungen im Rahmen dieser Arbeit eine maximale
Verdichtungstemperatur von 160°C gewahlt, um gesundheitliche Schaden vom
Bedienpersonal abzuwenden und um strukturelle Schadigungen der Werkstoffe
zu verhindern.

Die industrielle Verdichtung der Fichtenbretter (C = 50%) bei einer Temperatur

von 160°C fur 30 min erwies sich schlieBlich als unproblematisch.
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3.2.2.2 Dauerhaftigkeit und Dimensionsstabilisierung

Dauerhaftigkeit
Die industrielle OHT bei 200 und 220°C fur 4 h flhrte zur signifikanten

Reduzierung des Masseverlustes durch O. placenta und T. versicolor (Tab. 26).

Tab. 26. Mittlere Darrdichte, Masseverlust und zugehédrige Klasse der natiirlichen
Dauerhaftigkeit (DKL) von industriell verdichteten und kommerziell Ol-Hitze-behandelten
(OHT1: 200°C/4 h; OHT2: 220°C/4 h) Fichtepriufkérpern (n = 12). Standardabweichungen
in Klammern.

Material Darrdichte Trametes versicolor Oligoporus placenta
[a/cm3] Masseverlust [g] x-Wert DKL Masseverlust[g] x-Wert DKL

Unverdichtet 0,43 (0,06) 0,87 (0,20) 069 4 1,86 (0,42) 0,79 4
Unverdichtet, OHT1 0,43 (0,04) 0,13 (0,10) 0,10 1 1,01 (0,25) 043 3
Unverdichtet, OHT2 0,36 (0,04) 0,05 (0,01) 0,04 1 0,25 (0,17) 0,11 1
Verdichtet 0,88 (0,13) 1,80 (0,42) 1,41 5 2,57 (0,84) 1,09 5
Verdichtet, OHT 1 0,74 (0,05) 0,17 (0,08) 0,14 1 1,11 (0,39) 047 3
Verdichtet, OHT2 0,66 (0,07) 0,10(0,02) 0,08 1 0,50 (0,19) 0,21 2
Kiefer-Splint Kontrolle 0,43 (0,06) 1,27 (0,21) 1,00 5 2,35 (0,30) 1,00 5

Im Gegensatz hierzu fihrte die industrielle Verdichtung der Fichtenbretter nicht
zu einer Minderung des mittleren Masseverlustes durch Pilzangriff, es kam
vielmehr durch die Verdichtung ohne anschlieBende OHT zu einer Erhéhung
des Masseverlustes bis zu einem Faktor von 2,1.

Diese Ergebnisse erscheinen zunéachst widersprichlich zu Ergebnissen von
Schwarze und Spycher (2005), die einen durch die thermo-mechanische
Verdichtung von Fichte reduzierten Masseverlust fanden. Der scheinbare
Widerspruch 16st sich auf, wenn die von Schwarze und Spycher (2005)
ermittelten prozentualen Masseverluste auf eine absolute Gramm-Basis
umgerechnet werden, was dann wie bei Welzbacher et al. (2004, 2005) dazu
fihrt, dass ebenfalls steigende Masseverluste nach der Verdichtung erhalten
walrden. Dieses Beispiel verdeutlicht, dass bei vergleichender Resistenzprifung
von Materialien mit deutlichen Dichteunterschieden (0,88 g/cm® gegen
0,36 g/cm3, Tab. 26) der absolute Masseverlust zur Berechnung von
Dauerhaftigkeitsklassen herangezogen werden sollte. Die von Nilsson und
Daniel (1992) vorgeschlagene Betrachtung des absoluten Masseverlustes
bezogen auf das Prufkdrpervolumen (g/cm?) als MaB fur die Anfalligkeit gegen
Pilzbefall ist bei komprimiertem Holz hingegen nicht anwendbar, da es durch
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den Feuchteeintrag wahrend der Pilzprifung zum Wiederaufquellen der kompri-
mierten Proben ohne OHT kam. Basierend auf dem absoluten Masseverlust
wurde in Untersuchungen gegentber T. versicolor die Dauerhaftigkeitsklasse
(DKL) 1 “sehr dauerhaft* von allen Materialien mit OHT erreicht, unabhangig
von vorheriger Verdichtung und Intensitdt der OHT. Bei Prifung der ver-
dichteten Fichte mit O. placenta war hingegen eine OHT bei 220°C flr 4 h
notwendig, um eine Klassifizierung als “dauerhaft” (DKL 2) zu erhalten.

Dennoch fiel die Dauerhaftigkeitsern6hung der verdichteten Materialien nach
industrieller OHT geringer aus, als auf Basis der Ergebnisse mit einer Labor-
OHT erwartet (Welzbacher et al. 2006), denn nach Labor-OHT bei 220°C flr
4 h erreichte das verdichtete Fichtenholz die DKL 1 “sehr dauerhaft® in

Prifungen gegen O. placenta wie auch gegen Moderfaule (cf. Tab. 23).

Dimensionsstabilisierung in Laboruntersuchungen

Die maximale Quellung und das Rulckerinnerungsvermdgen industriell
verdichteter Prifkérper wurde durch die OHT (im industriellen MaBstab)
signifikant verringert (Abb. 35).

[%] = Minimum/Maximum  x Mittelwert
[ +s[] *95% Konfidenzintervall
140 ; - .
. maximale Quellung Rackerinnerung
120 +
100
- 1] 90
80 +
60 +
40 +
1 dxh 29
20 T 15
0 il 25 _—am4 I —u—-1—-x-—-1—x——-1J4—=s=-1
-20 |
OHT1 OHT2 - OHT1 OHT2 - OHT1 OHT2 - OHT1 OHT2
unverdichtet TM-verdichtet unverdichtet TM-verdichtet

Abb. 35. Maximale Quellung und Riickerinnerung von unverdichteter und industriell
thermo-mechanisch verdichteter Fichte (Verdichtung bei 160°C/ 30 min), im industriellen
MaBstab Ol-Hitze-vergiitet bei 200°C (OHT1) und 220°C (OHT2) fiir 4 h; “-“ kennzeichnet
Fichtenprifkérper ohne OHT.
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Durch die OHT bei 220°C fir 4 h wurde die maximale Quellung auf 15%
reduziert und der “Compression-set recovery” komplett eliminiert, was in
Ubereinstimmung mit Tang et al. (2004) steht, die nach Hitze-Nachbehandlung
fir 4 h bei 220°C in Gasatmosphare ebenfalls eine komplette Aufhebung des
Ruckerinnerungsvermdgens beobachteten. Boonstra und Blomberg (2007)
berichteten hingegen, dass eine ausreichende Dimensionsstabilisierung durch
Anwendung einer Hitzebehandlung mittels Plato-Prozess bei maximal 180°C fir
6 h nicht erreicht werden kann und fihrten dies auf die das Wiederaufgehen der
verdichteten Prifkérper beginstigenden Prozessbedingungen des Plato-
Verfahrens in wassriger Umgebung zurick.

Im Gegensatz zu einer “trockenen® bzw. “nassen“ Nachbehandlung kann bei
der HeiBdampfbehandlung eine vollstandige Unterbindung des Rdickerin-
nerungsvermogen bereits bei niedrigeren Temperaturen oder aber kirzeren
Prozessdauern bei hohen Temperaturen erfolgen, z.B. bei 200°C fur 60 s
(Inoue et al. 1993) bzw. bei 180°C fur 20 h (Dwianto et al. 1996). Die Wirkweise
dieser Dampfbehandlungen beruht auf einer katalysierten Hydrolyse der
parakristallinen Regionen der Celluloseketten (lto et al. 1998) sowie dem
hydrolytischen  Spannungsabbau an Hemicellulosen und der damit
verbundenen permanenten Fixierung des Verdichtungsgrades (Heger et al.
2004). Der Nachteil einer solchen Dampfbehandlung besteht jedoch darin, dass
die Dauerhaftigkeit nicht nachhaltig erhéht wird, was aber die Voraussetzung fur
die bewitterte AuBenanwendung ist (Welzbacher et al. 2004).

Auf Grundlage der Ergebnisse zur Dimensionsstabilisierung (cf. Abb. 35) und
der Dauerhaftigkeitsernbhung von Fichtenholz durch die Kombination von
Verdichtung und OHT (cf. Tab. 26) wurde die Parameterkombination aus
Verdichtung bei 160°C fir 30 min mit nachfolgender OHT bei 220°C fiir 4 h als

geeignet fur bewitterte Anwendungen erachtet und eingesetzt.

Dimensionsstabilitat nach 30 Monaten Freibewitterung
Nach 30 Monaten Bewitterung in Gebrauchsklasse 3 zeigten die verdichteten
Prafkérper mit OHT eine signifikante Verringerung der maximalen Quellung und

eine vollstandige Aufhebung des Rickerinnerungsvermégens (Tab. 27).
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Tab. 27. Mittlere Darrdichte, Holzfeuchte u, maximale Quellung in Verdichtungsrichtung
(radial) und mittlere Riickerinnerung (Cgrecovery) VOn Fichtenpriitkérpern (n =20) nach
30monatiger natiirlicher Bewitterung in horizontaler Exposition. Standardabweichung in
Klammern.

Material Darrdichte [g/cm?] u[%] Quellung [%] Cgecovery [%]
Unverdichtet 0,41 (0,05) 45,6 (9,4) 3,8(1,1) 0,0 (1,0)
Unverdichtet, OHT 0,36 (0,04) 35,5(11,2) 2,7 (0,6) 0,0 (0,4)
Verdichtet 0,89 (0,08) 40,9 (5,5) 100,6 (7,9) 61,6 (8,4)
Verdichtet, OHT 0,59 (0,09) 27,2 (5,9) 10,3 (3,1) 0,1(0,8)

Die in Freilandbewitterung ermittelte maximale Quellung von verdichteter Fichte
mit OHT (10,3%) war sogar geringer als die durch Vakuum-Druck-Trankung im

Labor bewirkte maximale Quellung von ca. 15% (cf. Abb. 35).

3.2.2.3 Optimierungspotential fiir die industrielle Produktion

Aus der in Freilandprifung nachgewiesenen Dimensionsstabilisierung in
Verbindung mit der erhéhten Dauerhaftigkeit (DKL 2 “dauerhaft®, cf. Tab. 26)
wurde die generelle Eignung des verdichteten und industriell OHT-vergiteten
Materials flr bewitterte AuBenanwendungen in GK 3 abgeleitet. Unter Berlck-
sichtigung der hohen Streuung der Einzelwerte (cf. Publikation VI, 7.6) und der
im Vergleich zur Laborherstellung geringeren Dauerhaftigkeitserh6hung (cf.
Publikation V, 7.5) des industriell hergestellten Materials bestand jedoch noch
weiteres Optimierungspotential hinsichtlich der Prozesssteuerung der OHT.
Auch wies die mechanische Eigenschaftsprifung des Kombinationswerkstoffes
aus industrieller Produktion geringere statische und dynamische Festigkeiten
auf (Wehsener et al. 2007), was im besonderen MaBe auf die industrielle OHT
zurlickzuflhren war. Hier schien eine Adaption der Prozesssteuerung der OHT
an die veranderten Eigenschaften des verdichteten Fichtenholzes, z.B. die
durch die erhdhte Dichte beschleunigte Warmetbertragung und damit verklrzte
Aufheiz- und Prozesszeit, notwendig.

3.3 Einfluss der Vergltungsintensitat auf die Eigenschaften
von TMT

Die Ergebnisse des im Labor hergestellten Kombinationsmaterials zeigten ver-
glichen mit industriell vergUtetem Kombinationsmaterial eine starkere

Resistenzerh6hung gegen biologischen Holzabbau bei gleichzeitig geringerer
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Streuung der Einzelwerte (cf. Publikation V, 7.5 und VI, 7.6). Diese Divergenz
der Eigenschaften von TMT gleicher Vergutungsintensitat aus Labor- und
industrieller Produktion wurde bereits von Welzbacher und Rapp (2002, 2007)
beschrieben, die empfahlen, die Steuerung der industriellen Hitzebehand-
lungsprozesse zu optimieren und gleichzeitig ein geeignetes Qualitats-
sicherungssystem zu etablieren.

Fir die Optimierung von Prozessparametern einer Hitzebehandlung bzw. zur
industriellen Qualitatssicherung von TMT wurden bereits verschiedene
Methoden entwickelt, die darauf basieren, die Behandlungsintensitat mit einer
PrifgroBe zu korrelieren: Viitaniemi und Jamsa (2001) nutzten den mittels
NMR-Messung bestimmten Gehalt an freien Radikalen zur Korrelation mit dem
Grad einer Hitzebehandlung, Schwanninger et al. (2004) verwendeten die
Daten der FT-NIR-Spektroskopie fur die Qualitatskontrolle von TMT und Wabhl
et al. (2004) ermittelten die Form des Streubildes eines Laserstrahls auf einer
TMT-Oberflache zur Korrelation mit der Intensitat der VerglUtung. All diese
Verfahren sind jedoch zeit- und kostenintensiv und dadurch wenig geeignet fur
vielfache, im Produktionsprozess integrierbare Kurzzeitmessungen zur
Bestimmung der Vergltungsintensitat von TMT (Brischke et al. 2007). Auch
standardisierte mechanische Prifmethoden erscheinen wegen der geringen
Trennscharfe der Ergebnisse, die durch die hohe Streuung der Werte (cf.
3.1.1.2 und 3.1.1.3) auf Grund des anatomischen Holzaufbaus (u.a. Kollmann
1936, Ghelmeziu 1938, Fessel 1951) bewirkt wird, ebenfalls als nicht geeignet.
Zudem erfordert die starke Streuung der Ergebnisse eine hohe Anzahl an
Parallelen und zugeordnete Kontrollproben (Rapp et al. 2006). Folglich wurden
nach wie vor Methoden benétigt, die hinsichtlich Materialeinsatz, Prafaufwand
und bendtigter Prifdauer ginstig realisierbar sind, und die die Intensitat einer
Hitzebehandlung signifikant charakterisieren.

Die Intensitat einer Hitzebehandlung korreliert eng mit der Massenabnahme
durch die Hitzeeinwirkung (Viitaniemi 1997, Tjeerdsma et al. 2002, Rapp et al.
2003), die vorwiegend durch Abbau der Hemicellulosen bestimmt wird (u.a.
Wienhaus 1999). Aus diesem Grund wurde fir die Entwicklung von Methoden
zur Charakterisierung der Vergltungsintensitat die Massenabnahme (dm)
anstatt der Kombination aus Behandlungstemperatur und —dauer verwendet.
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3.3.1 Entwicklung geeigneter Methoden zur Charakterisierung
der Vergutungsintensitat

3.3.1.1 Farbwertbestimmung an homogenisierten Proben

An dieser Stelle sollen nur die fir das Verstédndnis der weiteren

Untersuchungen notwendigen Zusammenhange zwischen den Farbwerten (L*,

a*, b*) und der Intensitat [Massenabnahme durch Hitzebehandlung (dm)] am

Beispiel thermisch modifizierter Fichtenprifkdrper dargestellt werden, die

Ubrigen Details zur Entwicklung der Methode, Zwischenergebnisse und

Optimierungsschritte sind in Publikation VII, 7.7 beschrieben.

Die Bestimmung der Farbwerte zeigte eine strenge, wenngleich nicht-lineare

Korrelation zwischen der Helligkeit (L*) homogenisierter Proben und dm, ohne

Variation zwischen den finf verschiedenen Herkinften (“origin“ 1 bis 5) des

Fichtenmaterials (Abb. 36a).
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Abb. 36. Korrelation der Massenabnahme durch Hitzebehandlung (dm) und den Farb-
werten L* a*, und b* von homogenisierten Fichtenproben fiinf verschiedener Herkiinfte,
“origin“ 1 bis 5, (a), und Korrelation der dm mit dem kumulierten Farbwert L*+b* (b),
sowie Korrelation der dm mit dem kumulierten Farbwert L*+b* an homogenisiertem
Mahigut, gehobelten und unbearbeiteten Oberflachen (c).

L* verringerte sich um bis zu 53% mit ansteigender Hitzebehandlungsintensitat,
die Farbwerte a* und b* waren indes weniger stark von der Hitzebehandlung
beeinflusst. Auch Bourgois et al. (1991), Mitsui et al. (2001, 2005), Sundqvist
(2002, 2004), Bekhta und Niemz (2003), Patzelt et al. (2003), St-Onge et al.
(2005), Johansson und Morén (2006) und Phuong et al. (2007a) berichteten
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3 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

von der sehr sensiblen Veranderung der Helligkeit L* durch Hitzeeinwirkung,
weshalb die in der vorliegenden Studie ermittelte starke Abhangigkeit von L* mit
der Hitzebehandlungsintensitat nicht unerwartet war.

Da eine lineare Abhéangigkeit fir eine sichere Charakterisierung der
Vergltungsintensitat erstrebenswert war, wurde der kumulierte Farbwert L*+b*
gebildet, der eine sehr straffe lineare Abhangigkeit mit dm im Bereich von 0 bis
ca. 10% aufwies (Abb. 36b). Diese Korrelation war far Messungen an
gehobelten und unbearbeiteten Oberflachen zwar auch gegeben, aber weniger
linear ausgebildet und starker streuend (Abb. 36c¢), was in frGheren Arbeiten
von Patzelt et al. (2003), Sundqvist (2004) und Johansson und Morén (2006)
als Nachteil einer Farbwertbestimmung zur Intensitatscharakterisierung ge-
sehen wurde. Deshalb wurden fur weitere Untersuchungen die Farbwert-
Messungen ausschlieBlich an homogenisierten Proben ausgefihrt, die nicht
von der Heterogenitat der Holzoberflache und der oberflachlichen Farb-
veranderung des TMT durch UV-Belastung (Tolvaj und Faix 1995, Ayadi et al.
2003, Sundqvist 2004, Deka et al. 2007, Petri¢ et al. 2007a) beeinflusst wurden.

3.3.1.2 High-energy multiple impact (HEMI) — test

Details zu den einzelnen Optimierungsschritten der Methodenentwicklung
hinsichtlich Priafdauer, Auswahl der Kugelmischungen, Berechnung der RIM
(“Resistance to impact milling“) und daflr verwendete Zwischenergebnisse
finden sich in Publikation VIII, 7.8. Hier sollen nur die zum Verstandnis der
weiteren Untersuchungen notwendigen Zusammenhange zwischen der RIM
und der Massenabnahme durch Hitzebehandlung (dm) am Beispiel thermisch
modifizierter TannenprifkOrper dargestellt werden. Die RIM wies eine enge
Korrelation mit dm auf, wie aus Abb. 37 hervorgeht.
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Abb. 37. Korrelation der Massenabnahme durch Hitzebehandlung (dm) mit der RIM.

Die Abbildung 37 verdeutlicht, dass sich die RIM mit steigender dm verringerte.
Die RIM wurde zudem nicht von Rissbildungen durch Bewitterung beeinflusst
(Publikation VIII, 7.8) und war gleichzeitig, wie von Welzbacher et al. (2006)
ermittelt, unabha&ngig von der Rohdichte und Jahrringorientierung der
Prufkoérper. Auch die Homogenitat der thermischen VergUtung beeinflusste die
RIM nicht signifikant (Abb. 38).

a) Homogen vergiitete Priifkérper
RIM [%]

o 100
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] %0 Priifkdrper

dm3 < dmd < dmb 80 # Heterogen vergiitete |
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b) Heterogen vergiitete Priifkérper (Kombination von Priifkérpersegmenten)

oy 10
0 : : : : : : : : : :
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22
< dm3 < < dmb
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Abb. 38. Links: schematische Darstellung der Kombination verschieden intensiv ver-
guteter Prufkérpersegmente; Rechts: Einfluss der Homogenitat der Vergilitung auf die
“Resistance to impact milling“ (RIM); aus Welzbacher et al. (2006).

dm0 < dm1 < dm2 dm4
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3 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Da dm als MaB der Vergitungsintensitat eng mit der Quellung, der Resistenz
gegenidber pilzlichem Holzabbau und der mechanischen Festigkeit von
thermisch modifiziertem Holz korreliert (u.a. Stamm et al. 1946, Stamm 1956,
Obataya et al. 2002, Mazela et al. 2003, Rapp et al. 2003, Repellin und
Guyonnet 2003), erwies sich die RIM als geeignete PrifgréBe zur
Charakterisierung der VergUtungsintensitdt und der damit verbundenen
biologischen und mechanischen Eigenschaften von TMT.

3.3.2 Abhéangigkeit ausgewahlter TMT-Eigenschaften von den
Prozessparametern der thermischen Modifikation

3.3.2.1 Massenabnahme durch Hitzebehandlung

Ein Anstieg der Behandlungstemperatur flhrte zu einer signifikanten Erh6hung

der Massenabnahme durch Hitzebehandlung (Abb. 39), wodurch die Eignung

der dm als verlassliche MessgréBe zur sicheren Charakterisierung der Behand-

lungsintensitat (u.a. Brischke et al. 2006, Del Menezzi und Tomaselli 2006,

Metsa-Kortelainen et al. 2006) unterstrichen wurde.
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Abb. 39. Korrelation der Massenabnahme durch Hitzebehandlung (dm) mit der

Behandlungszeit der Hitzebehandlung bei verschiedenen Temperaturen; jeder
Datenpunkt reprasentiert den Mittelwert von 60 Prifkérpern.
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Der Einfluss der Temperatur auf die Behandlungsintensitat war starker
ausgepragt als der Einfluss der Behandlungsdauer, was bei Betrachtung der flr
dm = 12,5% notwendigen Behandlungsdauer bei verschiedenen Temperaturen
ersichtlich wurde: 3 h bei 240°C, 8 h bei 220°C, 14 h bei 210°C, 20 h bei 200°C
und 72 h bei 180°C. Resultate von Burmester (1970), Mazela et al. (2004),
Boonstra et al. (2006), Paul et al. (2007) bestatigen diesen Ubergeordneten
Einfluss der Temperatur auf die resultierende Behandlungsintensitat, wenn-
gleich deren Ergebnisse nicht zeigen, dass der Einfluss der Zeit bei hoherer
Temperatur zunimmt, was aus den Kurvensteigungen in Abb. 39 jedoch

abzuleiten ist.

3.3.2.2 Resistenzerhohung gegeniiber Oligoporus placenta

Die Korrelation von Masseverlust durch O. placenta und dm ist in Abb. 40
dargestellt und zeigt, dass sowohl die Verlangerung der Behandlungsdauer bei
gleichbleibender Temperatur, als auch die Erhéhung der Behandlungs-
temperatur bei gleicher resultierender dm zu verringertem Masseverlust durch
den Pilz fUhrte.

Masseverlust durch O. placenta [%)]

35

*180°C; R2 = 0,9827
30 m 200°C; R2=0,9853 |
25 2210°C; R2= 0,9727 —

0220°C; R2=0,9636 |

20
©240°C; R2 = 0,9817

15 1

dm [%]
Abb. 40. Korrelation des Masseverlustes durch Oligoporus placenta mit der

Massenabnahme durch Hitzebehandlung (dm) fiir verschiedene Hitzebehandlungs-
temperaturen; jeder Datenpunkt reprasentiert den Mittelwert von 60 Prifkérpern.
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3 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Der Masseverlust an Proben hoher Behandlungstemperatur war geringer als
der Masseverlust an Prifkérpern gleicher dm durch niedrigere Behandlungs-
temperaturen. Dies stimmt mit Ergebnissen von Mazela et al. (2004) und Paul
et al. (2007) Uberein, die feststellten, dass die Pilzresistenz von thermisch
modifizierten Holzern gering ist, wenn die Temperatur der Modifikation unter
200°C lag. Syrjanen und Kangas (2000) und Jamsa und Viitaniemi (2001)
empfahlen sogar eine Behandlungstemperatur von mindestens 220°C zur
nachhaltigen Erhéhung der Resistenz gegen pilzlichen Abbau, was den
signifikanten Einfluss der Behandlungstemperatur auf die VergUtungsintensitat
unterstreicht.

Basierend auf dem Masseverlust durch O. placenta wurden Dauerhaftig-
keitsklassen (DKL) nach DIN EN 350-1 (1994) abgeleitet (cf. Publikation IX, 7.9,
Table 7.9-2). Es zeigte sich, dass die DKL 1 (“sehr dauerhaft’) von allen
thermisch modifizierten Prufkérpern erreicht wurde, wenn die Behandlungs-
dauer ausreichend lang war, um die fur eine Dauerhaftigkeitserhbhung auf
DKL 1 notwendige Massenabnahme (dmpkii) zu verursachen. Je hdher die
Behandlungstemperatur war, desto geringer war die dmpki, die flr die
signifikante Dauerhaftigkeitserh6hung benétigt wurde: 72 h bei 180°C waren
notwendig um eine dmigpc pkL1 = 13% zu bewirken, wohingegen nur 1 h bei

240°C erforderlich war fur eine dmaosg-c pkL1 = 6%.

3.3.2.3 “Resistance to impact milling” (RIM)

Die RIM wies eine enge Korrelation mit dm auf (Abb. 41): Mit steigender dm
wurde die RIM signifikant verringert. Dies steht im Einklang mit Ergebnissen
von Brischke et al. (2006) und Rapp et al. (2006).
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Abb. 41. Korrelation der Massenabnahme durch Hitzebehandlung (dm) mit der
»Resistance to impact milling“ (RIM) fiir verschiedene Hitzebehandlungstemperaturen;
jeder Datenpunkt reprasentiert den Mittelwert von 60 Priifkérpern.

Andererseits zeigten die Ergebnisse auch die Abhangigkeit der RIM von der
Hitzebehandlungstemperatur, die bislang unbekannt war: Die auf der Behand-
lungstemperatur bei 240°C basierende Korrelationsfunktion von RIM mit dm
zeigte verglichen mit den Kurven der niedrigeren Temperaturen die geringste
Steigung und damit die geringste Abnahme der RIM mit steigender dm. Unter
Berlcksichtigung der in Abb. 39 dargestellten Korrelation von dm mit der
Behandlungsdauer wurde offensichtlich, dass eine Reduzierung der RIM von
unbehandelten Kontrollen (RIM = 80%) durch die Hitzebehandlung auf einen
Wert von RIM =40% durch verschiedene Behandlungsdauern und daraus
resultierende Werte der dm bewirkt wurde: 2,0 h bei 240°C (dm = 9%), 3,5 h bei
220°C (dm = 7%), 5,5 h bei 210°C (dm = 6%), 7,5 h bei 200°C (dm = 5%) und
22 h bei 180°C (dm = 5%). Dies verdeutlicht, dass detaillierte Prozessinfor-
mationen bezlglich des Temperaturverlaufes der Behandlung verfligbar sein
mussen, um die vorliegende dm von TMT in einer der Produktion nachge-

schalteten Qualitatskontrolle mittels HEMI-Test sicher bestimmen zu kdnnen.

3.3.2.4 Farbwerte
Die Bestimmung der Farbwerte zeigte eine straffe Korrelation der Helligkeit (L*)
mit dm, die unabhangig von der eingesetzten Behandlungstemperatur war
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3 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

(Abb. 42). Dies steht im Einklang mit anderen Autoren (u.a. Mitsui et al. 2005,
Brischke et al. 2007). Der L*-Wert verringerte sich von 80 auf 38 mit steigender
dm, wobei die Farbwerte a* und b* einen leichten Anstieg mit einem Maximum

bei ca. 5% bzw. 3% dm zeigten, bevor sie mit steigender dm wieder abnahmen.
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Abb. 42. Beziehung von Massenabnahme durch Hitzebehandlung (dm) bei verschiedenen
Hitzebehandlungstemperaturen und den Farbwerten L*, a*, und b* der durch Mahlen
homogenisierten Proben.

Es ist bemerkenswert, dass die verschiedenen Hitzebehandlungstemperaturen
die Ergebnisse der Farbwertbestimmung nicht beeinflussten: Alle Prufkdrper
der verschiedenen Temperaturen lieBen sich durch eine Korrelation der
Farbwerte mit dm darstellen. Diese Unabhéangigkeit der Farbwerte von der
Behandlungstemperatur in Verbindung mit der in Publikation VII, 7.7, Figure
7.7-1 dargestellten Unabhangigkeit der Farbwerte von Initialwerten der
Kontrollen sowie der Herkunft des Ausgangsmaterials (Brischke et al. 2007)
belegen die hervorragende Eignung der Farbwertbestimmung zur
Charakterisierung der Behandlungsintensitat von TMT.

3.3.2.5 Holzausgleichsfeuchte
Die Holzausgleichsfeuchte (EMC) der verschieden thermisch modifizierten
Fichtenproben bei 20°C/75% rLF zeigte abhangig von der Behandlungs-

temperatur eine enge Korrelation mit dm: Mit steigender dm verringerte sich die
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EMC (Abb. 43). Wie in Kapitel 3.1.2 bereits ausfihrlich dargelegt resultierte die
Verringerung der EMC von TMT aus der geringeren Anzahl der fir die Feuchte
zuganglichen Hydroxylgruppen im Vergleich zu Kontrollen (u.a. Boonstra und
Tjeerdsma 2006, Del Menezzi und Tomaselli 2006, Windeisen et al. 2007).

EMC [%]
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14 : A 210°C; R?=0,9488
13 0 220°C; R?=0,9652

< 240°C; R?=0,9883

dm [%]

Abb. 43. Korrelation der Gleichgewichtsfeuchte (EMC) bei 20°C und 75% rLF mit der
Massenabnahme durch Hitzebehandlung (dm) fiir verschiedene Hitzebehandlungstem-
peraturen; jeder Datenpunkt reprasentiert den Mittelwert von 20 Priifkorpern.

Allerdings kam es Uber einen definierten Grenzwert der dm (ca. 9%) hinaus zu
keiner weiteren Reduktion der EMC, unabhangig von der jeweiligen
Behandlungstemperatur und der Verlangerung der Behandlungsdauer, die zu
einer Erhéhung der dm flhrte. Dieser Grenzwert der dm zeigte somit die
Vollendung des Abbaus der feuchtezuganglichen Hydroxylgruppen durch die
Hitzeeinwirkung an, woraus ersichtlich wird, dass weitere Erhéhungen der
Temperatur oder der Behandlungsdauer zu keiner weiteren Reduktion der EMC
fOhrten.

3.3.2.6 Dimensionsstabilisierung

Die “Anti swelling efficiency” (ASE) als MaB der Dimensionsstabilisierung der
thermisch modifizierten Holzer wies eine starke Abhangigkeit von der
Hitzebehandlungstemperatur und der resultierenden dm auf: Der Anstieg der
dm bewirkt eine Erhéhung der ASE (Abb. 44).
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Abb. 44. Korrelation der “Anti swelling efficiency” (ASE) mit der Massenabnahme durch
Hitzebehandlung (dm) fiir verschiedene Hitzebehandlungstemperaturen; jeder Daten-
punkt reprasentiert den Mittelwert von 20 Prifkérpern.

Die héchste ASE mit ca. 40% wurde durch thermische Modifikation bei 240°C
und einer resultierenden dm von mehr als 12% erzielt, wohingegen die ASE von
Proben gleicher dm aber geringerer Behandlungstemperatur niedriger war: 34%
ASE bei 220°C, 30% ASE bei 210 und 200°C sowie 20% ASE bei 180°C.
Allgemein fuhrte eine Erh6hung der Temperatur auch zu einer Erh6hung der
ASE, was auch von anderen Autoren auf Basis einzelner untersuchter Kombi-
nationen aus Hitzebehandlungstemperatur und —dauer beschrieben wurde
(Syrjanen und Kangas 2000, Rapp und Sailer 2001, Goroyias und Hale 2002,
Popper et al. 2005). Neben der Temperaturerhhung bewirkt auch die
Verlangerung der Behandlungsdauer bei gleichbleibender Temperatur eine
Erhéhung der ASE. Fir die Korrelation der ASE mit dm (Abb. 44) wurde
ebenfalls ein Grenzwert der dm fir jede Behandlungstemperatur bestimmt,
dessen Uberschreitung durch Verldngerung der Behandlungszeit zu keiner
weiteren Erhdéhung der ASE flihrte (ca. dm = 8% bei 180°C, dm = 12-13% bei
200, 210, 220, und 240°C).

Bei Betrachtung der ermittelten ASE-Werte durch verschiedene Behandlungs-
temperaturen aber gleicher dm wurde deutlich, dass die Bestimmung der ASE
ohne genaue Kenntnis der Prozesstemperatur ungeeignet ist, um die

Vergutungsintensitat von TMT zu bestimmen. Dies steht im Widerspruch zu
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Repellin und Guyonnet (2005), die berichteten, dass eine lange Behandlungs-
dauer bei geringer Temperatur (600 min bei 200°C) den gleichen Effekt auf die
Reduzierung des Fasersattigungspunktes (FSP) und damit die gleiche Hitze-
behandlungsintensitdt aufweist wie eine kurze Behandlung bei hoher
Temperatur (5 min bei 260°C). Diese Unstimmigkeit erklart sich dadurch, dass
Repellin und Guyonnet (2005) lediglich einige wenige Kombinationen aus
Behandlungstemperatur und —dauer zur Korrelation mit dem FSP verwendeten,
die nicht zwangslaufig die gleiche Behandlungsintensitat aufwiesen.

3.3.2.7 Korrelation der Resistenz von TMT gegen Oligoporus placenta mit
RIM, dem Farbwert L*, der Holzausgleichsfeuchte und der
Dimensionsstabilisierung

Die Dauerhaftigkeit stellt die Zieleigenschaft von TMT dar, weshalb eine sichere
Abschatzung der durch die thermische Modifikation erreichten Dauerhaftigkeits-
erhéhung fur die industrielle Qualitatskontrolle unabdingbar ist. Da biologische
Standardprifungen bis zu 16 Wochen Inkubationsdauer voraussetzen (EN 113
1996), ist die Durchfihrung solcher Prifungen nicht fir eine im Produktions-
prozess integrierte Qualitatskontrolle geeignet.

Es wurden deshalb die fur die Charakterisierung der VerglUtungsintensitat
ermittelten MessgréBen RIM, Helligkeit L*, EMC und ASE, die ebenso wie der
Masseverlust durch O. placenta (MVo,) eine signifikante Abh&ngigkeit von dm
aufwiesen [MVop, = f(dm), RIM = f(dm), L* = f(dm), EMC = f(dm), ASE =
f(dm)] zur Einschatzung des MVop, herangezogen. Hierfir wurde die
Beziehung der einzelnen MessgréBen zu dem ermittelten MV, berechnet und
MVo,. als Funktion der jeweiligen MessgréBe dargestellt [MVop = f(RIM),
MVo,. = f(Helligkeit L*), MVo,. = f(EMC), MV, = f(ASE)], wie Publikation IX,
7.9, Table 7.9-3 im Detail erlautert.

Der MV, stieg mit zunehmenden RIM-Werten an (Abb. 45a), wobei deutliche
Unterschiede der Kurvenverlaufe hinsichtlich der Behandlungstemperatur offen-
sichtlich wurden.
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Abb. 45. Korrelation des Masseverlustes durch Oligoporus placenta (MVo,) mit der RIM
(a) sowie der Helligkeit L* (b) fiir verschiedene Hitzebehandlungstemperaturen.

Die Kurven, die auf Proben mit einer Hitzebehandlungstemperatur bei 180 und
200°C (Gruppe 1) beruhen, waren anndhernd gegenlaufig zu den
Kurvenverlaufen der Korrelationsfunktionen, die auf Hitzebehandlungen tber
200°C (Gruppe 2) basieren. Innerhalb der jeweiligen Gruppen waren die
Kurvenverlaufe jedoch gleichlaufig.

Auch die Helligkeit L* zeigte eine enge, von der Behandlungstemperatur
abhéangende Korrelation mit MVo,: Ein Abfall der Helligkeit L* korrespondierte
mit einer Verringerung des MV, (Abb. 45b), wobei es wiederum zwei Gruppen
gegenlaufiger Kurven gab (Gruppe 1: 180 und 200°C; Gruppe 2: 210, 220 und
240°C).

Eine Minderung der EMC durch thermische Modifikation bedeutete gleichsam
eine Verringerung des MVo,. (Abb. 46a), wobei die Unterschiede zwischen den
verschiedenen Behandlungstemperaturen weniger stark ausgepragt waren als
bei der Korrelation von MVp, und RIM bzw. MVo,, und Helligkeit L* (Abb. 45a,
b). Auch die ASE wies eine straffe Korrelation mit MVo,, auf (Abb. 46b): Eine
ASE von mehr als 25% korrespondierte mit einem MV, unter 5% im Falle der
bei 200, 210 und 220°C thermisch modifizierten Prifkérper, indes war bei der
240°C-Hitzebehandlung eine ASE von mehr als 32% notwendig, um den MVo,,

in gleichem MaBe zu reduzieren.
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Abb. 46. Korrelation des Masseverlustes durch Oligoporus placenta (MVo,) mit der
Ausgleichsfeuchte EMC (a) sowie der “Anti swelling efficiency” ASE (b) fiir verschiedene
Hitzebehandlungstemperaturen.

Bedeutsam erscheinen die groBe Streuung der Einzelwerte der bei 180°C
thermisch modifizierten Prifkérper und der von den Ubrigen Behandlungs-
temperaturen unterschiedliche, nicht-lineare Verlauf der zugehdrigen
Korrelationsfunktion. Dadurch wird die Eignung der ASE-Bestimmung zur
Charakterisierung der Vergutungsintensitat und der damit erreichten Dauer-
haftigkeitserhdhung stark eingeschrankt und auf TMT mit Behandlungs-
temperaturen oberhalb 200 °C begrenzt.

Dennoch konnte fiir alle Messgr6Ben (RIM, Helligkeit L*, EMC und ASE) die
grundsatzliche Eignung zur Einschatzung der Resistenz von TMT gegen den
Abbau durch O. placenta nachgewiesen werden, vorausgesetzt die Behand-
lungstemperatur war bekannt. Im Fall der ASE- und EMC-Bestimmung ist die
Anwendbarkeit der Methode auf TMT mit Behandlungstemperaturen oberhalb
200°C

thermischen Modifikation zugrundeliegenden Behandlungstemperatur wurde im

limitiert. Die Abhangigkeit der Vergutungsintensitat von der der
Nachhinein von Phuong et al. (2007a) bestatigt, die darauf hinwiesen, dass fir
eine sichere Vorhersage der Eigenschaften von TMT (dort Sprddigkeit als
mechanische KenngréBe) durch Bestimmung der MessgréBe Helligkeit L*, die
entsprechende Behandlungstemperatur bekannt sein muss.
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4 FOLGERUNGEN

4.1 Eigenschaftsprofil und Verwendung von TMT

In kombinierten biologischen und mechanischen Untersuchungen wurde
erstmalig flr verschiedene industriell hergestellte TMT-Materialien gezeigt, dass
durch die Hitzebehandlung die Resistenz von TMT gegen holzzerstérende Pilze
im Labor und im Freiland auBerhalb des Erdkontaktes, sowie dessen
Dimensionsstabilisierung erhéht wurde, gleichzeitig aber auch eine Minderung
der mechanischen Festigkeit von TMT erfolgte, speziell bei dynamischer
Belastung. Diese Eigenschaftsveranderungen des Holzes durch die Hitzeein-
wirkung stehen in einem Gleichgewicht zueinander, da sie insbesondere auf
dem thermischen Abbau der Hemicellulosen beruhen: In dem MaBe, wie die
biologischen Eigenschaften durch Abbau der Holzbestandteile verbessert
werden, wird die mechanische Beanspruchbarkeit von TMT verringert.

Deshalb ist der Einsatz von TMT auf statisch unbelastete Anwendungen
beschrankt, und sofern eine lange Nutzungsdauer gefordert ist, ist ein Einsatz
im direkten Erdkontakt zu vermeiden. Dies gilt fir s&mtliche untersuchten TMT-
Materialien aus industrieller Produktion, unabhd&ngig vom eingesetzten
Herstellungsprozess, womit anderslautende Werbeaussagen einzelner TMT-

Produzenten widerlegt wurden.

4.2 Wirkmechanismus der thermischen Modifikation

Die These, dass die thermische Modifikation der Holzbestandteile zur Bildung
von “bioziden Spaltprodukten® fihrt, die die Resistenz von TMT gegen
biologischen Abbau erhdhen, wurde widerlegt: Untersuchungen zur Ursache
der Resistenzerh6hung des Holzes durch thermische Modifikation zeigten, dass
das verringerte Feuchteaufnahmevermégen von TMT, zu einem gréBeren Teil
als bislang angenommen, ursachlich fir die verringerte biologische
Abbaubarkeit von TMT ist. Durch die Temperatureinwirkung kommt es zur
Abnahme der sorptiven Wasseraufnahme, die den enzymatischen Abbau durch
holzzerstérende Pilze behindert. Diese durch die thermische Modifikation

hervorgerufene Schutzwirkung beschrankt sich allerdings auf Umgebungsbe-
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dingungen, in denen TMT nicht einer dauerhaften Befeuchtung ausgesetzt ist.
In diesem Fall wird der Schutzmechanismus Uberwunden, so dass es zum
Abbau von TMT kommt, wenn auch mit geringer zeitlicher Verzdgerung im
Vergleich zu unbehandeltem Holz.

4.3 Erhohung der mechanischen Festigkeit von TMT

Die verringerten mechanischen Festigkeiten von TMT im Vergleich zu
unbehandeltem Holz stellen die gréBte Einschrankung des Materials fir eine
weitreichende Verwendung dar. Versuche zur Verringerung des Festigkeits-
verlustes von TMT bei gleichbleibend hoher Dauerhaftigkeit durch Einsatz von
Holz mit technisch erhdhter Festigkeit nach thermo-mechanischer Verdichtung
waren im LabormafBstab erfolgreich. Der im Labor hergestellte, neue
Kombinationswerkstoff wies Festigkeitseigenschaften vergleichbar denen
unbehandelten Holzes auf und war zugleich sehr dauerhaft. Die direkte, nicht-
angepasste Parameteribertragung vom Labor auf den industriellen MaBstab
zeigte jedoch weiteren Optimierungsbedarf: Im industriellen MaBstab
verdichtetes und thermisch vergitetes Material wies gréBere Eigenschafts-
schwankungen auf als im Labor hergestelltes Material. Ursachlich hierfGr war
unter anderem das durch die Verdichtung verénderte thermodynamische
Verhalten des Holzes, welches durch die erhdhte Dichte eine erhohte
Warmeleitfahigkeit aufwies. Auf diese veranderten Holzeigenschaften war die
kommerziell ausgeflhrte Hitzebehandlung mit den empirisch flr unbehandeltes
Schnittholz ermittelten Prozessdiagrammen nicht ausreichend abgestimmi.
Zusatzlich reagierte die industrielle Prozessfuhrung durch die im Vergleich zum
LabormafBstab gréBeren Volumen an Prozessgut und Warmelbertragungs-
medium trager auf Steuersignale. Ebenfalls durch die gr6Beren Materialmengen
bedingt waren die Aufwarm- und Abkuhlphasen verlangert.

FUr die industrielle Produktion eines hochfesten und zugleich dauerhaften
Kombinationswerkstoffes ergab sich somit die Notwendigkeit der Adaption der
industriellen Prozessfuhrung an die verdnderten Materialcharakteristika zur
Optimierung der Endprodukteigenschaften. Hierfur erforderliche, umfassende
Kenntnisse zum Einfluss der Behandlungsparameter Temperatur und Zeit auf
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die Behandlungsintensitat und damit auf die Endprodukteigenschaften von TMT

waren bislang nur begrenzt verfagbar.

4.4 Einfluss der Behandlungsintensitat auf ausgewahlte
Holzeigenschaften und Bedeutung fiar die Qualitats-
kontrolle

Die Massenabnahme durch Hitzebehandlung (dm) stellt eine verlassliche

MessgréBe fur die Hitzebehandlungsintensitat dar. Eine Bestimmung der

Behandlungsintensitat durch gravimetrische Ermittlung der dm ist jedoch nur bei

Kenntnis der darrtrockenen Masse eines PriUfkérpers vor und nach der

Hitzebehandlung méglich, was in der industriellen Produktion von TMT durch

den damit verbundenen Zeitaufwand und Personaleinsatz nicht umsetzbar ist.

Die Bestimmung der Behandlungsintensitat von TMT ist aber die

Voraussetzung der Prozessoptimierung sowie einer unabhangigen Qualitats-

kontrolle und der damit verbundenen sicheren Einschatzung der verbesserten

Zieleigenschaften von TMT.

Da flr eine verlassliche Charakterisierung der Vergitungsintensitat von TMT

bislang keine geeigneten Prifmethoden zur Verfigung standen, die durch einen

geringen Stichprobenumfang und eine kurze Prifdauer bei gleichzeitig hoher
statistischer Signifikanz der Ergebnisse in die industrielle Qualitatssicherung
integrierbar waren, wurde der HEMI (High-energy multiple impact)-Test und die

CIE L*a*b*-Farbwertbestimmung an homogenisierten Prifkérpern entwickelt

und optimiert. Beide Methoden erwiesen sich als geeignet zur

Charakterisierung der Vergttungsintensitdt von TMT und zeigten sich zudem

unabhangig von Initialwerten und holzanatomischen Merkmalen wie Dichte oder

Jahrringlage, so dass die Anwendbarkeit auch fur eine der Produktion

nachgeschalteten Qualitatssicherung, z.B. durch den Holzhandel oder TMT-

verarbeitende Betriebe, gegeben sein sollte.

Untersuchungen zum Einfluss der Hitzebehandlungstemperatur und —dauer auf

die Intensitdt der Behandlung sowie die damit Kkorrespondierenden

technologischen Holzeigenschaften zeigten den dominierenden Einfluss der

Behandlungstemperatur: Eine Temperaturerhbhung hatte einen grdBeren

Einfluss auf die dm und die untersuchten KenngréBen von TMT [“Resistance to
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impact milling® (RIM), Helligkeit L*, Dimensionsstabilisierung (ASE), Holzaus-
gleichsfeuchte (EMC), Resistenz gegen Oligoporus placental als eine
Verlangerung der Behandlungsdauer. Flur samtliche bestimmte KenngrdéBen
wurden strenge Korrelationen mit dm ermittelt, die jedoch stark temperatur-
abhangig waren. Je héher die Behandlungstemperatur war, umso geringer war
die dm, die fur eine definierte Eigenschaftsveranderung notwendig war. Die
Resistenzerh6hung gegentber biologischen Holzabbau als Zieleigenschaft von
TMT konnte verlasslich als Funktion der untersuchten KenngréBen RIM,
Helligkeit L*, ASE und EMC dargestellt werden, wenngleich auch hier eine
Temperaturabhangigkeit der Korrelationsfunktionen vorlag.

Somit wurde deutlich, dass die genaue Kenntnis der Behandlungstemperatur
Voraussetzung fur die sichere Einschatzung der VergUtungsqualitat von TMT
ist. Besonders fur die industrielle Produktion von TMT ergab sich daraus die
Notwendigkeit flr eine exakie Prozesssteuerung und detaillierte Prozess-
dokumentation zur Sicherstellung gleichbleibender Produktqualitaten. Dennoch
kann selbst durch die reproduzierbare und moglichst genaue Prozesssteuerung
die Streuung der Endprodukteigenschaften von TMT nur eingeschrankt, nicht
jedoch vermieden werden. Dies liegt zum Einen an materialinharenten
Faktoren, die aus dem heterogenen Charakter der einzelnen zu vergitenden
Holzbretter selbst resultieren und auf das Einzelbrett wirken, zum Anderen aber
auch an chargenabhangigen Faktoren, d.h. an Einflissen, die flr die einzelnen
Hitzebehandlungen unterschiedlich sind und sich somit zusatzlich zu den
materialinhdrenten Faktoren auf die Gesamtheit aller zu behandelnden Bretter
auswirken.

Materialinharent bewirken die Dichte, das Vorliegen von Reaktionsholz oder
verschieden hohe Holzfeuchten eine unterschiedliche Warmeubertragung und
damit heterogene Vergutungsergebnisse. Chargenabhangig beeinflusst vor
allem das Verhéltnis von Volumen bzw. Masse des Prozessgutes zu der
verfigbaren Warmemenge des WarmeuUbertragungsmediums die Verglutungs-
qualitat durch unterschiedlich lange Temperaturwechselzeiten. Aber auch die
Zuganglichkeit des zu behandelnden Holzes fir das Warmeuber-
tragungsmedium, z.B. durch unterschiedliche Stapelanordnung, die Temper-

aturverteilung im Behandlungsraum und die Position und Anzahl der
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Messpunkte zur Holzinnentemperaturkontrolle koénnen zu abweichenden
Prozessbedingungen fihren. Dies verdeutlicht, dass zwei Chargen eines
standardisierten Hitzebehandlungsprozesses mit gleicher Zieltemperatur und
Behandlungsdauer nicht notwendigerweise die gleiche Vergutungsintensitat
und damit vergleichbare TMT-Eigenschaften besitzen missen.

Somit wurde die Notwendigkeit offensichtlich, TMT aus verschiedenen
Produktionsprozessen bzw. selbst aus verschiedenen Chargen eines
Produktionsprozesses, als jeweils eigenstandiges Material mit individuell zu
belegenden Eigenschaften anzusehen, anstatt einer Kombination aus
Behandlungstemperatur und —dauer pauschal bestimmte Materialeigenschaften
zuzuweisen. Letztlich muss es jedoch das Ziel der industriellen TMT-Produktion
und Qualitatskontrolle sein, die vom Verbraucher geforderten Zieleigenschaften
des hitzebehandelten Materials in definierten Grenzen zu gewahrleisten. Hierfir
ist eine Standardisierung von TMT in den technologisch vorgegebenen Grenzen
notwendig. Denn nur durch eine fir den Endverbraucher nachvollziehbare
Qualitatskontrolle und die damit verbundene dauerhafte Sicherstellung von
vergleichbaren Materialeigenschaften kann die derzeitige Markistellung von
TMT gehalten bzw. nachhaltig ausgebaut werden. Die im Rahmen dieser Arbeit
entwickelten bzw. optimierten neuen Methoden zur Qualitatskontrolle, wie auch
die erstmals in umfassenden systematischen Untersuchungen zum Einfluss der
Behandlungsparameter auf die Behandlungsintensitat ermittelten Zusammen-
hange stellen hierflr notwendige Bausteine dar.
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Ein Schwerpunkt dieser Arbeit war es, ein umfassendes Eigenschaftsbild von
im industriellen MaBstab hergestellten thermisch modifiziertem Holz [“thermally
modified timber“ (TMT)] zu erstellen. Der Bedarf hierfir ergab sich aus stark
variierenden Produkteigenschaften der derzeit in Europa industriell produzierten
TMT-Sortimente, die, verstarkt durch gegensétzliche Produktinformationen
konkurrierender Hersteller, zur Verunsicherung der Verbraucher flhren.
Deshalb wurde zum ersten Mal TMT aus industrieller Produktion der vier
etablierten europdischen Prozesse zur Hitzebehandlung (Plato-Verfahren,
ThermoWood®-Verfahren, Retifikations-Verfahren und Ol-Hitze-Behandlungs-
Verfahren) in kombinierten biologischen, mechanischen und physikalischen
Prifungen vergleichend untersucht. Zudem wurde die Resistenz von TMT aus
dem Ol-Hitze-Behandlungs-Verfahren gegeniiber Termiten untersucht wie auch
dessen Oberflacheneigenschaften hinsichtlich Abriebwiderstand und Brinell-
harte bestimmt.

Als Ergebnis der vergleichenden Prifungen zeigte sich, dass unabhangig vom
Herstellungsprozess die Dimensionsstabilitdt von TMT wie auch dessen
Resistenz gegenlber biologischen Abbau durch holzzerstérende Pilze in
Laborversuchen und in AuBenanwendung ohne direkten Erdkontakt erhoht ist.
Hingegen erfolgte durch die Hitzebehandlung keine Resistenzerh6hung des
TMT gegen Termitenangriff. Ebenso scheint TMT ungeeignet fir Anwendungen
im direkten Erdkontakt, wenn lange Standzeiten des Materials gefordert
werden. Untersuchungen zur Ursache der Resistenzerhbhung von TMT
zeigten, dass die reduzierte Feuchteaufnahme verantwortlich flr die erhéhte
Dauerhaftigkeit ist. Dieser Schutzmechanismus von TMT kann jedoch
Uberwunden werden, u.a. durch dauernde Befeuchtung wie im Erdkontakt.

Die mechanischen Eigenschaften des TMT wurden durch die Hitzeeinwirkung
zum Teil stark verandert: Die Biegesteifigkeit, der Abriebwiderstand und die
Brinellharte waren um bis zu 15% vermindert, die statische Festigkeit um bis zu
38% verringert und die dynamische Festigkeit sogar um bis zu 64%. Basierend
auf diesen Ergebnissen wurden die mechanischen Festigkeiten, deren
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Minderung eng mit der Erhdhung der biologischen Resistenz durch die
thermische Modifikation verbunden ist, als anwendungseinschrankende
Schllisseleigenschaften von TMT identifiziert.

Deshalb beinhaltete ein weiterer Schwerpunkt dieser Arbeit die Suche nach
technologischen Ansatzen, die eine Erhéhung der mechanischen Festigkeit von
TMT bei gleichzeitig unverandert hoher Dauerhaftigkeit ermdglichen. Zu diesem
Zweck wurde die Hitzebehandlung von Vollholz, dessen mechanische
Festigkeit durch thermo-mechanische Verdichtung technisch erhdht wurde,
erfolgreich im LabormafBstab umgesetzt: Der im Labor hergestellte Werkstoff
wies verglichen mit unbehandeltem Holz unverminderte Festigkeitswerte auf,
war aber zugleich sehr dauerhaft (Dauerhaftigkeitsklasse 1). Die Ubertragung
der im Labor erzielten Ergebnisse auf den industriellen MaBstab offenbarte
jedoch weiteren Optimierungsbedarf, da die industriell hergestellten Sortimente
stark streuende Dauerhaftigkeits- und Festigkeitseigenschaften aufzeigten. Als
Ursache hierflr wurden die Behandlungsparameter der industriell ausgefthrten
Hitzebehandlung erkannt, die nicht ausreichend auf die veranderten
technologischen Eigenschaften des thermo-mechanisch verdichteten Holzes,
z.B. die erhdhte Warmeleitfahigkeit, abgestimmt waren. Fir eine spatere
Prozessoptimierung war es somit notwendig, den Einfluss der Behand-
lungsparameter (Behandlungstemperatur und —dauer) auf die resultierende
Hitzebehandlungsintensitat systematisch zu untersuchen.

Da bislang jedoch keine geeigneten Prifmethoden zur Verfligung standen, die
mit geringem Stichprobenumfang und geringem Prifaufwand bei kurzer
Prafdauer fur die statistisch signifikante Unterscheidung verschiedener Behand-
lungsintensitédten einsetzbar waren, wurden zwei neue Methoden zur
Charakterisierung der Vergltungsintensitat von TMT entwickelt: Der “High-
energy multiple impact — Test* (HEMI-Test) basiert auf dem Zerschlagen von
Prifkérpern durch von Stahlkugeln hervorgerufene multiple dynamische
Einwirkungen. Aus den fraktionierten Prufkérperbruchstiicken wurde die Prif-
groBe des HEMI-Test, die “Resistance to impact milling“ (RIM), gebildet, die
eng mit der Intensitat der Hitzebehandlung korrelierte. Als weitere Methode zur
Charakterisierung der Behandlungsintensitat wurde die Bestimmung der L*a*b*-

Farbwerte an homogenisierten Proben optimiert und angewandt. Der kumulierte

140



5 ZUSAMMENFASSUNG

Farbwert L*+b* wies eine straffe lineare Abhangigkeit mit der Behandlungs-
intensitat auf.

Die Untersuchungen zum Einfluss der Behandlungstemperatur und —dauer auf
die Hitzebehandlungsintensitat zeigten den Ubergeordneten Temperatur-
einfluss: Die Temperaturerhbhung hatte eine gréBere Auswirkung auf die
untersuchten KenngréBen von TMT [Massenabnahme durch Hitzebehandlung
(dm), RIM, Farbwert L*, Dimensionsstabilisierung (ASE), Holzausgleichsfeuchte
(EMC), Resistenz gegen Oligoporus placenta] als eine Verlangerung der
Behandlungszeit. Die Zieleigenschaft von TMT (Resistenzerh6hung gegentber
biologischen Abbau) konnte als temperaturabhangige Funktion der unter-
suchten KenngréBen RIM, Helligkeit L*, ASE und EMC dargestellt werden.
Diese Ergebnisse bilden die Grundlage flir notwendige weitere Prozess-
optimierungen zur Sicherstellung reproduzierbarer Produkteigenschaften von
TMT. Zudem stellt die ermittelte Abhangigkeit der Behandlungsintensitat von
den Behandlungsparametern in Kombination mit den neu entwickelten
Prifmethoden die Basis flr eine im Produktionsablauf integrierbare industrielle
Qualitatssicherung sowie die Standardisierung von TMT dar.
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C.R. Welzbacher, A.O. Rapp, C. Brischke, Hamburg

7.1.1. Einleitung
7.1.2. Material und Methoden
- Laborprifung in Anlehnung an DIN EN 113 (1996)
- Freilandprifung nach EN 252 (1989)
- Mechanische Prifungen an Kleinproben
- Mechanische Prifung an Proben in Gebrauchsdimension
- Einfluss der Behandlungstemperatur auf ausgewahlte Holzeigen-
schaften
- Verbautes, hitzebehandeltes Holz
- Statistische Analyse
7.1.3. Ergebnisse
7.1.4. Diskussion
7.1.5. Schlussfolgerungen
7.1.6. Zusammenfassung

Kurzinhalt

Zum ersten Mal wurde in kombinierten biologischen und mechanischen
Prifungen hitzebehandeltes Material von vier industriell eingeflhrten Verfahren
zur thermischen Modifikation von Holz verglichen. Im Ergebnis wurden alle
gepruften thermisch modifizierten Holzarten mit erhdhter natlrlicher
Dauerhaftigkeit in die Klasse 3 (maBig dauerhaft) der natdrlichen
Dauerhaftigkeit eingestuft.

Die Eignung des hitzebehandelten Materials fir Anwendungen in der
Gefahrdungsklasse 3 wird durch Untersuchungen unterstrichen. Es wurden in
den biologischen Eigenschaften keine signifikanten Unterschiede gefunden.
Bezogen auf unbehandelte Kontrollproben wiesen alle hitzebehandelten
Materialien reduzierte Festigkeiten auf.
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7.1.1 Einleitung

Aufgrund zunehmender Reglementierungen von bioziden Holzschutzmitteln
wurden in den letzten Jahren in verschiedenen europaischen Landern, wie
beispielsweise Finnland, Frankreich, Holland und Deutschland, verstarkt
Anstrengungen unternommen, umweltfreundliche SchutzmaBnahmen zu
entwickeln und zu etablieren. Besonders die Hitzevergitung von Holz im
Temperaturbereich von 180°C bis 220°C hat in Forschung und Industrie
Bedeutung erlangt (Leithoff und Peek 1998; Rapp und Sailer 2000; Sailer et al.
2000).

Es wurde eine Reihe von unterschiedlichen Verfahren entwickelt, wie z.B. das
aus Finnland stammende Thermowood-Verfahren, das niederlandische PLATO-
Verfahren, das franzdsische Retifications-Verfahren und das deutsche Ol-Hitze-
Verfahren. Gemein ist diesen verschiedenen Prozessen die Wirkungsweise,
wobei Holz einer Teilpyrolyse in sauerstoffarmer Atmosphare unterzogen wird,
so dass die Hemicellulosen gespalten und umgewandelt werden (Leithoff und
Peek 1998). Die Schutzwirkung dieser thermischen Modifikationen gegen
biologischen Holzabbau ist bekannt (Gohar und Guyonnet 1998; Rapp und
Sailer 2000; Sailer et al. 2000; Rapp und Sailer 2001).

Einhergehend mit dieser beschriebenen Schutzwirkung wird jedoch auch von
FestigkeitseinbuBen im statischen und besonders im dynamischen Bereich im
Vergleich zu unbehandeltem Holz berichtet (Jamsa und Viitaniemi 2000; Sailer
et al. 2000; Rapp und Sailer 2000; Vernois 2000). Diese Minderung steht in
einem direkten Zusammenhang mit der flr die Holzvergltung eingesetzten
Prozesstemperatur und -dauer (Viitaniemi 1997; Leithoff und Peek 1998; Sailer
et al. 2000; Rapp und Sailer 2000)

Vergleiche der mechanischen und biologischen Eigenschaften von thermisch
vergutetem Holz aus den vier groBen in Europa industriell eingefUhrten
Produktionsprozessen zur Hitzevergitung sind bislang nur indirekt mdoglich.
Deshalb wurde zum ersten Mal thermisch modifiziertes Material aller Verfahren
in einem gemeinsamem Versuchsaufbau an der Bundesforschungsanstalt fur
Forst- und Holzwirtschaft (BFH) in kombinierten mechanischen und

biologischen Prifungen untersucht.
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Das eingesetzte Material wurde direkt von den Herstellern bezogen. Gefordert
wurde unter Hinweis auf die Verwendung als Probenmaterial in kombinierten
Prifungen der jeweils ,beste Kompromiss“ zwischen Dauerhaftigkeitserh6hung
und Festigkeitsminderung durch Auswahl entsprechender Prozessfuhrung. Die
Resistenz von thermisch modifiziertem Holz bei Freibewitterung mit Erdkontakt
wurde fur Material aus den verschiedenen Verfahren und Referenzholzarten
untersucht.

Weiterhin werden erste Ergebnisse zu mechanischen Prifungen an
hitzebehandeltem Holz in Gebrauchsdimension vorgestellt und erste
Erfahrungen mit an Fassaden verbautem, hitzevergitetem Holz ohne
Erdkontakt dargestellt.

7.1.2 Material und Methoden

Laborprifung in Anlehnung an DIN EN 113 (1996)

Das in den Prifungen eingesetzte thermisch modifizierte Material des
finnischen Thermowood-Verfahrens (Produkt: Premiumwood) und des Ol-Hitze-
Prozesses wurde aus Kiefer (Pinus sylvestris L.) hergestellt, das des
franzdsischen Retification-Verfahrens aus See-Kiefer (Pinus maritima Mill.),
hingegen waren die Prifkérper des PLATO- Prozesses aus Fichte (Picea abies
L. Karst.) gefertigt.

Im Folgenden werden in Bildern und Tabellen die verschieden hitzeverguteten
Materialien als ,PLATO", ,Premium*, ,Retification“ und ,Ol-Hitze* bezeichnet.
Neben den verschieden thermisch modifizierten Materialien wurden in
biologischen Prifungen auch Kiefer-Splint, Fichte, Douglasienkernholz
(Pseudotsuga menziesii Franco), Eichenkernholz (Quercus petraea Liebl.) und
mit einer 0,7%igen und 2,8%igen CKB-L&sung getranktes Kiefernsplintholz (K
0,7%; K 2,8%) als Referenzproben eingesetzt.

Die Prifungen zur Bestimmung der Resistenz gegenlber Basidiomyceten auf
Malzagar wurden in Anlehnung an DIN EN 113 (1996) mit n = 10 Miniblock-
Prufkérpern — in der Dimension von 40x10x10 mm?3 - in groBen Petrischalen
durchgefluhrt. Folgende Pilzstdmme wurden fur die Untersuchungen eingesetzt:

- Coniophora puteana = (Schum.:Fr.) P. Karsten Ebw. 15; BAM 1/1995,
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- Poria placenta var. Monticula = (Fr.) Gilbertson et Ryv. FPRL 280 BAM,
8/1997 und
- Trametes versicolor = (L.:Fr.) Pilat CTB 863A; 1969.

Fir eine Einschatzung von Dauerhaftigkeitsklassen wurde die relative
Dauerhaftigkeit der thermisch modifizierten Materialien als Quotient bezogen
auf unbehandelte Kiefer-Splint-Kontrollen berechnet (x-Wert, EN 350-1; 1994),
wie es fur die Klassifizierung von nattrlich dauerhaften Holzarten durchgefihrt

wird.

Freilandprifung nach DIN EN 252 (1989)

Das fur die Profungen im Erdkontakt nach DIN EN 252 (1989) verwendete
Material (Dimension 500x50x25 mm3) entstammte den jeweils gleichen
Chargen der im Labor fir biologische Prifungen eingesetzten Materialien. Im
Marz 2001 wurden je 20 thermisch modifizierte Proben sowie unbehandelte
Kontrollen und Referenzhdlzer nach DIN EN 252 (1989) im Freiland mit
Erdkontakt im Testfeld der BFH in Hamburg exponiert und regelmaBig bewertet.

Folgende Abbaubewertungen wurden vergeben:
0 (kein Angriff),

1 (leichter Angriff),
starker Angriff) und

(
(
2 (mittlerer Angriff),
3 (
4 (

Austall).

Mechanische Priifungen an Kleinproben

In mechanischen Prifungen kamen neben den vier hitzebehandelten
Materialien noch unbehandelte Kiefer-Splint und Fichte als Kontrolle zum
Einsatz. Die Biegefestigkeit und der Biege-Elastizitatsmodul wurden in
Anlehnung an DIN 52 186 (1978) an Proben der Dimension 10x10x200 mm? auf

einer computergesteuerten Universalwerkstoffprifmaschine im statischen
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Priffeld der BFH bestimmt. Der Biegeversuch wurde als Dreipunktbiegung an
jeweils n = 40 fehlerfreien Kleinproben durchgefihrt.

Neben der Bestimmung der statischen Festigkeit wurde die Bruchschlagarbeit
zur Charakterisierung der dynamischen Festigkeit ermittelt. In Anlehnung an
DIN 52 189 (1981) wurde die Bruchschlagarbeit an fehlerfreien Kleinproben der

Dimension 10x10x200 mm? an einem Pendelschlagwerk bestimmt.

Mechanische Priifungen an Proben in Gebrauchsdimension

Prifung von Thermowood-Balken in Schweden

Die Biegefestigkeit und der Biege-Elastizitatsmodul von hitzebehandelten
Proben in Gebrauchsdimension wurden in Schweden an n = 100 Proben
hitzebehandelter Kiefer und n = 100 Proben hitze-behandelter Fichte mit jeweils
n = 100 unbehandelten Kontrollen bestimmt (Bengtsson et al. 2002).

Der Biegeversuch wurde als Vierpunki-Biegung an Proben der Dimension
45x145x4500 mm?® durchgefiihrt. Die eingesetzten hitzebehandelten Proben
waren nach dem Thermowood-Verfahren fir mindestens finf Stunden bei

220°C thermisch vergutet.

Priifung von Ol-Hitze vergiiteten Brettern

Ein Vier-Punki-Biegeversuch in Anlehnung an DIN 52 186 (1978) wurde zur
Bestimmung der Biegefestigkeit und des Biege-Elastizitatsmoduls von Ol-Hitze-
verguteten Proben der Dimension 1000x124x30 mm?3 an der BFH durchgefihrt
(Brischke 2003). Das geprufte Material entstammte einer anderen Charge als
das fur die Prifung von Kleinproben verwendetet Sortiment. 25 Parallelen von
thermisch modifizierter Tanne (Abies alba Mill.) und Fichte mit jeweils 25
zugeordneten unbehandelten Kontrollen wurden geprift. Die hitzebehandelten
Proben wurden in einer Charge bei 220°C fir mindestens vier Stunden
vergutet. Eine Sortierung der Bretter nach Jahrringbreite und -anzahl, Astigkeit,
Faserverlauf oder anderen anatomischen Merkmalen entsprechend DIN 52 186
(1978) erfolgte nicht.
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Einfluss der Behandlungstemperatur auf ausgewahite Holzeigenschaften
Fir Untersuchungen des Einflusses der Hitzebehandlungstemperatur auf
ausgewahlte Holzeigenschaften wurden Fichtenproben (Picea abies L Karst.)
einer thermischen Vergiitung im heiBen Olbad bei 180°C, 200°C und 220°C fiir
jeweils vier Stunden unterzogen. Der Einfluss der Prozesstemperatur auf den
Masseverlust nach Pilzangriff wurde durch die Prifung zur Bestimmung der
Resistenz gegentber Basidiomyceten auf Malzagar nach DIN EN 113 (1996) in
Kolleschalen untersucht. Folgender Pilzstamm wurde eingesetzt: Poria placenta
var. Monticula = (Fr.) Gilbertson et Ryv. FPRL 280 BAM, 8/1997.

Die Veranderung der mechanischen Festigkeit durch verschiedene
Prozesstemperaturen wurde durch die Prafung der Biegefestigkeit nach DIN 52
186 (1978) an Proben mit der Dimension von 20x20x360 mm?3 auf einer
computergesteuerten Universalwerkstoffprifmaschine im statischen Pruffeld
der BFH bestimmit.

Das Quellverhalten wurde in Anlehnung an DIN 52 184 (1979) an Proben der
Dimension 20x20x10 mm?3 nach Vakuum-Druck-Trankung bei 20 mbar/6 bar fir
jeweils 15 Minuten und nachfolgender Wasserlagerung bei 60 °C fir 24 Stunden
untersucht. Die Quellung wurde als gemittelte Quellung aus radialer und

tangentialer Richtung ((Quellung radiai + Quellung tangentiar)/2) ausgedruckt.

Verbautes, hitzebehandeltes Holz

Feuchteverhalten in verbauter Anwendung

An einer Bauwerksfassade in Kiel wurden in @stlicher, stdlicher und westlicher
Ausrichtung an jeweils drei verschiedenen Einbauhéhen Ol-Hitze-vergiitete
Fichten-Proben und Kontrollproben aus L&rchenkernholz (Larix decidua Mill.),
Kiefer und Fichte der Dimension 500x122x22 mm?3 eingebaut (P6himann 2001).
Die Ol-Hitze-vergiiteten Proben waren fiir eine Stunde bei 220°C thermisch
modifiziert.

Bewertet wurde Uber eine Dauer von 19 Monaten unter anderem der Aspekt der
taglich elektrisch gemessenen Holzfeuchte als Kriterium far einen mdglichen

Pilzbefall und das makroskopische Erscheinungsbild der Proben.
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Feuchteverhalten im Labor, Bestimmung des MRI (Moisture induced Risk
Index)

Der MRI fur 18 Monate freibewittertes und unbewittertes Material des PLATO-,
Thermowood- und Ol-Hitze-Prozesses wurde in Anlehnung an Rapp et al.
(2000a) bestimmt. Fir die Bestimmung des MRI wurde die Steigung der
Holzfeuchtedanderung  wahrend einer  Absorptionsphase und einer
Desorptionsphase jeweils im Punkt 25% Holzfeuchte durch lineare Interpolation

ermittelt.

Absorption

Die auf 12% Holzfeuchte konditionierten Prifkdrper der Dimension
500x50x25 mm?3 wurden untergetaucht in Hamburger Leitungswasser in einer
Edelstahlwanne bei 20°C fiir sieben Tage gelagert. Jeweils separate Wannen
wurden fiir  Ol-Hitze-vergiitete, Luft-hitze-vergiitete und unbehandelte
Prifkérper verwendet. Bei der Wasserlagerung wurden nachfolgend
beschriebene Intervalle fir eine gravimetrische Bestimmung der
Wasseraufnahme und daraus folgenden Ermittlung der Holzfeuchte gewahlt.
Durch lineare Interpolation sollte die Steigung im Punkt 25% Holzfeuchte
ermittelt werden, hierzu wurden vier Messpunkte herangezogen, die zwischen
20 und 30% Holzfeuchte lagen. Als Vorgabe wurde die erste Messung nach
0,5 h Wasserlagerung durchgefihrt, weiterhin wurde mindestens einmal taglich
die Masse der Proben bestimmt. Erreichten die Proben auch nach sieben
Tagen Absorption eine mittlere Holzfeuchte von 25% nicht, so ergab sich die
Steigung der Absorptionskurve aus der Holzfeuchtednderung der letzten beiden
Messpunkte. Nach 168 h Wasserlagerung wurden die Prufkdrper in Plastikfolie
luftdicht verschweiBt, anschlieBend innerhalb einer Stunde in Kkalibrierten
Windkanalen im Klima 20°C/65% rel. Luftfeuchte (Normklima) fir die
Desorptionsphase exponiert.

Desorption

FUr die Desorption wurden vier aus je 25 Windkanalen (innerer Durchmesser
71 mm) bestehende Versuchseinheiten im Normklima genutzt. Durch einseitig
an den Windkanalen aufgesetzte kalibrierte Axial-Ventilatoren wurde ein
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saugender Luftstrom mit einer Strémungsgeschwindigkeit von 1,3 m/s in jedem
einzelnen Windkanalsegment erreicht. Analog zur Berechnung der
Absorptionskurve wurde die Desorption gravimetrisch nach gewahlien
Intervallen ermittelt.

Es wurde die Steigung im Punkt 25% Holzfeuchte ermittelt. Hierzu wurden vier
Messpunkte herangezogen, die zwischen 30 und 20% Holzfeuchte lagen. Als
Vorgabe wurde die erste Messung nach 0,5 h durchgefihrt, weiterhin erfolgte
mindestens einmal taglich die Bestimmung der Masse der Proben. Wenn die
Holzfeuchte der Proben zu Beginn der Desorptionsphase unter 25%
Holzfeuchte lag, wurde die Holzfeuchteanderung der ersten beiden Messpunkte
zur Bestimmung der Desorptionsgeschwindigkeit herangezogen.

Berechnung des MRI
Zur Berechnung des MRI wurde folgende Formel nach Rapp et al. (2000a)

herangezogen:
In(1+m,)
MR[ =——"

m,.  Steigung der Absorptionskurve beim Uberschreiten von u = 25%
mq:.  Steigung der Desorptionskurve beim Unterschreiten von u = 25%

Je kleiner der MRI der hitzebehandelten Prifkdrper ist, um so geringer ist die
Gefahrdung der Probe durch feuchteinduzierten, biologischen Abbau, d.h. je

hoher ist die holzschitzende Wirkung.

Statistische Analyse

Unterschiedliche Mittelwerte zweier unabhangiger Stichproben des Umfangs ny
und . aus naherungsweise normalverteilten Grundgesamtheiten wurden
mittels t-Test nach Student verglichen. Die berechnete PriifgréBe wurde hierbei
zur Bestimmung der Signifikanz verwendet. Sobald sie den kritischen Wert der
Student-Verteilung fir m = n-1 fir die gewahlte Irrtumswahrscheinlichkeit von

a = 0,05 Uberschritt, wurde die Nullhypothese abgelehnt. Dabei wurde die
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Mittelwertsdifferenz fir a <0,001 als hoéchst signifikant, fir a<0,01 als

hochsignifikant und fir a < 0,05 als signifikant bewertet.

7.1.3 Ergebnisse

Laborprifung in Anlehnung an DIN EN 113 (1996)

Fir alle thermisch modifizierten Materialien wurde eine erhéhte Dauerhaftigkeit
gegentber Pilzangriff durch Coniophora puteana im Vergleich zu Kiefer-Splint
und Fichte gefunden, der signifikant hochste Masseverlust an hitzeverglteten
Proben in Héhe von 12% wurde fiir Retifications-Prifkérper ermittelt. Trametes
versicolor verursachte an den thermisch modifizierten Prifkdrpern einen
geringeren Masseverlust als an unbehandelten Kontrollen. Die verschieden
thermisch verglteten Materialien zeigten keine signifikanten Unterschiede.
Ohne signifikante Unterschiede wiesen die hitzevergiteten Proben einen
verringerten Masseverlust durch Poria placenta im Vergleich zu unbehandelten
Kontrollen auf.

Der hochste Masseverlust an thermisch modifiziertem Material wurde in
Abbauversuchen mit Poria placenta als Prifpilz erreicht. Deshalb wurde dieser
Prufpilz zur Bestimmung der natlrlichen Dauerhaftigkeit des thermischen
modifizierten Materials nach EN 350-1 (1994) herangezogen. Die Mittelwerte
des Masseverlustes nach Pilzangriff und die daraus resultierende, als x-Wert
ausgedrickte, relative Dauerhaftigkeit sind in Tabelle 7.1-1 fir alle verwendeten
Pilze dargestellt.
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Tabelle 7.1-1: Masseverlust (MV) und x-Wert (EN 350-1, 1994) bezogen auf prozentualen
und absoluten MV nach Angriff durch Coniophora p., Trametes v. und Poria p. sowie
Einstufung der hitzebehandelten Hélzer und Referenzen in Dauerhaftigkeitsklassen
(DKL) nach EN 350-1 nach Angriff durch Poria p.

Material Coniophora puteana Trametes versicolor  Poria placenta

MV x-Wert MV x-Wert MV x-Wert und DKL

[%] 9] [%/%] [9/0] [%] [9] [%/%] [g/g] [%] I[g] [%/%] DKL [g/g] DKL

Kiefer 60 1,47 1,00 1,00 35 0,81 1,00 1,00 26 056 1,00 5 100 5

Fichte 67 1,34 1,12 091 18 0,34 051 042 31 058 119 5 104 5

Douglasie 27 059 045 040 2 0,05 006 0,06 14 029 054 3 o052 3

Eiche 3 0,08 005 005 14 034 040 042 0 001 000 {1 002 1
< 0,7% 17 038 028 026 0 0,00 000 000 16 035 062 4 063 4

28% 0 0,01 000 001 0 000 000 000 0 001 000 {1 002 1
PLATO 3 004 005 003 6 009 017 011 9 0,15 035 3 027 2

Premium 1 0,01 002 001 8 011 023 0,4 15 023 058 3 041 3

Retification 12 024 020 016 7 0,15 020 0,19 13 0,26 050 3 046 3

Ol-Hitze 3 007 005 005 5 013 014 0146 6 0146 023 2 029 2

Bezogen auf den mittleren Masseverlust in % wurde das nach dem PLATO-
Prozess modifizierte Material wie auch die nach dem Retifications- und
Thermowood-Verfahren verguteten Materialien in Dauerhaftigkeitsklasse 3
(maBig dauerhaft) eingestuft. Wurde hingegen der absolute Masseverlust in g
fir die Bestimmung der Dauerhaftigkeitsklasse als Grundlage herangezogen,
erreichte das PLATO- Material die Dauerhaftigkeitsklasse 2 (dauerhaft). Flir das
Ol-Hitze-verglitete Material wurde die Dauerhaftigkeitsklasse 2 (dauerhaft) fiir

beide Berechnungen ermittelt.

Freilandprifung nach DIN EN 252 (1989)

Die Zwischenbewertung der Proben nach 2,5 Jahren im Erdkontakt zeigte eine
signifikant geringere mittlere Abbaubewertung der thermisch modifizierten
Materialien im Vergleich zu unbehandelten Kontrollen und natirlich dauerhaften
Holzern (Bild 7.1-1).
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Mittelwert der Abbaubewertung nach EN 252

3] 27 2.8 02.5 Jahre @1.5 Jahre [0.8 Jahre

| —| 22 18

T_ | _| 08 r -

; maill 1 = % =
Premi

Kiefar Splind Eichwe Douglasie FLATO um  Refification OHT

Bild 7.1-1: Mittelwert der Abbaubewertung im Erdkontakt im Testfeld der BFH nach DIN
EN 252 (1989); Zwischenauswertung nach 2,5 Jahren. Ol-Hitze behandelte Proben sind
mit OHT abgekiirzt.

Premiumwood zeigte mit 1,85 die hoéchste Abbaubewertung der
hitzebehandelten Proben, nach dem Retifications-Verfahren modifizierte Proben
zeigten ersten Angriff nach 2,5 Jahren mit dem geringsten mittleren Abbauwert
von 0,1. Erste Ausfalle von Kiefer-Splint-, Douglasienkernholz- und
Eichenkernholzproben wurden bereits nach 0,8 Jahren erreicht.

Mechanische Priifungen an Kleinproben

Biege-Elastizitatsmodul

PLATO-Proben wie auch das Material des Retification- und Thermowood-
Prozesses wiesen eine Reduzierung des Biege-E-Moduls von 15% im Vergleich
zu unbehandelten Kontrollen auf (Tabelle 7.1-2). Signifikant héhere Werte
zeigten die Ol-Hitze-vergiiteten Proben; sie wiesen einen um 8% erhdhten

Mittelwert des Biege-E-Moduls im Vergleich zu unbehandelter Kiefer auf.

Tabelle 7.1-2: Mittelwerte der mechanischen Festigkeiten aus Prifungen an fehlerfreien
Kleinproben und prozentuale Verhéltnisse der Festigkeiten von hitzebehandeltem
Material gegeniiber unbehandelten Kontrollen (PLATO bezogen auf Fichte; Premium,
Retification und Ol-Hitze bezogen auf Kiefer)

Material Rohdichte Biege-E-Modul Biegefestigkeit Rohdichte = Bruchschlag-
arbeit

[g/cm3] [N/mma2] [%]  [N/mm?7]  [%] [g/cm3] [kd/m2] [%)]
Kiefer 0,59 11.834 100 116,1 100 0,59 241 100
Fichte 0,53 13.966 100 108,0 100 0,54 31,8 100
PLATO 0,40 11.847 85 76,4 71 0,40 15,6 49
Premium 0,44 10.106 85 91,2 79 0,45 11,5 48
Retification 0,54 10.213 86 72,5 62 0,54 8,7 36
Ol-Hitze 0,63 12.745 108 101,6 88 0,63 14,0 58
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Biegefestigkeit

Die Biegefestigkeit der hitzeverglteten Proben war deutlich reduziert im
Vergleich zu unbehandelter Kiefer und Fichte. Eine Reduzierung der
Biegefestigkeit von 12% bezogen auf unbehandelte Kontrollen wurde fiir Ol-
Hitze- vergltete Proben ermittelt, 21% fur Proben des Thermowood-Verfahrens,
29% fir Material des PLATO-Prozesses und 38% fur Material aus dem

Retification-Verfahren (Tabelle 7.1-2).

Bruchschlagarbeit

Die Ergebnisse der Bruchschlagarbeit zeigten den groBen Einfluss der
thermischen Modifikation auf die dynamische Festigkeit. Im Vergleich zu
unbehandelten Kontrollen war der Mittelwert der Bruchschlagarbeit von Ol-
Hitze-vergiteten Proben um 42% reduziert, Material des PLATO-Prozesses
und des Thermowood-Verfahrens zeigte um ca. 50% reduzierte Mittelwerte, der
Mittelwert des nach dem Retifications-Verfahren verglteten Materials war um
64% reduziert (Tabelle 7.1-2).

Mechanische Prifungen an Proben in Gebrauchsdimension

Prifung von Thermowood-Balken in Schweden

Die Biegefestigkeit von hitzebehandelten Kiefernbalken war bezogen auf
unbehandelte Kontrollen um 47% reduziert, die hitzebehandelte Fichte zeigte

einen um 50% verringerten Mittelwert (Tabelle 7.1-3).

Tabelle 7.1-3: Mittelwerte der Biegefestigkeit und des Biege-Elastizititsmoduls von
Proben in Gebrauchsdimension, die Standardabweichung der Mittelwerte ist in
Klammern angegeben (Bengtsson et al. 2002)

Fichte Kiefer
hitzebehandelt unbehandelt hitzebehandelt unbehandelt
Biegefestigkeit [N/mm?] 23,2 (+10,4) 46,0 (x14,1) 24,9 (x10,2) 47,1 (x12,5)
Variationskoeffizient [%] 44.8 30,6 41,0 26,5
5. Percentil [N/mm?] 8,0 23,7 11,1 245

Biege-Elastizitatsmodul [N/mm?] 11882 (+2653) 12318 (+2626) 12487 (¥2561) 12941 (+2389)
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Der Biege-Elastizitdtsmodul war mit einer Reduzierung von ca. 3,5% fur
hitzebehandelte Kiefer und Fichte gegeniber unbehandelten Kontrollen nur
wenig durch die Hitzebehandlung berihrt.

Priifung von Ol-Hitze-vergiiteten Brettern

Die Ergebnisse des Biegeversuchs zeigten keine signifikanten Unterschiede
zwischen den unbehandelten Kontrollen aus Fichte und Tanne wie auch
zwischen den hitzebehandelten Fichten- und Tannenproben (Tabelle 7.1-4). Die
Ol-Hitze behandelten Proben sind mit OHT bezeichnet.

Die mittlere Biegefestigkeit der hitzeverglteten Tannenproben war signifikant
um ca. 31% gegenlUber den unbehandelten Kontrollen reduziert, die der
Fichtenproben signifikant um ca. 39% im Mittel. Ein Einfluss der
Hitzebehandlung auf den Biege-E-Modul wurde hingegen nicht festgestellt. Die
Rohdichte der Ol-Hitze vergiiteten Materialien wurde durch die OI-
Hitzebehandlung um ca. 10% verringert.

Tabelle 7.1-4: Zusammenfassende Darstellung der ermittelten Daten aus dem
Biegeversuch (Brischke 2003)

Biegeversuch Fichte Kontrolle Fichte OHT Tanne Kontrolle Tanne OHT
Biegefestigkeit [N/mm2] 63,2 38,4 65,5 451
absolute STABW [N/mm2] 11,7 18,3 15,4 16,4
prozentuale STABW  [%] 19 48 24 36
Biege-E-Modul [N/mm2] 10151 10178 10649 10503
absolute STABW [N/mmz2] 1512 1799 1453 1577
prozentuale STABW  [%] 15 18 14 15
Rohdichte [g/cm3] 0,42 0,38 0,45 0,40
absolute STABW [g/cm3] 0,03 0,03 0,03 0,03
prozentuale STABW  [%] 7 9 7 8

Einfluss der Behandlungstemperatur auf ausgewahlte Holzeigenschaften
Die Verringerung des Masseverlustes durch Pilzabbau, der Quellung nach
Wasserlagerung aber auch der Biegefestigkeit durch steigende
Prozesstemperatur wurde deutlich (Bild 7.1-2).
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Masseverlust bzw.
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Bild 7.1-2: Masseverlust durch Poria placenta, gemittelte Quellung wie auch
Biegefestigkeit in Abhangigkeit der Prozesstemperatur einer Ol-Hitze-Behandlung fiir
vier Stunden

Die Mittelwerte des Masseverlustes, der Biegefestigkeit und der Quellung sind
in Tabelle 7.1-5 zusammengefasst. Als Kontrolle wird unbehandelte Kiefer-
Splint in biologischen Prifungen bezeichnet.

Tabelle 7.1-5: Mittelwerte des Masseverlustes durch Poria placenta, der Quellung nach
Wasserlagerung und der Biegefestigkeit sowie die prozentuale Veranderung gegeniiber
der nicht-hitzebehandelten Fichte

Behandlung Masse- Verdanderung Quellung Verdnderung Biegefestigkeit Verdnderung
verlust zur Fichte zur Fichte zur Fichte
[%] [%] [N/mm?2]

Kontrolle 25,2 - - - - -

Fichte 24,0 - 7,0 - 55,1 -

180°C 4h 19,2 -20,0 % 4,8 -31,4% 34,3 -37,7%

200°C 4h 12,5 -479 % 4,1 -41,4 % 35,2 -36,1 %

220°C 4h 3,5 -85,4 % 2,9 - 58,6 % 25,6 -53,5%

Eine Verringerung des Masseverlustes durch Pilzangriff wie auch eine
Quellungsreduzierung wurde durch eine Erhéhung der Prozesstemperatur

erreicht, was gleichzeitig eine Reduzierung der Biegefestigkeit bedeutete.
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Verbautes, hitzebehandeltes Holz

Holzfeuchteaspekt und makroskopische Erscheinung in verbauter
Anwendung

Nach 19 Monaten taglicher Datenaufzeichnung wurde eine Auswertung des
Feuchteverhaltens durchgefiihrt. Es ist aufféllig, dass die nach dem Ol-Hitze-
Verfahren vergltete Fichte bisher an keinem Tag Uber 20% Holzfeuchte lag.
Tabelle 7.1-6 zeigt die Anzahl der Tage pro Jahr der verbauten Proben mit
ermittelten Holzfeuchten unter 15% und Uber 20% (P6hlmann 2001).

Tabelle 7.1-6: Anzahl der Tage je Jahr <15% und >20% Holzfeuchte von verbauten, frei
bewitterten Proben

Anzahl der Lérche Larche mit Kiefer Kiefer Fichte Fichte Ol-Hitze
Tage Kernholz  Anstrich Splint 6lbehandelt Splint vergutet

unter 15%u 47 43 34 8 48 68

Uber 20%u 119 148 194 195 131 0

Im Vergleich zur Fichte, wie auch zu unbehandelter und gedlter Kiefer, zeigte
die hitzevergutete Fichte eine deutlich verringerte Rissbildung. Ebenso wie bei
hitzebehandelter Fichte war bei unbehandelter und lasierter Larche keine
Rissbildung zu erkennen. Neben lasierter Lérche zeigte die Ol-Hitze-behandelte
Fichte geringe Blauebildung, alle anderen Materialien wiesen starke bis sehr
starke Blaue auf. Die starkste Abschilferung wurde bei hitzebehandelter Fichte
beobachtet, geringe Abschilferungen auch bei unbehandelter Larche; alle

anderen Materialien zeigten keine Abschilferungen.

Feuchteverhalten im Labor

Der aus der Absorptions- und Desorptionsgeschwindigkeit resultierende MRI
der hitzebehandelten Proben war im Vergleich mit unbehandelten Kontrollen
signifikant geringer, nur Premiumwood zeigte gegenlber Eichenkontrollen
einen erhohten MRI (Tabelle 7.1-7).
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Tabelle 7.1-7: Zeit fiir Anstieg der Holzfeuchte auf 20% (tag20), max. Holzfeuchte (uegn)
wahrend Absorption sowie Zeit fiir Abfall der Holzfeuchte auf 20% (tpe2o),
Holzfeuchteanderung um 5% (ts,upe) wahrend Desorption und ermittelte Steigungen wie
auch errechnete MRI-Werte.

t u t t Steigung MRI Verhiltnis
Material AB20 168h DE20 '5?uDE [%/h] MRIHitze . MRIKontroIIe
inh in% inh inh Abs. Des. Eiche Kiefer Fichte
PLATO bewittert 541 262 25 25 0,046 2,560 0,018 1:7,5 1:116,6 1:43,5
unbewittert - 19,9 - 41 0,063 2,280 0,023 1:59 1:91,3 1:34,1
) bewittert 6,0 39,2 252 3,5 0,184 0,630 0,268 1,9:1 1. 7,8 1:29
Premium
unbewittert 18,1 37,5 25,1 3,0 0,176 0,795 0,204 1,5:1 1:10,3 1: 3,8
SL-Hit bewittert - 16,4 - 14,5 0,028 1,330 0,021 1:6,4 1:99,9 1:37,3
-Hitze
unbewittert - 175 - 22,4 0,030 1,320 0,022 1:6,1 1:954 1:356

Eiche unbewittert 27,0 351 20,0 25 0,139 0,965 0,135
Kiefer unbewittert 0,2 63,9 455 2,0 3,745 0,742 2,099
Fichte unbewittert 1,2 57,8 350 1,5 0,905 0,822 0,784

Im Vergleich von bewitterten und unbewitterten hitzebehandelten Proben
wurden bislang keine signifikanten Unterschiede deutlich. Der MRI von
bewitterten PLATO-Proben war bezogen auf den MRI der unbewitterten Proben
leicht verringert, fur bewitterte Premium-Proben wurde im Vergleich mit
unbewitterten Proben ein erhdhter MRI ermittelt. Die MRI-Werte der Proben des
PLATO- und Ol-Hitze-Prozesses unterschieden sich nicht signifikant von-
einander. Gegenuber Eichenkontrollen zeigten beide Materialien ca. 6fach
reduzierte MRI-Werte, im Vergleich mit Kiefernkontrollen waren die MRI-Werte
um das ca. 100fache verringert, bezogen auf Fichtenkontrollen, um das ca. 34-
bis 43fache reduziert. Die Proben des Thermowood-Prozesses wiesen im
Gegensatz zu den Ubrigen hitzeverglteten Proben um das 10fache erhdhte
MRI-Werte auf. Verglichen mit Eichenkontrollen war der MRI dieser Proben ca.
1,5- bis 2fach hdher, bezogen auf Kiefer und Fichte, um ca. 8- bzw. 3mal
niedriger.

Rissbildungen nach einem Zyklus von Ab- und Desorption, wie bei den
unbehandelten Kontrollen, wurden bei den hitzeverguteten Materialien nicht
beobachtet.
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7.1.4 Diskussion

Laborprifung in Anlehnung an DIN EN 113 (1996)

Die unterschiedlich hitzevergiteten Proben wiesen einen verringerten
Masseverlust gegentber unbehandelten Kontrollen auf. Mehrere Autoren haben
bereits erwdhnt, dass durch die Hitzebehandlung die Resistenz gegenlber
holzzerstérenden Pilzen erhéht wird (Sailer et al. 2000; Jamsa und Viitaniemi
2000; Rapp und Sailer 2001). Der mit 5% bis 16% hdéchste Masseverlust an
hitzeverguteten Proben wurde durch Poria placenta als Prifpilz ermittelt.
Kamdem et al. (1999) berichten von in etwa gleich hohen Abbauwerten, Leithoff
und Peek (1998) ermittelten Masseverluste von 3,5%, weshalb dieser Prifpilz
als kritisch far modifiziertes Holz anzusehen ist. Die Masseverluste nach Angriff
durch Trametes versicolor und Coniophora puteana waren im Vergleich hierzu
deutlich geringer. Auch Leithoff und Peek (1998) sowie Militz und Tjeerdsma
(2000) geben Masseverluste nach Pilzangriff durch Coniophora puteana von
<3% an. An Ol-hitze-vergiitetem Material vermochte Trametes versicolor
ahnlich hohen Masseverlust hervorzurufen wie Poria placenta, da Trametes
versicolor in der Lage ist, pflanzliche Ole abbauen zu kénnen (Sailer 2001), was
einen Masseverlust des in der Probe verbliebenen Ols, jedoch nicht

notwendigerweise einen Masseverlust des Holzes, bedeutet.

Die Dauerhaftigkeitsklasse 2 (dauerhaft) bezogen auf den Masseverlust in g
wurde fiir PLATO- und Ol-Hitze-vergiitete Prifkérper bestimmt, die
Dauerhaftigkeitsklasse 3 (maBig dauerhaft) wurde far Material aus dem
Retifications- und Thermowood-Verfahren ermittelt. Nilsson und Daniel (1992)
berichteten Gber Unterschiede bei der Einstufung in Dauerhaftigkeitsklasse bei
Verwendung von Masseverlusten in g oder % und haben vorgeschlagen, den
absoluten  Masseverlust zur Beschreibung von  Abbauraten und
Dauerhaftigkeitsklassen zu verwenden. Fir eine verlassliche Bestimmung der
Dauerhaftigkeit sind jedoch noch abgeschlossene Freilandversuche mit und
ohne Erdkontakt notwendig.
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Freilandprifung nach DIN EN 252 (1989)

Die Zwischenbewertungen von hitzevergiteten Proben im Erdkontakt zeigten
gegenltber Kontrollen eine deutliche Steigerung der Resistenz gegen
biologischen Abbau. Jedoch sind dies nur vorlaufige Ergebnisse, die in Starke
und Geschwindigkeit des Abbaus in Zukunft noch variieren kdnnen. Mehrere
Autoren haben bereits Uber die eingeschréankie Verwendung von
hitzevergitetem Material im Erdkontakt berichtet (Kamdem et al. 1999;
Wienhaus 1999; Rapp et al. 2000). Ein Einsatz im Erdkontakt erscheint somit

flr hitzebehandeltes Material vermutlich nicht geeignet.

Mechanische Priifungen an Kleinproben

Die Dichte des verschieden hitzeverglteten Materials wies erheblich
schwankende Rohdichten auf. Dies kann durch das Ausgangsmaterial oder die
Verglitung verursacht sein. Die im Vergleich héhere Dichte der Proben des Ol-
Hitze-Verfahrens ist auf eine prozessbedingte Olaufnahme wahrend der
Hitzevergiitung im Olbad zuriickzufiihren (Sailer et al. 2000). Weiterhin ist
davon auszugehen, dass eine Teilpyrolyse in Luftatmosphdre hdhere
Substanzverluste als eine Behandlung unter Luftabschluss wie bei der Ol-Hitze-
Behandlung mit sich bringt (Sailer et al. 2000).

Die hitzebehandelten Proben wiesen EinbuBen der Biegefestigkeit im
GrdBenbereich von 12% bis 38% auf, der Biege-E-Modul wurde um ca. 15%
verringert, mit Ausnahme der Ol-Hitze-vergiiteten Proben, deren Biege-
steifigkeit um 8% erhdht war. Die Bruchschlagarbeitsprifung verdeutlichte
Minderungen der dynamischen Festigkeit von 42% bis 64% im Vergleich zu
unbehandelten Referenzen. Verschiedene andere Autoren haben bereits Uber
erhéhte Sprédigkeit und reduzierte Festigkeiten berichtet (Jamsa und Viitaniemi
1998; Sailer et al. 2000; Vernois 2000). Gohar und Guyonnet (1998), Boonstra
und Doelman (1999), Jamsa und Viitaniemi (2000) geben FestigkeitseinbuBen
von 5% bis 25% bzw. von 0% bis 15% an. Rapp und Sailer (2000) und Militz
und Tjeerdsma (2000) gehen sogar von 30% bis 50% Festigkeitsverlust aus. Im
Vergleich zu den anderen hitzebehandelten Proben wies das aus dem Ol-Hitze-
Verfahren stammende Material eine tendenziell héhere mechanische Festigkeit
auf (Tabelle 7.1-2).
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Mechanische Priifungen an Proben in Gebrauchsdimension

Die schwedischen Untersuchungen an Proben in Gebrauchsdimension zeigten
den groBen Einfluss von Asten auf die Festigkeit von hitzebehandeltem Material
(Bengtsson et al. 2002). Die statische Biegefestigkeit von hitzebehandelter
Kiefer war um 47% verringert, die Festigkeit der verguteten Fichte um ca. 50%
reduziert. Auch wurde die Streuung der Einzelwerte gréBer, das flinfte Perzentil
von hitzebehandelter Kiefer war mit 8 N/mm?2 im Vergleich zu zugehdrigen
unbehandelten Kontrollen um ca. 55% reduziert, das der hitzebehandelten
Fichte mit 11,1 N/mm2 um ca. 66% geringer (Tabelle 7.1-3). Fur beide
Materialien war der von den Asten wenig beeinflusste Biege-Elastizitatsmodul
hingegen nur um ca. 3,5% verringert.

Eine signifikante Veranderung des Biege-E-Moduls konnte auch durch den
Vier-Punkt-Biegeversuch an Ol-Hitze-vergiiteten Fichten- und Tannenproben in
Gebrauchsdimension nicht nachgewiesen werden (Tabelle 7.1-4). Wesentlich
starker wurde hingegen die Biegefestigkeit beeinflusst. Die ermittelten
Festigkeitsabnahmen an GroBproben von 30% bis 40% lagen signifikant héher
als die beobachteten Festigkeitsverluste von Ol-Hitze-vergiiteten Kleinproben
mit ca. 12%. Analog der Untersuchungen von Bengtsson et al. (2002) resultierte
aus der thermischen Vergitung eine deutliche Erhéhung der Streuung der
Einzelwerte. Diese war fiir das Ol-Hitze-verglitete Material um den Faktor 1,5-
bis 2,5mal hdéher als fur die unbehandelten Kontrollen. Somit scheint der
Einfluss von Asten, Faserabweichungen und Rissen auf die Festigkeit und die
Streuung der Einzelwerte durch die Hitzebehandlung verstarkt zu werden. Die
thermische Modifikation erscheint deswegen ungeeignet fir die Vergltung von
Sortimenten geringer Qualitdt, da die strukturellen Maéangel des
Ausgangsmaterials verstarkt werden.

Einfluss der Behandlungstemperatur auf ausgewahlte Holzeigenschaften

Der Einfluss der Behandlungstemperatur auf die biologische Dauerhaftigkeit,
die Quellung wie auch die Biegefestigkeit wurde deutlich. Eine
Behandlungstemperatur von 180°C fir vier Stunden wies ebenso wie die
Hitzebehandlung bei 200°C fur vier Stunden um ca. 36% bis 38% verringerte
Festigkeiten im Vergleich zu der unbehandelten Fichtenkontrolle auf. In beiden
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Fallen wurde jedoch durch Poria placenta auch ein Masseverlust von Uber 12%
verursacht.

Im Vergleich zu der unbehandelten Kiefernkontrolle bedeutete der ermittelte
Masseverlust der bei 180°C hitzebehandelten Fichte die Einstufung in
Dauerhaftigkeitsklasse 4 (wenig dauerhaft), die bei 200°C fir vier Stunden
hitzebehandelte Fichte erreichte Dauerhaftigkeitsklasse 3 (maBig dauerhaft).
Eine Reduzierung des Masseverlustes auf 3,5% war nur durch eine Ol-Hitze-
Behandlung bei 220°C fir vier Stunden méglich, wobei aber auch die
Biegefestigkeit um ca. 54% reduziert wurde. Die bei 220°C fiir vier Stunden OI-
Hitze behandelte Fichte wurde in die Dauerhaftigkeitsklasse 1 (sehr dauerhaft)
eingestuft.

Eine Erhdéhung der Dauerhaftigkeit und Reduzierung der Quellung war somit
nur in Kombination mit einer deutlichen Verringerung der Biegefestigkeit
moglich. Verschiedene andere Autoren haben bereits beschrieben, dass die
Minderungen der Festigkeitseigenschaften in einem direkten Zusammenhang
mit der fur die Holzverglitung eingesetzten Prozesstemperatur und -dauer
stehen (Viitaniemi 1997; Leithoff und Peek 1998; Sailer et al. 2000; Rapp und
Sailer 2000). Die gewonnen Ergebnisse zeigen, das fir die Auswahl der
Hitzebehandlungsparameter die genaue Kenntnis der Anforderung an das
Bauteil erforderlich ist.

Verbautes, hitzebehandeltes Holz

Holzfeuchteaspekt und makroskopische Erscheinung in verbauter
Anwendung

Die hitzebehandelten Fichtenproben wiesen (Gdber den gesamten
Untersuchungszeitraum durch ihre geringe Feuchte kein Risiko flr einen
maoglichen Pilzangriff auf (P6hlmann 2001), maximal wurden 18,6% Holzfeuchte
erreicht. Dies ist durch die Verringerung der Sorptionsisotherme um bis zu 50%
zu erklaren (Jamsa und Viitaniemi 1998).

Auf Grund der geringen Dimensionsédnderungen bei Feuchtewechseln war
keine Rissbildung an hitzebehandeltem Material zu erkennen. Diese Quellungs-
und Schwindungsvergitung wurde bereits von Sailer et al. (2000) mit 40%,
Leithoff und Peek (1998) mit 50% und von Jamsa und Viitaniemi (1998) mit bis
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zu 90% angegeben. Splitterbildungen und Verwerfungen wurden im Gegensatz
zu den Beobachtungen von Boonstra und Doelman (1999) nicht festgestellt.

Die dunkelbraune Farbe des hitzebehandelten Materials erwies sich als nicht
UV-besténdig, Ausbleichungen wie bei Sailer et al. (2000) und Jamsa und
Viitaniemi (1998) wurden beobachtet.

In der Kombination von Holzfeuchteverlauf und makroskopischer Erscheinung
iberzeugte in dieser Untersuchung die Ol-Hitze-behandelte Fichte als einziges
von Péhlmann (2001) gepriftes Material flr freibewitterte Anwendungen im
Fassadenbereich in der Gefdéhrdungsklasse 3.

Feuchteverhalten im Labor

Die hitzebehandelten Materialien zeigten im Vergleich zu Eiche, Kiefer und
Fichte einen signifikant verringerten MRI, gegenlber Eiche wiesen lediglich die
Thermowood-Proben erhdhte MRI-Werte auf. Die Dimensionsstabilitat und die
verringerten MRI-Werte von hitzebehandeltem Material im Vergleich zu
unbewitterten Kontrollen unterstreichen die Eignung fir Anwendungen in der
Gefahrdungsklasse 3. Weitere Untersuchungen des Feuchteverhaltens nach
langeren Bewitterungsintervallen und im Vergleich zu bewitterten Kontrollen
sind fir eine Differenzierung der verschieden hitzevergiteten Materialien
notwendig. Bislang zeigten die Proben des Thermowood-Prozesses den
hochsten MRI aller gepriften modifizierten Materialien.

7.1.5 Schlussfolgerungen

Die ermittelten Werte sollten nicht als statische Charakterisierung der vier
verschiedenen Vergutungs-verfahren betrachtet werden, sondern als die
Momentaufnahme eines Entwicklungsstandes.

Die Ergebnisse der biologischen Prifungen zeigten eine erhdhte Resistenz aller
thermisch modifizierten Materialien gegentber biologischem Abbau im
Vergleich zu Kontrollen, jedoch wurden alle hitzebehandelten Proben
angegriffen. Durch die Einstufung der Materialien in die Dauerhaftigkeitsklasse
2 bis 3 (dauerhaft bis maBig dauerhaft) erscheint ein Einsatz im Freiland ohne
Erdkontakt méglich (Wienhaus 1999; Rapp et al. 2000). Diese Einschatzung
wird durch Zwischenergebnisse aus Freilandprifungen im Erdkontakt sowie
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durch die Untersuchungen bezlglich des Feuchteverhaltens von verbautem
hitzebehandeltem Holz und bezlglich des Feuchteverhaltens im Labor
unterstrichen.

Bei derzeitiger Prozessflihrung und damit verbundener variierender Qualitat der
Endprodukte sind im Vergleich der nach verschiedenen Prozessen
hitzeverguteten Materialien lediglich tendenzielle Unterschiede zu erkennen.
Die Ergebnisse der mechanischen Prifungen an Kleinproben zeigten ebenfalls
keine signifikanten Unterschiede der verschieden hitzeverguteten Materialien.
Eine Optimierung der Produktionsprozesse bzw. eine Qualitatssicherung der

Endprodukte aus thermischen Vergitungsprozessen erscheint sinnvoll.

7.1.6 Zusammenfassung

Zum ersten Mal wurde in kombinierten biologischen und mechanischen
Prifungen hitzebehandeltes Material der vier gréBten in Europa industriell
eingefihrten Verfahren zur thermischen Modifikation verglichen. Zur
Anwendung kamen Prifungen in Anlehnung an DIN EN 113 (1996) mit
Miniblock-Prifkorpern, Prifungen nach DIN EN 252 (1989) im Freiland mit
Erdkontakt sowie mechanische Prifungen zur Bestimmung der Biegefestigkeit,
des Biege-Elastizitatsmoduls und der Bruchschlagarbeit.

Die gewonnenen Ergebnisse dieses Vergleiches fUhren dazu, alle gepriften
thermisch modifizierten Materialien sowie Holzarten mit erhdhter natlrlicher
Dauerhaftigkeit in die Klasse 3 (maBig dauerhaft) der natlrlichen
Dauerhaftigkeit einzustufen. Die Eignung des hitzebehandelten Materials fir
Anwendungen in der Gefahrdungsklasse 3 (DIN 68800 Teil 3) wird durch
Untersuchungen des Feuchteverhaltens im verbauten Zustand wie auch durch
Untersuchungen zum Feuchteverhalten in Laborprifungen unterstrichen.
Signifikante Unterschiede der biologischen Eigenschaften der verschieden
hitzeverguteten Materialien wurden nicht gefunden.

Bezogen auf unbehandelte Kontrollen wiesen alle hitzebehandelten Materialien
reduzierte Festigkeiten auf. Im statischen Bereich wurden Reduzierungen bis zu
38% ermittelt, Minderungen der dynamischen Festigkeit erreichten maximal
64%. An gepriften GroBproben wurden FestigkeitseinbuBen im statischen
Bereich von ca. 50% beobachtet.
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Abstract

Material from four common European processes of industrial heat treatment of
timber was examined comparatively with reference to biological laboratory
standard tests and field tests in soil contact and above ground. The thermally
modified timber (TMT) used in the study was: Plato wood from the Netherlands,
ThermoWood from Finland, New Option Wood (NOW) from France, and oll
heat-treated wood (OHT) produced in Germany. Tests of resistance to
basidiomycetes (EN 113, 1996) and tests of resistance to soft rotting microfungi
and other soil-inhabiting microorganisms (EN 807, 1997) showed substantially
lower mass losses of TMT compared with controls. Only slight differences in
mass loss were found between the four thermally modified materials. Based on
results from laboratory standard tests all tested heat-treated materials were
classified as durable to moderately durable [durability class (DC) 2-4],
analogous to the classification of natural durability (EN 350-1, 1994). In
contrast, the classification of TMT samples after 5.5 years’ exposure in soil
contact, in accordance with EN 252 (1990), was slightly durable to not durable
(DC 4-5), whereas the classification obtained after 5.5 years’ exposure in
double layers in European hazard class (EHC) 3 (EN 335-1, 1992) was very
durable to moderately durable (DC 1-3). On the basis of 5.5 years’ field testing,
thermally modified material (independent of the treatment process and supplier)
appears not to be suitable for in-ground contact application. However, the
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suitability of TMT for use out of ground in EHC 3 was ascertained and is

recommended.

Keywords: Above ground, decay types, double layer, durability, hazard
classes, soil contact, thermal modification, thermally modified timber, TMT.

7.2.1 Introduction

As an alternative to chemical wood preservation systems, which aim to interfere
with the metabolism of wood-destroying fungi, novel non-biocidal techniques of
wood protection by means of cell-wall modification have been increasingly
developed and analysed in recent years. This is valid for thermal modification in
particular, which positively affects certain wood properties, e.g. durability
against biological decay (Leithoff & Peek, 1998; Rapp & Sailer, 2000, 2001;
Sailer et al.,, 2000; Syrjanen, 2001; Vernois, 2001; Militz, 2002; Brischke &
Rapp, 2004). On account of the increased durability of thermally modified timber
(TMT) compared with untreated material, its application for outdoor use appears
to be suitable. However, the applicability of TMT for use in ground contact
[European Hazard Class 4 (EHC 4); EN 335-1, 1992] is a matter of
controversial discussion. Numerous authors have reported restricted suitability
of heat-treated material in ground contact owing to insufficient durability
(Kamdem et al., 1999; Westin et al., 2004) and recommended the application of
TMT above ground in EHC 3 (Jamsa & Viitaniemi, 1998; Wienhaus, 1999; Rapp
et al., 2000). However, Boonstra and Doelman (1999) and Tjeerdsma et al.
(2000) reported decreased mass loss of TMT after fungal attack, and classified
thermally modified material as very durable to durable (durability class 1-2; EN
350-2, 1994), which would in theory allow its application in soil contact (EN 460,
1994). In addition, various industrial suppliers promote their heat-treated
products with unlimited suitability for use in ground contact.

Taking these conflicting statements and the resulting uncertainty of customers
into consideration, determination of the biological properties of TMT from the
four major industrial European processes for thermal modification began in
2000 at the Federal Research Centre for Forestry and Forest Products (BFH) in
Hamburg. The basic diversity of the different processes is indicated by their
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oxygen excluding and heat-transporting media: the Plato process uses liquid
water in a first step followed by a conditioning phase, whereas steam is used by
the ThermoWood process, nitrogen gas by the Retification process and
rapeseed oil by the oil-heat treatment (OHT) process. However, a substantial
similarity in treatment conditions is that these processes run in a temperature
range between 180 and 240°C to change the chemical composition of the cell
wall. The common aim is to improve specific wood properties, e.g. natural
durability and dimensional stability, as has been investigated and reported in
detail previously (Syrjanen & Kangas, 2000; Tjeerdsma et al., 2000;
Welzbacher & Rapp, 2003).

In the following, results from biological laboratory standard tests as well as
results from 5.5 years’ exposure in EHC 3 and EHC 4 at BFH are presented to
contribute to the discussion on the suitability of commercially available TMT for

outdoor application.

7.2.2 Material and methods

Material quality

Material from four common European industrial heat-treatment processes of
timber was used (Table 7.2-1). The various thermally modified materials were
taken from industrially treated batches that were produced for the commercial
market in the second half of 2000. The requested suppliers were told about the
further utilization of their TMT in biological standard tests before the material
was provided. Detailed information about the initial wood qualities, e.g. density,
content of sapwood and heartwood, as well as process information regarding
the treatment temperature and duration were not offered by the industrial
suppliers. In addition to the heat-treated material, Scots pine (Pinus sylvestris
L.) sapwood samples were used as controls. Untreated Scots pine heartwood/
sapwood, Douglas fir (Pseudotsuga menziesii Franco) heartwood, oak
(Quercus petraea Liebl.) heartwood and Scots pine sapwood specimens,
vacuum-pressure impregnated in treatment solution containing 0.7% and 2.8%
chromium copper boron (CCB), were also tested. From each material matched
specimens were cut for the various biological tests. The corresponding wood
species and abbreviations of the tested material are given in Table 7.2-1.
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Table 7.2-1. Abbreviations in tables and figures (Abbr.), corresponding wood species,
description and supplier of the different materials.

Abbr. Wood species Material description Supplier
Plato Picea abies Karst. Heat treated, Plato process Plato Hout B.V., The Netherlands
Premium Pinus sylvestris L. Heat treated, Thermowood Kestopuu Oy, Finland
process
NOW Pinus maritima Mill. Heat treated, Retification process ~ S.A. NOW, France
OHT Pinus sylvestris L. Heat treated, Qil-Heat process Menz Holz, Germany
0.7 CCB Pinus sylvestris L. Pine sap, low retention of CCB BFH, Germany
(6 kg/m?)
2.8 CCB Pinus sylvestris L. Pine sap, high retention of CCB
(17 kg/m?3)
Douglas Pseudotsuga menziesii  Douglas fir heartwood Decker Holz, Germany
Franco
Oak Quercus petraea Liebl.  Oak heartwood Pfalzische Parkettfabrik, Germany
Pine Pinus sylvestris L. Pine heartwood/ sapwood mixture  Menz Holz, Germany
Pine sap Pinus sylvestris L. Pine sapwood Menz Holz, Germany

Note: CCB = chromium copper boron.

Laboratory tests

The resistance to basidiomycetes was tested in accordance with EN 113 (1996)
using Petri dishes with a diameter of 120 mm and specimens (n=12) of
40 x 10 x 10 mm3. The specimens were free of knots, cracks, decay and other
obvious defects, and the growth rings were orientated 45+10° to the small
faces, whereas the longitudinal faces were parallel to the direction of the grain.
The incubation period was 12 weeks. The following strains were used for the
study: Coniophora puteana = (Schum.: Fr.) P. Karsten Ebw. 15, BAM 1/1995;
Poria placenta var. Monticula = (Fr.) Gilbertson et Ryv. FPRL 280, BAM 8/1997;
and Coriolus versicolor = (L.: Fr.) Pilat CTB 863A, 1969.

Resistance to soft-rotting microfungi and other soil-inhabiting microorganisms
was tested in a soil box test (TMC) in accordance with EN 807 (1997) using
specimens (n=20) of 100 x 10 x 5 mm3. The wood quality of specimens met
the requirements of the standard: all specimens were free of knots, cracks,
insect damage and decay and other obvious defects, the growth rings were
orientated 90+15° to the broad faces and the longitudinal faces were parallel to
the direction of the grain. Natural topsoil substrate from the in-ground test field
at BFH and compost soil made at BFH from horticultural waste (leaf litter, grass,
cut softwoods and hardwoods, sand) were used for the study. Specimens were
exposed to soil for 32 weeks.
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To assess the grade of durability, the relative durability was calculated as the
quotient of mass loss of the heat-treated, preserved or natural durable material
and Scots pine sapwood controls (x-value, EN 350-1, 1994), as given in Table
7.2-2.

Table 7.2-2. Classes of natural durability (DC) based on calculated x-values, in
accordance with EN 350-1, using results from laboratory tests (EN 113 and EN 807), and
by adapting the classification according to EN 252 using the durability factor f from field
tests instead of the calculated x-values.

DC Definition Classification based on EN 350-1 Classification adapted to EN 252
1 Very durable x<0.15 f>5
2 Durable 0.15<x<0.30 3<f<5
3 Moderately durable 0.30 <x<0.60 2<f<3
4 Slightly durable 0.60 < x<0.90 1.2<f<2
5 Not durable x < 0.90 f<1.2
Field tests

Field trials in soil contact (EHC 4) and above ground (EHC 3) were installed in
January 2001 to examine the durability of the various materials in differently
severe exposure conditions. There were 20 replicates for each test set-up and
the dimension of the specimens was 500 x 50 x 25 mms. The orientation of
growth rings to the broad faces deviated from the standard, because
commercially available material with limited cross-sectional area was used.
However, the specimens were prepared with longitudinal faces parallel to the
grain and were free of cracks, decay, insect damage and other obvious defects.
The samples for in soil contact testing (EHC 4) were planted in the field at BFH
at a distance of 30 cm from each other, in accordance with EN 252 (1990). The
durability of the differently treated material above ground (EHC 3) was tested
using the double-layer test method (Figure 7.2-1), whereby four of the eight test
sets used were covered with a water-permeable textile sheet to create artificial
shadow to provoke increased decay, as described by Brischke and Rapp
(2005).
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Figure 7.2-1. Samples in horizontal double layer, shifted by one sample half to create an
artificial water trap.

Analysis of data from field tests
Decay on samples from field tests in EHC 4 and EHC 3 was determined
annually in accordance with EN 252 (1990). The rating scheme for the

inspection is given in Table 7.2-3.

Table 7.2-3. Rating scheme according to EN 252 (1990) for evaluation of wood samples in
field tests.

Rating Description Definition

0 Sound No evidence of decay, discoloration, softening or weakening caused by
micro-organisms

1 Slight attack Limited evidence of decay, no significant softening or weakening up to
1 mm depth

2 Moderate attack Significant evidence of decay, with areas of decay (softened or
weakened wood) from 2 to 3 mm depth

3 Severe attack Strong evidence of decay, extensive softening and weakening, typical
fungal decay at large areas from 3 to 5 mm depth or more

4 Failure Sample breaks after a bending test

In addition, the specimens were visually inspected regarding the presence of
brown rot, white rot and soft rot. Specimens rated 4 (failure) were removed from
the test field and inspected regarding the predominant type of rot by means of
light microscopy. The results of the decay ratings were used to determine the
durability of the tested material. The durability is the resistance of wood against
wood destroying organisms under certain environmental impacts. It is defined

as a relative value between the wood tested and a control (Scots pine sapwood
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in this study). In accordance with EN 252 (1990), x-values are used to calculate
the durability:

Mean lifetime

tested specimen

Mean lifetime

Durability x—value =

reference

The mean lifetime was not obtained for all tested materials after 5.5 years, so
the durability was calculated as the quotient of the decay rate of the controls

and the decay rate of the material tested (durability factor f):

Mean decay rating

Decay rate = -
Duration of exposure

Decay rate

control

Durability factor f =
Decay rate

tested specimen

For this determination based on the durability factor f, the classification of the
durability based on x-values, in accordance with EN 252 (1990), was adapted
(Table 7.2-2).

7.2.3 Results and discussion

Basidiomycetes tests

All tested heat-treated materials exhibited a substantially lower mass loss
caused by fungal attack than untreated pine sapwood controls and natural

durable references (Table 7.2-4).
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Table 7.2-4. Average mass loss (%) after biological tests, in accordance with EN 113.

Material P. placenta C. versicolor C. puteana
Plato 10.0 6.8 3.7
Premium 16.0 9.0 1.9
NOW 13.3 7.8 12.2
OHT 7.4 5.6 3.4
0.7 CCB 16.7 0.5 18.1
2.8CCB 0.4 0.6 0.4
Douglas 14.0 2.6 27.4
Oak 0.8 14.3 3.9
Pine 31.0 5.1 47.5
Pine sap 26.2 35.7 60.3
Note: P. placenta = Poria placenta; C. versicolor = Coriolus

versicolor; C. puteana = Coniophora puteana; NOW = New Option
Wood; OHT = oil-heat-treated wood; CCB = chromium copper boron.

Decreased mass loss of TMT has been mentioned by several authors,
assuming that heat treatment modifies the structure of wood and chemical
composition (Vernois, 2000; Rapp & Sailer, 2001; Mayes & Oksanen, 2002;
Militz, 2002; Brischke & Rapp, 2004; Welzbacher et al., 2006). In general, P.
placenta caused the highest mass loss to the modified materials, in a range
between 7.4 and 16%. Leithoff and Peek (1998) and Kamdem et al. (1999)
reported high mass losses of TMT caused by P. placenta, which is regarded as
being one of the most critical test fungi for TMT. The mass losses of TMT
caused by C. versicolor (5.6 - 9.0%) were lower than those caused by P.
placenta. However, the differences found in tests with C. versicolor showed no
significant distinction in mass loss between the four heat treated materials. In
tests with C. puteana significantly different mass losses were found in the case
of NOW (12.2%) compared with Premium (1.9%), OHT (3.4%) and Plato (3.
7%).

Soil box tests

The results of the soil box test against soft-rotting microfungi and other soil-
inhabiting microorganisms attested to the highly significant improvement in
relative durability of all heat-treated materials compared with pine sapwood
controls, as well as oak and Douglas fir references. All heat-treated materials
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showed slight attack after 32 weeks of exposure but, independent of the soil
substrate used, no significant distinction in mass loss between the differently
heat treated materials was found (Table 7.2-5).

Table 7.2-5. Average mass loss (%) after 32 weeks’ exposure in two different soil
substrates, in accordance with EN 807.

Material Compost Test-field
Plato 9.6 4.4
Premium 9.5 5.8
NOW 5.7 4.2
OHT 6.5 4.2
0.7 CCB 3.5 2.6
2.8CCB 1.0 0.6
Douglas 14.2 12.0
Oak 38.7 39.2
Pine 21.9 21.7
Pine sap 35.6 23.4

Note: NOW = New Option Wood; OHT = oil-heat-treated wood;
CCB = chromium copper boron.

The thermally modified specimens showed mass losses in a range between 4.2
and 5.8% using the BFH test field soil substrate, whereas mass loss from 5.7 to
9.6% was caused by BFH compost soil. The high decay activity of compost
soils found in this study is supported by Mie3 (1997) and Edlund (1998). High
decay rates caused by compost soil were also reported by Westin et al. (2004),
applying three different soil substrates for tests with pine, heat treated by the
ThermoWood process (ThermoWood D). There, the highest mass loss after 52
weeks' exposure was caused by compost soil (5.4 = 1.4%), followed by
coniferous forest soil (2.7 + 0.5%) and test field soil (1.9 £ 0.2%). In contrast to
the high mass loss caused by compost soil, Tjeerdsma et al. (2000) found the
mass loss of Plato-treated spruce to be only 3% after 52 weeks of exposure
using standardized John Innes soil as substrate. The influence of different soil
types on the decay activity has been investigated in numerous laboratory trials:
Gersonde and Kerner (1984), Gray (1986), MieBB (1997) and Edlund (1998)
evaluated various soils using terrestrial microcosms (TMC) and obtained
significant differences with regard to decay rates and rot type between the soil
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types. Therefore, the significance of the results from soil box tests for the

performance prediction in real-life situations is restricted.

Double-layer test in EHC 3

The inspection of samples after 5.5 years in 2006 pointed to increased
resistance to biological decay of the differently thermally modified samples
compared with controls and natural durable references (Figure 7.2-2).
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Figure 7.2-2. Mean decay rating after 5.5 years’ exposure in the double-layer test above
ground. NOW = New Option Wood; OHT = oil-heat treated wood; CCB = chromium copper
boron.

The significantly strongest decay rating was found for pine sapwood (2.8) and
pine sapwood/ heartwood (2.5), followed by oak heartwood (2.0) and Douglas
fir heartwood (1.1). The Premium samples showed the strongest decay of the
heat-modified samples, with an average rating of 1.1, whereas the other
thermally modified samples showed no significant distinction of mean decay
rates: Plato 0.5, NOW 0.4, OHT 0.2. A mean decay rating of 0.1 was found for
both CCB preserved groups of samples.

Decay was found in all materials exposed in the double-layer test set-up after
5.5 years. The prevailing type of decay is shown in Figure 7.2-3.
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Figure 7.2-3. Percentage occurrence of prevailing decay types (of the decayed samples)
after 5.5 years’ exposure above ground in double layer. NOW = New Option Wood; OHT =
oil-heat-treated wood; CCB = chromium copper boron.

Soft rot was the predominant decay type, followed by white rot; decay by brown
rot was not found. The strong occurrence of soft rot on oak was confirmed by
Augusta and Rapp (2005), but in contrast they observed a comparatively strong
brown rot on Douglas fir, pine and pine sap. Furthermore, no evidence of decay
on CCB-impregnated pine or thermally modified spruce was found by Augusta
and Rapp (2005) after 5 years of exposure in double layer exposure. The
increased decay rates compared with the results from Augusta and Rapp
(2005) may be caused by a reduced set-up size and artificial shading of
samples in the present study. Brischke and Rapp (2005) also found increased
decay of samples exposed above ground in a double layer with additional
shadow boxes compared with decay found on non-shaded samples.

Soil contact test

The decay evaluation after 5.5 years in soil gave average decay ratings of 2.3
for OHT, 2.9 for NOW, 3.1 for Plato and 3.5 for Premium, which were lower
compared with the natural durable references and controls: 3.3 for Douglas fir,
3.6 for oak, 3.8 for pine and 4.0 for pine sapwood specimens. Pine sapwood,

vacuum-impregnated in treatment solution containing 0.7% and 2.8% CCB, had
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the significantly lowest mean rating, between 0.3 (2.8% CCB) and 2.3 (0.7%
CCB) (Figure 7.2-4).
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Figure 7.2-4. Mean decay rating after 5.5 years’ exposure in soil contact, in accordance
with EN 252 (1990). NOW = New Option Wood; OHT = oil-heat treated wood;
CCB = chromium copper boron.

All tested materials showed decay after 5.5 years’ exposure in contact with soil.
The prevailing decay types of decayed samples are given in Figure 7.2-5.
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Figure 7.2-5. Percentage occurrence of prevailing decay types (of the decayed samples)
after 5.5 years’ exposure in soil. NOW = New Option Wood; OHT = oil-heat treated wood;
CCB = chromium copper boron.
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White rot was predominantly responsible for decay of TMT in the BFH test field,
which has a high potential for white and soft rot. In contrast to the dominant
white rot decay of TMT, the references with increased natural durability,
Douglas fir, oak and pine heartwood/sapwood, were more intensively decayed
by soft rot or combinations of white rot and soft rot. These results are confirmed
by Augusta and Rapp (2005), reporting white rot as the dominant type of rot for
heat-treated spruce in ground contact in five different field sites, whereas pine
heartwood, pine sapwood, oak heartwood and Douglas fir heartwood were
decayed by soft rot and white rot. Hale et al. (2005) also found a limitation of
TMT against white rot, whereas soft rot was confined and minimal in heat-
treated samples. Similar results are reported by Westin et al. (2004) from in-
ground field tests in three different Swedish fields, representing different
dominating decay types (Simlangsdalen: brown rot; Ultuna: soft rot and
bacteria; and Ingvaldsbenning: white rot). There, TMT samples performed
poorly in brown rot and white rot fields, with a decay index of 75% and 85%
after 6 years of exposure, whereas the samples showed rather good
performance in a test field with dominant soft rot and bacteria with a decay
index of 20% after 8 years of exposure. This also indicates that thermally
modified material has a weak point for white rot decay in real-life situations,
which was not revealed in laboratory basidiomycete tests against pure cultures
(Table 7.2-4).

Assigned durability classes

The calculated classes of natural durability are listed against the specifications
given in EN 350-2 (1994), as shown in Table 7.2-6. The obtained durability
classes differed significantly, depending on the test situation in the laboratory or
the field.
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Table 7.2-6. Comparison of the provisional classes of natural durability calculated on the
basis of the durability factor f after 5.5 years’ exposure, in accordance with EN 252
(1990), and the classes after testing according to EN 113 (1996) and classes given in EN
350-2 (1994).

Material According to EN 113 with EN 807 Field tests
P. placenta C. versicolor C. puteana Compost Field EHC3 EHC4 EN350-2

Plato 3 2 1 2 2 1 4

Premium 4 2 1 2 2 3 5

NOwW 3 2 2 2 2 1 4

OHT 2 2 1 2 2 1 4

0.7 CCB 4 1 2 1 1 1 4

2.8 CCB 1 1 1 1 1 1 1

Douglas 3 1 3 3 3 3 4 3-4
Oak 1 3 1 5 5 4 5 2
Pine 5 1 4 4 5 5 5 3-5
Pine sap 5 5 5 5 5 5 5 5

Note: P. placenta = Poria placenta; C. versicolor = Coriolus versicolor; C. puteana = Coniophora
puteana; NOW = New Option Wood; OHT = oil-heat-treated wood; CCB = chromium copper boron.

The worst durability classification of the heat treated materials in laboratory was
obtained in basidiomycetes tests with P. placenta: Premium was classified as
slightly durable (DC 4), Plato and NOW were moderately durable (DC 3), and
OHT was assigned as durable (DC 2). Compared with pine (DC 5) and pine
sapwood (DC 5) a significant increase in durability was achieved by the heat
treatments. The heartwoods of Douglas fir and oak (oak against C. versicolor)
were classified as moderately durable (class 3), similar to the thermally modified
materials. A CCB retention of 17 kg/m® led to a very durable (DC 1)
classification, whereas the samples with low retention of CCB (6 kg/m?) were
classified as slightly durable (DC 4).

The influence of different soil types in a laboratory soil box test on the resulting
durability class of the heat-treated timber was negligible. All thermally modified
samples were classified as durable (DC 2), whereas the untreated controls and
references were less durable: Douglas fir was moderately durable (DC 3), while
oak heartwood and pine sapwood/ heartwood were not durable (DC 5). CCB
treatments, independent of the retention, resulted in very slight decay and
consequently in a very durable (DC 1) classification.

Based on the determined decay above ground in the double layer (Figure
7.2-2), the durability factor f was calculated and diagrammed for the durability
classification (Figure 7.2-6).
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Figure 7.2-6. Durability factor f of the different materials after 5.5 years’ exposure in
double layer above ground and corresponding classes of natural durability. DC
durability class; NOW = New Option Wood; OHT = oil-heat treated wood; CCB
chromium copper boron.

In the double-layer exposure (EHC 3) all thermally modified materials achieved
a very durable (DC 1) classification, except for Premium, which was only
moderately durable (DC 3). The CCB-preserved samples were classified as
very durable (DC 1), independent of the retention level. The untreated controls
were moderately durable (Douglas, DC 3) and slightly durable (oak, DC 4) to
not durable (pine and pine sapwood, DC 5). The low significance of laboratory
results from tests against pure basidiomycete cultures for the performance
prediction in real-life situations in EHC 3 becomes obvious when considering
the durability classification based on results with P. placenta. The heat-treated
materials as well as pine sapwood with low retention of CCB performed well in a
real-life situation in EHC 3 after 5.5 years, which would not have been expected
from the durability classification based on results with P. placenta. The
divergence between results from laboratory testing on the one hand and
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experiences from real-life or in-service testing on the other is supported by other
authors (Rapp, 2003; Grinda, 2003; Rapp et al., 2005; Junga & Militz, 2005).
The reason for these differences is the test situation itself, where TMT
specimens are artificially moistened and tested against pure cultures with an
exclusion of natural biodiversity, as well as the protective mechanism of TMT,
which is based mainly on reduced water sorption, which is not reflected in
conventional standard tests. Therefore, the standard tests need to be adjusted
to reflect the performance found in certain real-life situations (Brischke et al.,
2006). Thus, field tests are necessary for reliable performance prediction in
EHC 3.

Differences in assigned durability classes were also found with respect to the
exposure conditions in field tests. In contrast to the double-layer test, soil
contact tests resulted in significantly lower durability classification (Figure
7.2-7). Premium samples were not durable (DC 5) in soil contact, while all other
thermally modified materials were slightly durable (DC 4). Douglas fir heartwood
was classified as slightly durable (DC 4), whereas the other untreated
references, including oak heartwood, were found to be not durable (DC 5). The
untreated pine, pine sapwood and oak were also rated as not durable (DC 5),
while Douglas and pine sapwood with low retention of CCB were slightly
durable (DC 4). Only a high CCB retention led to a very durable rating (DC 1)
after 5.5 years’ exposure in contact with soil.
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Figure 7.2-7. Durability factor f of the different materials after 5.5 years’ exposure in soil,
in accordance with EN 252 (1990), and corresponding classes of natural durability. DC =
durability class; NOW = New Option Wood; OHT = oil-heat treated wood; CCB =
chromium copper boron.

However, the classification of TMT samples in soil contact tests as slightly
durable to not durable (DC 4 to DC 5) differs from classifications obtained after
soil box tests and basidiomycetes tests against P. placenta (DC 2 - 4) and field
tests in EHC 3 (DC 1 - 3). This shows that laboratory standard tests alone are
not a suitable tool to predict the performance of TMT in real-life situations: the
durability classes determined by laboratory standard tests were worse than the
durability found in EHC 3, but better than determined in EHC 4.

7.2.4 Conclusion

All thermally modified materials showed a significantly improved natural
durability in laboratory standard tests and in above-ground application after 5.5
years’ exposure. In contrast, the different thermally modified materials were
classified only as slightly durable (DC 4) to not durable (DC 5) after 5.5 years’
exposure in soil contact in the test field at BFH. This is contrary to the

statements of some suppliers. On the basis of 5.5 years of field testing,

216



7.2 Publikation Il: Durability of TMT in laboratory and field tests

thermally modified material (independent of the treatment process and supplier)
appears to be unsuitable for in-ground contact applications. The suitability of
TMT, independent of the modification process, for out-of-ground applications in
EHC 3 was ascertained and is recommended.
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7.3 Publikation Ill: Surface properties of thermally treated

wood — wear, abrasion and hardness
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Abstract

The surface performance of thermally treated wood is characterized by its
optical appearance as well as by some mechanical properties including
hardness, wear resistance, and abrasion resistance. In this study “mechanical”
surface properties, which are especially important for outdoor applications
(terrace floorings, deckings), were investigated on heat treated timbers. The
results from three different methods, i.e. the “shaker method”, the taber abraser
method, and a Brinell hardness test were compared among each other and
evaluated regarding their relevance for practice. Correlations were determined
between the heat treatment intensity and the different surface properties. The
influence of a thermal treatment on the surface performance of the timber is
discussed as well as the suitability of the different methods for testing of
thermally modified wood.

Keywords: abrasion resistance, hardness, shaker method, taber abraser,

testing, thermal modification, wear resistance

7.3.1 Introduction

Relevance of surface properties in practice

Besides claddings and facades, thermally treated wood is mostly used as
horticultural products, e.g. wooden decks, floorings, steps and stairs.
Concerning these applications, two types of hardness properties of modified
wood are differentiable. ,Mechanical hardness“, which is the load carrying

capacity of the material, is the critical property for all load bearing applications.
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On the other hand ,surface hardness” in terms of resistance to abrasion,
splintering and flake offs is of higher importance for all non- or less-load-bearing
applications. Especially for floorings and deckings this “surface hardness”
becomes the decisive property of the material. Although hardness is the most
often reported surface property of heat treated wood (i.a. Jamsa and Viitaniemi
2001), it is well known, that thermally treated wood becomes more brittle and
tends to show more splinters and flake offs compared to untreated wood
(Jdmsa and Viitaniemi 2001, Militz 2000, Rapp and Sailer 2001), whereby this
becomes at least as critical as hardness for heat treated materials. Therefore, in
this study two different abrasion tests and a standard Brinell hardness test were
carried out by using wood heat treated with certain intensities to compare the
results among each other.

Abrasion resistance - Suitable test methods

Abrasion is described as a combination of different stress types, like shearing-,
compressive-, impact-, and friction-stresses, which all occur together on the
wood surface and show an increased effect by the impact of sand or other
particles (Kollmann 1981). Only a few tools for the determination of this
measurands can be found in literature and standards, which are mainly blasting
techniques or sanding machines, as the taber abraser, one of the few
standardized methods.

The Taber abraser method according to DIN EN 438-2 (1992) was developed
for testing High Pressure Laminated (HPL) boards. A rotating sand paper is
pressed on the board with a defined force and the number of rounds, which is
needed for the abrasion of the top layer is measured. It is obvious, that the
principle of this testing method is not suitable for testing of thermally treated
solid wood and has to be modified, even if it is possible to get board-like
specimens of at least 100 x 100 mm?.

Against the background of the shown disadvantages, a new method was
developed with special focus on testing of thermally modified wood. Therefore a
test device was chosen, which consists of an ordinary laboratory overhead
shaker fitted with polyethylene flasks. The flasks were filled with small solid

wood specimens and an abrasive. This way solid wood specimens were
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abraded in their total volume by shaking them, wherefore the method was
henceforth called the “shaker method”, described for the first time by Brischke
and Rapp (2004).

7.3.2 Experimental

Material and heat treatments

For all three experiments wood heat treated up to certain decreases in mass
and axially matched untreated controls were used. For the Taber abraser tests
and the Brinell hardness tests beech (Fagus sylvatica L.) and silver fir (Abies
alba Mill.) were used. Specimens of 120x120x16 mm?3 were wrapped in
aluminum foil and heat treated in air atmosphere. For the “Shaker” tests oak
(Quercus petraea Liebl.) and Scots pine (Pinus sylvestris L.) were added and
specimens of 35x10x10 mm?3 were heat treated as described for the other tests.
The decrease in mass by the heat treatment was determined for all specimens

by weighing them before and after the treatment.

Resistance to abrasion — Taber abraser method

The Taber abraser tests were carried out according to EN 438-2 (1992). The
following modifications were made in order to allow testing of solid wood: A total
of 27 specimens of 100x100x7 mm?3 were cut out of the heat treated samples
and conditioned in 20°C/65%RH. The tree rings of all specimens were oriented
45° to their cutting edges. After weighing and measuring of the thickness at 4
points, the specimens were clamped into the Taber abraser and abraded with
sanding paper S-42 with approx. 60 min™ for 1000 rounds. Afterwards the mass
loss and the decrease in thickness by abrasion were determined.

Resistance to abrasion — Shaker method

After Brischke and Rapp (2004) the resistance to abrasion was determined as
follows: For each wood species a total of 120 heat treated specimens and 30
untreated controls was tested. Therefore the specimens of 35x10x10 mm?3 were
oven dried and weighed. Five of them were put into a polyethylene flask of 0,5 |
together with 400 g of steel balls of 6 mm diameter. The filled flasks were put in
an overhead shaker and rotated with 28 min-1 for 72 hours. After this, the

226



7.3 Publikation IlI: Surface properties of TMT

specimens were cleansed of wood dust by air pressure, oven dried and
weighed again to determine the abrasion in terms of mass loss. Five specimens

were weighed together and gave one replicate.

Brinell hardness

The Brinell hardness was determined according to DIN EN 1534 (2000) with a
hardness testing machine (Zwick & Co, Einsingen) at the same specimens,
which were used for the Taber abraser tests. At 5 measuring points a steel ball
(10mm diameter) was pressed into the wood with 500N for 25s and the imprints
of the calottes were measured. For each specimen the 5 single values were
averaged for calculation of the Brinell hardness.

7.3.3 Results and Discussion

The results from the Taber abraser tests (Figure 7.3-1) showed a correlation
between the loss in mass, and thickness respectively, and the heat treatment
intensity in terms of decrease in mass by the treatment. Even if a strong
correlation was not found, the influence of the thermal modification on the
resistance to abrasion became evident. The pure grinding by the Taber abraser
seemed not to be a very critical stress type for heat treated wood, because
neither the beech wood nor the silver fir samples showed an abrasion higher
than 1% decrease in thickness even for the highest treatment intensities.
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Abrasion [%]

o Silver fir mass

= Beech mass
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Decrease in mass by HT [%)]

Figure 7.3-1: Correlation between the abrasion determined with a Taber abraser and the
intensity of heat treatments expressed by the decrease in mass determined for silver fir
and beech samples

As can be seen from Figure 7.3-2 both hardwoods - oak and beech - were only
very slightly influenced by the heat treatment in terms of their resistance to
abrasion when applying the Shaker method. Absolutely in contrast, a mass loss
by abrasion up to 6% for pine and up to 14% for silver fir was found. Compared
to the abrasion of beech, a factor of 12 was calculated. These results showed,
that the “surface hardness” — mentioned at the beginning — is at least of same
importance as the “mechanical hardness”, which is already well known for
thermally treated wood (Bengtsson et al. 2002, Brischke and Rapp 2004,
Kamdem et al. 2002, Rapp and Sailer 2001, Seborg et al. 1953, Syrjanen and
Kangas 2000, Viitanen et al. 1994).
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Figure 7.3-2: Correlation between the abrasion by shaking steel balls and the intensity of
heat treatments expressed by the decrease in mass determined for silver fir, pine, oak
and beech samples

When comparing the typical damage caused by the Taber abraser and by the
Shaker method (Figure 7.3-3) with examples of worn wood in service, it
becomes obvious, that more realistic abrasion stress is induced by the Shaker
method, e.g. broken and rounded edges of the specimens, or a decking board

respectively.

Figure 7.3-3: Abrased specimens: left: surface of a heat treated beech specimen after
1000 rounds in the Taber abraser (x10); right: heat treated silver fir specimens after 72 h
abrasion in the shaker
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The decrease in Brinell hardness correlated well with increasing intensity of the
heat treatment, but was found to be less critical than the decrease in abrasion
resistance determined in the Shaker test.

Brinell hardness [N/mm?]
35
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o Beech
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20
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15 ¢ y = -0,3467x + 28,619 o
R? = 0,7451
10 -
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Decrease in mass by HT [%]

Figure 7.3-4: Correlation between the Brinell hardness and the intensity of heat
treatments expressed by the decrease in mass determined for silver fir and beech wood
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Abstract

The reasons for the increased decay resistance of thermally modified timber
(TMT) are not yet fully understood and were therefore examined in this study.
Spruce specimens heat treated at 200 and 220°C were successively extracted
and additionally treated with 2%-KOH solution to modify the moisture sorption
properties. The extracts were surveyed regarding their inhibitory effect on fungal
growth, while the extracted specimens were tested against Poria placenta to
determine the decay resistance. Furthermore, maximum swelling and
equilibrium moisture content (EMC) were determined. The decrease in swelling
and EMC as well as the increased decay resistance of TMT were not affected
by extraction and further on, none of the extracts revealed an inhibitory effect. In
contrast, the alkali treatment provoked enhanced moisture sorption of TMT
specimens and lead to increased fungal decay at the same time. Thus it is
assumed, that the reduced moisture sorption of TMT, coming along with
reduced accessibility for wood degrading agents, is mainly responsible for the
increased decay resistance.

Keywords: extraction, fungal decay, heat treatment, KOH treatment, moisture

sorption, swelling properties
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7.4.1 Introduction

The ability of thermal modification processes to improve the resistance against
fungal decay of wooden products was intensively investigated and promoted in
recent years (Brischke and Rapp 2004, Syrjanen and Kangas 2000, Boonstra
and Tjeerdsma 2006, Del Menezzi and Tomaselli 2006). On account of the
increased durability of thermally modified timber (TMT) compared to untreated
material, its application above ground in European Hazard Class 3 (EHC 3, EN
335-1, 1992) is recommended and established (Jamsa and Viitaniemi 1998,
Wienhaus 1999). This improvement in biological durability is a result of the
impact of heat that modifies the cell wall structure (Kollmann and Fengel 1965,
Leithoff and Peek 1998) and therefore it is not exclusively related to a specific
industrial heat treatment process (Welzbacher and Rapp 2007).

However, possible reasons for the increased biological durability of TMT are

discussed controversially, and can be outlined in four conceivable hypotheses:

1) Formation of extractives during the thermal decomposition that act as
biocides (i.a. Kamdem et al. 2000, Mazela et al. 2003),

2) Reduction of water sorption, which limits the growth and enzymatic
activity of wood decay fungi (ia. Vernois 2001, Boonstra and
Tjeerdsma 2006) coming along with a reduced percentage of micro
voids in the cell wall (Junghans et al. 2005) that restricts the
accessibility of wood degrading agents (Schwarze and Spycher
2005),

3) Rearrangement of the carbohydrate- and lignin-structure that leads to
a non-recognition by enzymes released by wood-destroying fungi (i.a.
Hakkou et al. 2005, Paul et al. 2006),

4) Degradation and removal of the nutritive source (mainly
hemicelluloses) for fungal decay (ia. Militz 2002, Weiland and
Guyonnet 2003).

The hypothesis No. 3) and No. 4) have been addressed frequently in the recent

past and are regarded as potential approaches to explain the changes in
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biological durability (Weiland and Guyonnet 2003, Boonstra and Tjeerdsma
2006). The present study contributes to the discussion about the reasons for the
increased durability of TMT by examining potential approaches with particular
consideration of hypothesis No. 1) and No. 2).

For this purpose, the inhibitory effect of extracts from TMT on fungal growth as
well as the resistance against fungal decay of extracted heat treated spruce
specimens were examined. Furthermore, the water sorption properties of heat
treated and extracted specimens were changed by alkali treatment and
investigated regarding their contribution to improved fungal resistance.

7.4.2 Material and Methods

Preparation of wood specimens

Axially matched specimens of 5x20x20 mm? (long. x rad. x tang.) were cut from
16 different stakes of Norway spruce (Picea abies Karst.) and used in all tests.
192 spruce specimens were submitted to two different heat treatments, in
groups of 6 tightly wrapped in aluminum foil to minimize oxidation processes.
After oven drying at 103°C, the heat treatments were carried out in a drying
oven at 200°C and 220°C for 3 h. The decrease in mass (dm) caused by
gasification of wood substance during the thermal modification process was
used as a measure of the heat treatment intensity. It was determined by
weighing the oven-dried specimens before and after the heat treatment to the
nearest 0.001 g.

Pine sapwood (Pinus sylvestris L.) specimens of 5x20x20 mm? (long. x rad. x
tang.) were used in addition as controls and virulence samples in biological

laboratory tests.

Extraction of wood specimens

Heat treated und untreated spruce specimens were extracted successively with
petroleum ether, acetone/water (9:1), and methanol/water (4:1). In each case,
one wood specimen and 20 ml extracting agent were filled in a test tube
(Greiner, 30 mm diameter/ 115 mm height) and placed in an ultrasonic bath
(Bandelin Sonorex Super RK102H) for the first extraction phase of 45 minutes
at 20°C. Afterwards the test tubes were put in an overhead shaker with a rotary
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frequency of 80 min™ for 15 hours at 20°C. The different extractive solutions
were separated and stored deep frozen at —20°C for further utilization. The
mass loss by extraction of each specimen was calculated as a percentage of
the initial dry mass by oven drying the specimens at 103°C and weighing to the
nearest 0.001 g.

Furthermore, unextracted and successively extracted specimens were alkali-
treated with a 2% solution of caustic potash (KOH) at 100°C for 4 hours and
afterwards kept immersed in the particular KOH solution for 18 hours at 20°C.
The pH-value of KOH treated specimens either remained non-neutralized or it
was neutralized with a solution of 8% oxalic acid (C2H204) or by elution with
deionised water. In the same way, the KOH solution used for alkali treatment
was either kept non-neutralized or neutralized with a solution of 8-percent oxalic

acid for further utilization in fungal growth tests.

Swelling properties and equilibrium moisture content

Maximum swelling of the specimens was determined after water vacuum-
pressure impregnation (vacuum: 20 mbar, 30 min; pressure: 8 bar, 30 min) and
subsequent water storage at 60°C for 24 h to determine the change in
dimensional stability caused by the heat treatment as well as by the extraction.
Furthermore, maximum swelling of extracted and unextracted specimens was
also determined after treatment with KOH solution at 100°C for 4 hours and
subsequent soaking in the KOH solution for 18 hours at 20°C. In both cases,
the swelling was determined by measuring the oven dry and wet dimension of
the specimens according to EN 52 184 (1979).

The equilibrium moisture content (EMC) of n = 26 specimens for each
combination of heat treatment and extraction/ KOH-treatment was determined
at 20°C/75%RH. Therefore the specimens were placed in desiccators at 20°C
over saturated salt solution (NaCl, RH of 75%) until constant mass was reached
(48 days). To assure an equal climate inside the desiccators and to prevent
growth of mould, each of the desiccators was equipped with an axial fan, placed
between the salt solution and the specimens, securing a constant air stream of
1.3 m/s. EMC at 20°C and 75%RH was calculated according to DIN 52 183
(1977).
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Fungal growth tests

The extracts of untreated and heat treated wood specimens were tested in
terms of their inhibitory effect on fungal growth. Therefore the extracts of eight
wood specimens from each successive extraction were filled in a volumetric
flask of 750 ml and topped up with 160 ml of the particular extractive solvent
used. The solved extracts were then applied to filter paper strips of 40x10 mm?
and 0.046 g, which were cut from filter paper circles of 125 mm diameter, Type
595, Schleicher & Schill, Dassel, Germany. Based on the initial extractive
content of wood samples, expressed as mass loss by extraction, a basic (c = 1),
a twofold (c = 2) and a threefold (C=3) concentration of extracts on filter paper
strips was applied to examine the inhibitory effect of the extracts in dependency
of their concentration.

The filter paper strips were then placed on malt agar in the centre of the Petri
dishes (90 mm diameter) at 22°C and 70%. Cultures of Poria placenta (Poria
placenta var. Monticula = (Fr.) Gilbertson et Ryv. FPRL 280 BAM, 8/1997) were
inoculated at the periphery of the Petri dishes in a distance of 40 mm to the
broad faces of the filter paper strips. Untreated paper strips were used as
controls. Furthermore, the pure extraction solvents (petroleum ether, acetone,
methanol, KOH, oxalic acid, deionised water) were also tested on filter paper
strips in a basic (c = 1) and a twofold (c = 2) concentration.

When the untreated control-strips were completely covered by the mycelium,
the filter paper strips were evaluated with respect to the inhibitory effect of
extracts on fungal growth. Therefore the particular area of filter paper strips,
which was actually covered by mycelium (covered areaswa) as well as the
amount of mycelium covered space of filter paper controls (covered areapotential)
were determined and used to calculate the relative inhibitory effect

(inhibitionyeiaiive) Of the extracts (Equation 1).

Equation 1. Calculation of the relative inhibition of the extracts

RS covered area,,
inhibition . = (1— il ) %100 [%])
covered area

potential
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Four replicates per concentration (c = 1, ¢ = 2, and ¢ = 3) for each extractive

agent were tested.

Fungal decay tests

In addition to the tests of the inhibitory effect of extracts on fungal growth,
basidiomycete tests with Poria placenta according to EN 113 (1996) were
performed to determine the resistance of differently heat treated and extracted
specimens against wood destroying fungi. Poria placenta was used in this
study, because it is regarded as being the most critical fungus for TMT in
laboratory tests (cf. Welzbacher and Rapp 2007). 12 replicates were tested for
each combination of heat treatment (103°C, 200°C/3h, 220°C/3h), extraction
(unextracted, successively extracted) and KOH treatment (non KOH-treated or
KOH treated). The wood specimens were incubated in Petri dishes of 90 mm
diameter. Each Petri dish contained three specimens of the same treatment
combination of heat treatment and extraction, and one control specimen of pine
sapwood. Four additional specimens of each combination of heat treatment and
extraction were used as control specimens in order to calculate correction
factors.

The specimens were incubated for 8 weeks at 22°C and 70% RH. The initial dry
mass and the final dry mass after incubation were determined by oven drying
the specimens at 103°C and weighing to the nearest 0.001 g. The mass loss of

each specimen was calculated as a percentage of the initial dry mass.

7.4.3 Results and Discussion

Decrease in mass by heat treatment and mass loss by extraction

The decrease in mass of spruce specimens caused by the heat treatment at
220°C for 3 h was 6.7% (+/- 0.32%), whereas the decrease in mass of
specimens caused by the heat treatment at 200°C for 3 h was 2.2% (+/-
0.16%). The successive extraction of the different heat treated und untreated
spruce wood specimen caused mass loss in the range from 1.5 — 2.4%, as
shown in Table 7.4-1. With increasing heat treatment intensity, the total mass

loss by extraction also increased.
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Table 7.4-1. Oven dry density, total mass loss by successive extraction as well as
individual mass loss depending on the single extractive solvents of untreated and heat
treated spruce specimens. Standard deviation in brackets.

Oven dry density [g/cm?] Mass loss [%] of specimens by extraction

Heat- before after total a) petroleum  b) acetone/  ¢) methanol/
treatment extraction extraction (a+b+c) ether water water

103°C  0.49 (0.03) 0.50(0.03)  1.47 (0.53)  0.11(0.15) 0.62(0.52)  0.74 (0.20)
200°C  0.49 (0.03) 0.50(0.03)  2.20(0.28)  0.10(0.17) 1.43(0.28)  0.66 (0.22)
220°C  0.48 (0.02) 0.48(0.03)  2.40(0.21) -0.04 (0.23) 2.03(0.25)  0.41 (0.09)

Maximum swelling and EMC

Differences in maximum tangential swelling between unextracted and
successively extracted specimens were not found, independent from the heat
treatment and soaking medium (liquid water or KOH solution) applied. On this
account, swelling values of unextracted (n = 26) and extracted (n = 26)
specimens of the same heat treatment combination were combined, as shown

in Figure 7.4-1.

aximum X mean value

Maximum tangential swelling [%)]
95% confidence interval

30
Liquid water 2% KOH in liquid water

{
19.4 19.1

25 T M 24.2

20 +

15 1

-- 12.8
10 + 10.6 86

untreated 200°C/3h 220/3h untreated 200°C/3h 220°C/3h

Treatment of spruce specimens

Figure 7.4-1. Maximum tangential swelling of heat treated spruce specimens after 24h
soaking in liquid water or in a solution of 2% KOH in liquid water (n = 52).

The maximum tangential swelling was decreased significantly with increasing
heat treatment intensity in swelling tests with liquid water. This was not
unexpected since the correlation between improved dimensional stability with
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increasing treatment intensity is commonly accepted (i.a. Stamm et al. 1946).
However, the KOH-treatment resulted in total reversion of dimensional
stabilization caused by the heat treatment: An average tangential swelling of
approximately 19% was found for the heat treated spruce specimens and
24.2% for spruce controls. This increase in swelling of thermally modified
specimens coincides with results from Kamdem et al. (2002) and Seborg et al.
(1953). There, heat treated spruce was swollen in 18% sodium hydroxide
solution (NaOH) for 24 h. As a consequence of the increased swelling of the
heat treated specimens, Kamdem et al. (2002) concluded, that ether cross
linking bonds, potentially responsible for dimensional stabilization of TMT, were
not established during heat treatment, because alkali solutions are not able to
break ether linkages (Seborg et al. 1953). It is conceivable, that the reduced
swelling of TMT compared to controls results from cross-linking of the lignin-
network, as described by Burmester (1975) and Boonstra and Tjeerdsma
(2006), which is partly broken up by the alkali-treatment leading to the
reconstitution of swelling behaviour. Consequently, the rearrangement of lignin
structure is rather concurrently causative for the reduced sorption properties
leading to increased fungal resistance than increasing the decay resistance by
constricted enzymatic-recognition.

Analogous to the swelling tests, no differences in EMC were found between
extracted (n = 26) and unextracted (n = 26) specimens of the same heat-
treatment, and therefore these groups of specimens were also combined
(n =52) to examine differences in EMC related to different heat treatment
intensities and due to the alkali treatment. A reduced EMC with increasing heat
treatment intensity was found for spruce specimens without alkali treatment
(Figure 7.4-2), which is in line with previous results from Popper et al. (2005)
and can be explained by less moisture accessible hydroxyl groups of heat
treated specimens compared to controls (Boonstra and Tjeerdsma 2006).
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Figure 7.4-2. Equilibrium moisture content (EMC) of heat treated spruce specimens
untreated or treated with a 2% KOH solution after 48 d exposure in 20°C/75%RH (n = 52).

However, an alkali treatment with 2% KOH solution compensated the reduced
hygroscopicity of the heat treated specimens completely: average EMC values
in a range from 11.7 to 11.9% were found for all spruce specimens after the
KOH-treatment, independent from the prior heat treatment or extraction (Figure
7.4-2). This leads to the assumption, that the reconstitution of the hydrophilic
behaviour of heat treated wood after alkali treatment is not exclusively related to
moisture accessible hydroxyl groups of hemicelluloses, which are commonly
considered as being mainly responsible for the sorption properties of wood (i.a.
Kollmann and Fengel 1965, Burmester 1975), since hemicelluloses are
dominantly degraded by the heat-treatment (Wienhaus 1999). Furthermore,
remaining accessible hemicelluloses of the heat treated specimens were
probably removed by the alkali treatment or prior extraction (Fengel 1966). On
this account, the reconstituted hydrophilic character of the heat treated and
alkali-treated specimens is more likely attributed to the creation of new
capillaries within the cell wall by the KOH-treatment.

Inhibitory effect of extracts
None of the extracts from successive extraction (petroleum ether, acetone,

methanol) of the differently heat treated spruce specimens revealed an
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inhibitory effect on the growth of Poria placenta, independent from the extract
concentration applied to the filter paper strips. Furthermore, the single extracts
were tested in combinations with each other to consider possible synergistic
effects, but also no inhibitory effect was found. Comparable results were
reported by Buro (1954), where untreated controls impregnated with the
acetone-chloroform extracts from heat treated softwood timber did not show any
inhibitory effect on fungal growth. Consequently, these results disapprove the
hypothesis regarding the formation of toxic products during the heat treatment
that contribute to the improved fungal resistance of TMT. Only in the case of
non pH-neutralized extracts from the KOH treatment, an inhibition of fungal
growth was found (Table 7.4-2).

Table 7.4-2. Average value of relative inhibition of extracts from heat-treated spruce
specimens on the growth of Poria placenta; n = 4 specimens tested per concentration.

Concentration

Extractive solvent  Heat treatment C=1 C=2

KOH, 103°C 0.4% 83.9%
extract non- 200°C/3h 0.2% 33.3%
neutralized 220°C/3h 02% 71.8%

KOH, 103°C 0.0% 0.0%
extract neutralized 200°C/3h 0.0% 0.0%
with oxalic acid 220°C/3h 0.0% 0.0%

Pure KOH (2%) - 3.8%

Pure oxalic acid (8%) - 0.0%

However, if the pH-value of the extracts from the KOH treatment (pH 13.8) was
neutralized with oxalic acid (pH 6.3 after neutralization), the inhibition of fungal
growth was also neutralized. This shows, that the inhibition caused by the
extracts from the KOH treatment was a consequence of the resulting pH value,
since microbial activity in general is prevented outside pH 2 and 12 (Schmidt
2006), whereas fungal activity in particular is already limited above pH 8.5
(WallhauBer and Schmidt 1967). The optimum pH range for wood destroying
basidiomycetes is between 5 and 6, but among various wood fungi (Sharp
1975, Schmidt and Liese 1978), Poria placenta is able to change the pH value

of the substrate by pH regulation through the excretion of organic acids,

243



7 PUBLIKATIONEN MIT REVIEW-VERFAHREN

particularly oxalic acid (Schmidt 2006). Consequently, the activity and growth of

Poria placenta was not inhibited by the addition of oxalic acid.

Mass loss by fungal decay

In addition to the tests on inhibitory effects of extracts, fungal decay tests with
the differently treated spruce specimens were performed against Poria
placenta, together with pine sapwood virulence and control specimens, which
showed sufficient mass loss (virulence: 30.9% +/- 3.90%, control: 29.5% +/-
4.72%) in accordance with EN 113 (1996).

As can be seen from Table 7.4-3, the mass loss of heat treated specimens
caused by Poria placenta decreased significantly with increasing heat treatment
intensity (spruce 103°C: 23.9%; 200°C/3 h: 22.4%; 220°C/3 h: 6.3%), which
coincides with results found by other authors (i.a. Viitaniemi 1997, Welzbacher
et al. 2007).

Table 7.4-3. Oven dry density and mass loss by Poria placenta of the different heat
treated and extracted spruce specimens. Extracted = successively extracted, KOH =
treated with a 2% solution of KOH, eluted = pH-neutralization by elution, oxalic acid = pH-
neutralization with a solution of 8% oxalic acid. Standard deviation in brackets.

Material Density Mass loss by
[g/cm?3] P. placenta [%]
Spruce 103°C
unextracted 0.49 (0.03) 23.9 (4.20)
extracted 0.50 (0.03) 25.8 (6.57)
extracted, KOH, eluted 0.51 (0.03) 25.6 (12.41)
KOH 0.48 (0.02) 2.6 (0.57)
KOH, eluted 0.51 (0.03) 28.1 (9.88)
KOH, oxalic acid 0.52 (0.02) 23.8 (11.06)
Spruce heat-treated at 200°C for 3 h
unextracted 0.49 (0.03) 224 (5.22)
extracted 0.50 (0.03) 21.5 (4.89)
extracted, KOH, eluted 0.50 (0.02) 33.2 (8.45)
KOH 0.48 (0.01) 3.0 (0.48)
KOH, eluted 0.50 (0.03) 28.7 (8.87)
KOH, oxalic acid 0.50 (0.02) 23.1 (4.20)
Spruce heat-treated at 220°C for 3 h
unextracted 0.48 (0.02) 6.3 (2.72)
extracted 0.48 (0.03) 6.3 (2.42)
extracted, KOH, eluted 0.50 (0.02) 26.5(12.02)
KOH 0.47 (0.02) 3.3 (0.33)
KOH, eluted 0.50 (0.03) 28.7 (8.87)
KOH, oxalic acid 0.51 (0.03) 20.2 (2.81)
Pine sapwood control 0.60 (0.04) 29.5 (4.72)
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However, similar to results from Buro (1954), Kamdem et al. (2002) and Hakkou
et al. (2005), no influence of the successive extraction on mass loss of the
differently heat treated spruce specimens was found: The average mass loss of
extracted heat treated specimens (200°C/3 h: 21.5%; 220°C/3 h: 6.3%) was
equal to the average mass loss of axially matched unextracted heat treated
specimens. In addition, the mass loss of extracted non-heat treated specimens
(25.8%) was only slightly increased compared to the mass loss of unextracted
parallels (23.9%).

The treatment with KOH proved to have the strongest impact on the mass loss
caused by Poria placenta. Provided that the pH value of the KOH treated
specimens was neutralized before inoculation, either by elution with deionised
water (resulting pH 6.6) or with oxalic acid (resulting pH 6.3), the originally
achieved reduction in mass loss due to thermal modification was reversed
completely. All pH-neutralized KOH-treated specimens, independent from the
prior heat treatment applied, showed mass loss by fungal decay similar to the
mass loss of untreated spruce in a range from 20.2% (220°C/3 h, KOH with
oxalic acid) up to 33.2% (200°C/3 h, KOH eluted with deionised water). Only in
the case of specimens that remained non-neutralized after KOH treatment (pH
13.8), the mass loss by fungal decay was decreased significantly to 2.99%,
which results from the high pH-value that prevents microbial activity (Schmidt
2006).

Since the differences in mass loss by fungal decay were only slight between
extracted and unextracted specimens, as well as between the various KOH
treated samples with subsequent pH-neutralization, two groups of specimens
were formed to demonstrate the impact of KOH-treatment on the correlation of
decrease in mass by heat treatment and mass loss by Poria placenta:
Group 1 = non KOH-treated specimens (no KOH), group 2 = KOH-treated and
pH-neutralized specimens (KOH). As shown in Figure 7.4-3., the correlation of
reduced mass loss by fungal decay with increased heat treatment intensity was
totally compensated by KOH-treatment.

245



7 PUBLIKATIONEN MIT REVIEW-VERFAHREN

Mass loss by Poria placenta [%)]

35 ’L O

o

30 o
N 2 s S i
20 - \ )
15 — DOKOH; R2=0.0943 \
10 —— &no KOH; R2=0.9777

5 XV

0 T T T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7 8
Decrease in mass by heat treatment [%]

Figure 7.4-3. Correlation between mass loss by Poria placenta and decrease in mass of
heat treated specimens (ho KOH) as well as of heat treated specimens with KOH-
treatment and subsequent pH-value neutralization. Each dot represents the mean value
of 6 specimens.

These results indicate that in contrast to findings from Buro (1954), Kamdem et
al. (2002) and Hakkou et al. (2005), the reduced moisture adsorption
contributes to the increase in durability of TMT, as it was also assumed by
Tjeerdsma et al. (1998). However, the reduced moisture adsorption of TMT is
closely associated with the modification of the microporous structure (Popper et
al. 2005) that leads to a decreased percentage of micro voids (Junghans et al.
2005) resulting in retarded accessibility for fungal wood degrading agents at the
same time (Schwarze et al. 2005). The interaction of these factors with other
potential causes, such as the commonly considered non-recognition of nutritive
source by enzymes responsible for fungal decay (Tjeerdsma et al. 1998, Paul et

al. 2006), needs to be examined in further studies.

7.4.4 Conclusions

It was shown, that the reconstitution of the hydrophilic character of heat treated
specimens by alkali treatment leads to increased mass loss by fungal decay at
the same time. This indicates that the reduced moisture sorption coming along
with the modification of microporous structure contributes to the increased
fungal resistance of heat treated wood to a higher extent than it was commonly
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assumed. Furthermore, the extracts obtained by successive extraction of heat
treated spruce specimens showed no inhibitory effect on the fungal growth of
Poria placenta, and in addition, the extraction itself had no influence of the mass
loss rates obtained by fungal decay. Hence, the hypothesis regarding the
potentially formed toxic byproducts during thermal modification, which may
account for the improved fungal resistance of heat treated wood, is
disapproved. However, more work is needed to examine the interaction of
mechanisms (reduced moisture sorption, non-recognition of nutritive source by
enzymes due to molecular modification and degradation of the nutritive source)

behind the increased fungal resistance of heat treated wood.
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Kurzinhalt

Die Modifikation von Holz zur Erhéhung der Dauerhaftigkeit und
Dimensionsstabilitat bei gleichzeitiger Verbesserung der mechanischen
Eigenschaften ist Ziel vieler Arbeiten. In den vorliegenden Untersuchungen wird
versucht mit Hilfe der Kombination von zwei Prozessen, der
thermomechanischen Verdichtung von Holz und der Ol-Hitze-Behandlung, die
Nachteile einer thermischen Modifizierung zu reduzieren. Wesentliche
Voraussetzung fUr die signifikante Verbesserung der Kennwerte ist die optimale
Steuerung der jeweiligen Prozessschritte. Hohe mechanische Festigkeiten, mit
bis zu Faktor 2 gegenlber den Ausgangswerten, konnten durch die Verdichtung
erreicht werden. Jedoch stieg ebenso das Quell- und Schwindverhalten ohne
nachtrégliche Hitzebehandlung. Die Nachschaltung einer Ol-Hitze-Behandlung
reduzierte die erhdhten Biegefestigkeiten in den Probekérpern von 210 N/mm?
auf 105 N/mm?, welche jedoch damit im Bereich von unbehandelter Fichte liegt,
aber eine Dauerhaftigkeit und Formstabilitat aufweist.
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7.5.1 Einleitung

Die natlrliche Dauerhaftigkeit der meisten europédischen Holzarten in der
AuBenanwendung ist recht gering, so dass HolzschutzmaBnahmen ergriffen
werden mussen. Eine Alternative zum chemischen Holzschutz stellen die
industriellen Holzmodifikationsprozesse dar [7]. ,Thermische Verfahren®
verbessern Holzeigenschaften, wie Dimensionsstabilitat und Faulnisresistenz
[8, 11], verringern aber insbesondere die dynamischen Festigkeits-
eigenschaften [1, 2]. Um diese Nachteile zu kompensieren, wurde
thermomechanisch verdichtetes Holz héherer Festigkeit [3] fir die Ol-Hitze
Behandlung verwendet.

Die industrielle Verdichtung von Holz verbessert dessen mechanische und
physikalische Eigenschaften, wie zum Bespiel Biegefestigkeit, Druckfestigkeit,
Brinellharte und Dimensionsstabilitdét [9, 10]. Anfang des 20. Jahrhunderts
wurden die mit dem Verdichten einhergehenden Eigenschaften in Abhangigkeit
der Temperatur und Holzfeuchte untersucht [6, 13]. Die erhdhten
Festigkeitseigenschaften des Pressholzes gehen bei Einwirkung von Feuchte
zu Lasten der Dimensionsstabilitét verloren, die sich aus einem reversiblen und
einem als Ruickerinnerung bezeichneten, bleibendem Verformungsanteil
zusammensetzt. Die Erh6hung der Dauerhaftigkeit wurde in der Vergangenheit
bei diesem thermischen Verfahren nicht angestrebt.

Ziel der Untersuchungen war die Erhéhung der Dimensionsstabilitat,
insbesondere die Verringerung der Rickerinnerung, sowie die gleichzeitige
Verbesserung der mechanischen und biologischen Eigenschaften. Die
Kombination von thermomechanischer Verdichtung mit anschlieBender OI-
Hitze-Behandlung sollte die positiven Eigenschaften der jeweiligen Verfahren in

einem neuen Werkstoff vereinen.

7.5.2 Untersuchungen

Material

Unbehandelte Fichte (Picea abies Karst.) mit einer durchschnittlichen Rohdichte
von 520 kg/m® und einer Holzfeuchte von 12% wurde fir den thermo-
mechanischen Verdichtungsprozess eingesetzt.
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Unverdichtete Fichte und verdichtete Fichte wurde thermisch nach dem OI-
Hitze-Verfahren, im folgenden OHT (Qil-heat treatment) bezeichnet, modifiziert.
In biologischen Laborprifungen wurde =zusatzlich zu dem genannten
verdichteten und thermisch modifizierten Fichtenholz unbehandeltes
Kiefernsplintholz (Pinus sylvestris L.), Douglasienkernholz (Pseudotsuga
menziesii Franco), Eichenkernholz (Quercus petraea Liebl.) und mit einer
0,7%igen bzw. 2,8%igen CKB-Lésung (Chrom-Kupfer-Bor) getranktes
Kiefernsplintholz als Referenzproben eingesetzt. In den mechanischen
Prifungen wurde Fichte und thermo-mechanisch verdichtete Fichte,
unbehandelt wie auch thermisch modifiziert, gepruft.

Thermo-mechanische Verdichtung und Ol-Hitze Behandlung

Die Verdichtung erfolgte an unbehandelten Fichtenholzproben der
Abmessungen 1000x150x40 mm in vorwiegend radialer Richtung mit einer
Mehretagenheizpresse. Das Verfahren zur Pressholzherstellung wird in drei
Schritte gegliedert [4]:

4) Aufheizen der Holzproben bis zu einer Temperatur von 130°C in
Probenmitte (siehe Bild 7.5-1).

5) Kontinuierliche Erhéhung des Pressdruckes auf 2,5 MPa und
gleichzeitiger Erwarmung auf 130°C. Uberschlagig kann die
Aufheizzeit mit einer Minute pro Millimeter Holzdicke angenommen
werden. Die Verdichtung erfolgt nach Erreichen des Plastifizierungs-
punktes von Lignin mit 3 bis 5 MPa. Eine schnellere Verdichtung
beeintrachtigt die Pressholzqualitat durch Rissbildung und erhdht den
Energieaufwand.

6) Nach der Ruckkihlung unter 75°C wird der Pressdruck reduziert. Die
AbkiUhlgeschwindigkeit  erhéht  sich auf  Grund  erhdhten
Temperaturleitfahigkeit (héhere Dichte) deutlich Gber 2 mm Holzdicke
pro Minute.

Das Bild 7.5-1 zeigt ein Pressdiagramm zur Verdichtung des Fichtenholzes. Die

Heizplatten der Presse sind vorgeheizt und nach Einbringen eines
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Temperaturfihlers zum Zeitpunkt to +200s in die Holzprobe wird die Temperatur
knapp unter der Oberflache gemessen.

Druck [bar] Distanz
Temp [*C] [mm]
Druck [bar] Temperatur [*C] .
m— Haizung unten [°C] Distanz [mm] Heizung oben [°C]
350 a0
300 4 Distanz
1 40
250 + Druck
200 | T30
Heizung obenjfunten o~
-
150 ¥ /h 4 1
100 ¢ V
Temperatur 110
1] _
Leit [5]
a4 : i f f : : f 0
0 0] 1000 1500 2000 2500 2000 3500 4000

Bild 7.5-1: Pressdiagramm mit vorgeheizten Proben zur Verdichtung von 40 mm auf 20
mm

Fig 7.5-1: Scheme of a distance controlled densification process for compression of solid
wood from 40 mm to 20 mm

Die thermische Modifikation der verdichteten Prifkérper sowie der
unbehandelten Kontrollproben erfolgte bei 220°C. Hierzu wurde das Pressgut
auf die Dimension 500x140x20 mm zugeschnitten und nach 16 Stunden Darren
im Trockenschrank bei 103°C der Vergltung unterzogen. Bild 7.5-2 zeigt die
Temperaturverlaufe des Olbades und in der Mitte der Fichtenproben wahrend
der Vergutung.
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Bild 7.5-2: Temperaturdiagramm der Ol-Hitze-Vergiitung von komprimierten Fichten-
holzproben bei zirka 220°C fiir 4 Stunden

Fig 7.5-2: Scheme of Oil-Heat-Treatment by densified spruce at 220°C for four hours

7.5.3 Prufmethoden

Biologischen Priufungen

Die Prafungen zur Bestimmung der Resistenz gegentber Basidiomyceten auf
Malzagar wurden in Anlehnung an DIN EN 113 (1996) mit Miniblock-
Prafkdrpern in  Petrischalen aus Kunststoff durchgefihrt. Die Miniblock-
Prifkdrper der Dimension 40x10x10 mm wurden fir 12 Wochen dem Pilzangriff
ausgesetzt. Nachfolgende Pilzstdamme wurden fir die Untersuchungen
verwendet: Coniophora puteana = (Schum.:Fr.) P. Karsten Ebw. 15; BAM
1/1995, Poria placenta var. Monticula = (Fr.) Gilbertson et Ryv. FPRL 280 BAM,
8/1997 und Trametes versicolor = (L.:Fr.) Pilat CTB 863A; 1969.

Die Dauerhaftigkeitsklassifizierung erfolgte nach EN 350-1 (1994) durch
Bestimmung des x-Werte (EN 350-1, 1994), der aus dem Verhaltnis des
Masseverlustes der Prifmaterialien zu dem Masseverlust der Kiefern-Kontrollen
berechnet wurde.

Die Prifung gegen Moderfaule und andere erdbewohnende Mikroorganismen
wurde an Probekérpern der Dimension 100x10x5 mm durchgefihrt. Zum
Einsatz kamen zwei verschiedene Mikrokosmen (Kompost-, und Testfeldboden)
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aus natlrlichem, oberflaichennahen Erdsubstrat des Gelandes der
Bundesforschungsanstalt fir Forst- und Holzwirtschaft (BFH), Hamburg. Die

Inkubationsdauer betrug 32 Wochen.

Mechanische Prifungen

Biegefestigkeit und Elastizitdtsmodul wurden in Anlehnung an DIN 52 186
(1978) an Prufkérpern der Dimension 200x10x10 mm an einer
Universalprifmaschine an der BFH in Hamburg bestimmt. Der Biegeversuch
wurde als Dreipunktbiegung an fehlerfreien Kleinproben durchgefihrt.

Neben der Bestimmung der statischen Festigkeit wurde die Bruchschlagarbeit
zur Charakterisierung der Zahigkeit ermittelt. In Anlehnung an DIN 52 189
(1981) wurde die Bruchschlagarbeit an fehlerfreien Kleinproben der Dimension
200x10x10 mm mit einem Pendelschlagwerk bestimmt.

Zur Prifung der Dimensionsstabilitat wurden Quell- und Schwindzyklen in
Anlehnung an DIN 52 184 (1984) an verdichteten und unverdichteten sowie
thermisch modifizierten Fichtenholzproben von 10x20x20 mm (Probenanzahl
n = 20) durchgeflhrt. In 8 Zyklen, bestehend aus je einer Trocknungsphase von
24 h bei 103°C, einer nachfolgenden Kesseldrucklagerung bei 8 bar Uber
20 min und anschlieBender Wasserlagerung, 24 h und 60°C, wurde die radiale

Quellung bestimmt. Nach jedem Zyklus wurde diese Messung wiederholt.

7.5.4 Ergebnisse und Diskussion

Biologische Prifungen

Resistenz gegen Basidiomyceten in Anlehnung an DIN 113 (1996)

Im Folgenden werden nur die Ergebnisse des Pilzabbaus durch Poria placenta
betrachtet, da dieser Pilz den hdchsten Masseverlust der in dieser Studie
eingesetzten  Prifpilze  verursachte. Sowohl die thermomechanische
Verdichtung als auch die Ol-Hitze-Behandlung filhrten zu einer signifikanten
Erh6hung der Resistenz verglichen mit unbehandelter Fichte (Bild 7.5-3).
Unbehandelte Fichte wies einen Masseverlust von 30,7% gegenlber einem
signifikant geringerem Masseverlust von 7,4% bei verdichtetem Holz auf. Bei
OHT modifiziertem Fichtenholz wurde ein durchschnittlicher Masseverlust von
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8,8% festgestellt, wobei verdichtetes und OHT modifiziertes Fichtenholz nur

einen Masseverlust von 0,8% aufwies.
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Bild 7.5-3: Masseverlust nach Pilzangriff durch Poria placenta
Fig. 7.5-3: Mass loss after fungal attack by Poria placenta

Die verdichteten Holzproben wiesen gegenuber Kontrollproben einen
verringerten Masseverlust auf, wie bereits von Welzbacher et al. [15] sowie
Schwarze und Spycher [12] beobachtet. In beiden Studien wurden
Fichtenholzproben untersucht, die zuvor in zwei Stufen nach dem Verfahren
von Navi und Girardet [10] behandelt wurden. In den Untersuchungen von [12]
mit Poria placenta wurde ein durchschnittlicher Masseverlust von etwa 13% bei
verdichteter Fichte (21% in Kontrollproben) festgestellt, wahrend [15] einen
Masseverlust von 27% in verdichteten Holzproben (36% in Kontrollproben)
fanden. Eine Nachbehandlung von verdichtetem Holz mit gesattigtem
Wasserdampf (180°C fur 30 Minuten) fUhrte in Untersuchungen von [12] zu
einer leichten Verringerung des Masseverlustes von 13% auf 10%, im
Gegensatz hierzu in Prifungen von [14, 15] aber zu einer signifikanten
Reduktion von 27% auf 17%. Die nachfolgende Dampfbehandlung flihrt somit
zu einer signifikant geringeren Reduktion des Masseverlustes verglichen mit

dem Einfluss einer OHT.

258



7.5 Publikation V: Verdichtung und Hitzebehandlung von Fichte im Labor

Resistenz gegen Moderfaule

Der Kompostboden wurde zur Bestimmung der Dauerhaftigkeit gegeniber
Moderfaule und andere erdbewohnende Mikroorganismen herangezogen, da
hier im Vergleich zum Testfeldboden ein signifikant héherer Masseverlust
generiert wurde. Die Untersuchung zeigte deutlich einen verringerten
Masseverlust bei den Ol-Hitze behandelten Priifkérpern im Vergleich zu nicht-

thermisch modifizierten Prifkérpern (Bild 7.5-4).
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Bild 7.5-4: Masseverlust nach 32 Wochen Erdkontakt nach prEN 807 (2001)

Fig. 7.5-4: Mass loss after 32 weeks exposure in compost soil according to prEN 807
(2001)

Der Masseverlust bei unbehandelter Fichte betrug 31%, jener der verdichteten
Fichte 18%. OHT behandelte Proben wiesen wesentlich niedrigere Werte auf:
5% Masseverlust bei unverdichtetem und 3% bei verdichtetem Fichtenholz. Die
Ol-Hitze-Modifizierung steigert die Resistenz deutlicher als die Verdichtung
ohne Hitzebehandlung. Durch die Kombination von Verdichtung und OHT
wurde die hochste Resistenz in dieser Untersuchung erreicht. Tabelle 7.5-1
zeigt die Klassifizierung der modifizierten Fichtenholzproben bezlglich ihrer
Dauerhaftigkeit nach EN 350-1 (1994) basierend auf den Prifungen nach prEN
807 (2001) und EN 113 (1996).
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Tabelle 7.5-1: Darrdichte von unbehandelter, verdichteter und OHT behandelter Fichte
sowie Dauerhaftigkeit klassifiziert nach EN 350-1 (1994), basierend auf absoluten
(gewichtsbezogen) und prozentualen Werten nach EN 113 (1996) und prEN 807 (2001)

Table 7.5-1: Density of the different materials tested and assigned classes of natural
durability according to EN 350-1 (1994) based on absolute (g-basis) and proportional (%-
basis) mass loss after biological tests according to EN113 (1996) and prEN 807 (2001)

Material Darrdichte Klassifikation der Klassifikation der
Dauerhaftigkeit nach EN 113 Dauerhaftigkeit nach prEN 807
[g/cm3] absolut prozentual absolut prozentual
Fichte 0,48 5 5 4 5
Fichte OHT 0,43 2 3 1 1
Fichte verdichtet 1,08 3 3 4 3
Fichte verdichtet OHT 0,86 1 1 1 1

Fichte wurde in Klasse 5 — nicht dauerhaft - gegenlber Poria placenta und im
Erdkontakt gegen Moderfaule eingestuft. Als Ergebnis der
thermomechanischen Verdichtung wurde die Dauerhaftigkeitsklasse 3 - maBsig
dauerhaft - erreicht. Durch die OHT Modifizierung konnte eine signifikante
Erhdhung der Dauerhaftigkeit erreicht werden: Klasse 2 bis 3 — dauerhaft bis
maBig dauerhaft — wurde nach Prifungen in Anlehnung an EN 113 (1996)
erreicht, Dauerhaftigkeitsklasse 1 - sehr dauerhaft — nach Prifungen gegenlber
Moderfaule nach prEN 807 (2001). Bei der Kombination beider Prozesse -
Verdichtung und OHT - wurde die Dauerhaftigkeitsklasse 1 flur beide
biologischen Prifungen erzielt.

Mechanische Untersuchungen

Die Verdichtung unbehandelter Fichte erhbéhte die Biegefestigkeit und
Steifigkeit, sowie die Bruchschlagarbeit signifikant (Tabelle 7.5-2). Die Ursache
liegt in der Proportionalitat von Rohdichte und Biegefestigkeit begriindet [5, 9,
10].
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Tabelle 7.5-2: Mittelwerte der Dichte bei Holzfeuchte 0%, Biegefestigkeit und —steifigkeit,
sowie Schlagbiegefestigkeit. Als Vergleichswert dient unbehandelte Fichte.

Table 7.5-2: Average values of density; MOR, MOE and impact bending strength;
untreated spruce is taken as basis for proportional examination of mechanical properties

Material Dichte Biegefestigkeit Biegesteifigkeit Bruchschlagarbeit
[g/cm?3] [N/mm3] [%] [N/mm?] [%] [kd/m2] [%]
Fichte 0,50 108,0 100 13966 100 31,8 100
Fichte OHT 0,43 84,7 78 12304 88 16,5 52
Fichte verdichtet 1,09 209,3 194 23577 167 38,2 120
Fichte verdichtet OHT 0,86 105,0 97 19815 142 17,7 56

Infolge der Ol-Hitze-Behandlung verdichteter Fichte wurde im Mittel die
Biegefestigkeit um 50% reduziert, erreichte jedoch die gleichen Festigkeitswerte
wie unverdichtete Fichte. Die Wirkung der OHT-Behandlung bei dynamischer
Beanspruchung ist bedeutend kritischer einzuschatzen. Die Schlagbiegearbeit
von verdichtetem Holz wird um 44% gegenUber unbehandelter Fichte (Tabelle
7.5-2) verringert. Der Einfluss der OHT-Modifizierung auf die Biegesteifigkeit
wurde als unwesentlich bei verdichteter Fichte (Steigerung um 50%) gegenuber
unbehandelter Fichte eingeschatzt.

Dimensionsstabilitat

Bei der Untersuchung der Dimensionsstabilitat nach acht
Beanspruchungszyklen zeigten die verdichteten Holzproben eine maximale
Quellung in radialer Richtung von 88%, wobei eine Rilckerinnerung von zirka
60% festgestellt wurde (Bild 7.5-5). Die thermische Modifikation erreichte eine
signifikante Verringerung der Quellung auf maximal 19% sowie eine dauerhafte
Reduktion der Ruckerinnerung von maximal 3,5%. Diese Werte werden von [5]
durch Untersuchungen der hydro-thermischen Verdichtung von Holz bestatigt.
Die Ruckerinnerung betrug in diesen Versuchen weniger als 3%. Die maximale
Quellung betrug 15 bis 20% nach Modifizierung der hydro-thermisch
verdichteten Holzproben durch eine Dampfnachbehandlung bei 180°C fiir 30

Minuten.
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Bild 7.5-5: Radiales Quellen und Schwinden nach 8 Zyklen Trocknung bei 103°C/24 h (A)
gefolgt von Wasser-Drucktrdnkung bei 8 bar/20 min Wasserlagerung bei 24 h und 60°C
(B)

Fig 7.5-5: Radial swelling and shrinking after eight cycles of oven drying at 103°C for 24h
(A) followed by water pressure-impregnation at 8bar/20min and subsequent water
storage for 24 h(B)

7.5.5 Zusammenfassung

Die Kombination zweier Verfahren — der thermo-mechanischen Verdichtung
und der Ol-Hitze-Behandlung — zur Holzvergiitung ist wesentlich von einem
optimalen Prozessregime abhangig. So erhéhen sich die biologischen und
mechanischen Kennwerte signifikant im Zuge der einzelnen Prozesse und
kompensieren die jeweiligen Nachteile wie Festigkeitsverlust und
Rackerinnerung. Fichtenpressholz erreichte nach der OHT Behandlung die
mechanischen Kennwerte von unbehandeltem Holz. Die hohen mechanischen
Festigkeiten von Pressholz werden durch die nachtragliche Hitzebehandlung zu
Gunsten der Resistenz reduziert. Sowohl die Nachbehandlung von Heger et al.
[5] als auch die Ol-Hitze Behandlung erreichen eine dauerhafte Formstabilitat
der verdichteten Fichte. Im Gegensatz zur Wasserdampf-Nachbehandlung
steigt die Dauerhaftigkeit als Resultat der OHT-Modifizierung signifikant. Als
wesentlicher Nachteil muss jedoch die Verringerung der Zahigkeit um ca. 40%,
verglichen mit unbehandelten Fichtenholz, angesehen werden, wobei die
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Biegefestigkeit etwa gleiche Werte wie unbehandelte Fichte erreichte.
Hinsichtlich der biologischen Prifung gegen Moderfaule konnte eine
signifikante Steigerung der Resistenz bei OHT Behandlung festgestellt werden.

Abstract

For the first time untreated Norway spruce (Picea abies Karst.) was densified in
a common industrial scale process and afterwards thermally modified in an oil-
heat-treatment process. Biological and mechanical properties were investigated
on axially matched samples. Wetting and drying cycles were performed to
determine the change in dimensional stability of densified and heat treated
samples compared to references. Biological tests of resistance to
basidiomycetes on malt agar according to EN 113 (1996) and soil block tests
according to prEN 807 (2001) showed a substantially reduced mass loss of
densified heat treated material compared to untreated controls. According to the
classification of natural durability (EN 350-1, 1994) the densified and Oil-Heat
treated material was classified as “very durable® (durability class 1). The
bending strength of densified and Oil-Heat treated material was only slightly
reduced compared to untreated Norway spruce. The MOE of densified and Qil-
Heat treated material was increased by 42%, whereas the impact bending
strength was decreased by 44% compared to untreated Norway spruce
controls. Densified and thermally modified samples showed improved
dimensional stability compared to untreated densified material.
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Abstract

Heat-treatments of wood to improve selected wood properties, e.g. durability
and dimensional stability, are well established industrial processes. However,
the main drawbacks of thermally modified timber are reduced strength
properties. In a previous study, thermo-mechanically densified wood with
increased initial strength was successfully applied to an oil-heat treatment
(OHT) in laboratory scale to overcome the problem of reduced strength
properties. Consequently, the up-scaling of processes to industrial scale was
the objective of this study. Therefore, Norway spruce (Picea abies Karst.) was
thermo-mechanically densified in laboratory scale at 140°C, 160°C, 180°C, and
200°C for 0.5h, 1h, 2h, and 4h and afterwards modified by a laboratory OHT-
process at 180°C, 200°C, and 220°C for 2 and 4h. Swelling properties and
biological properties were investigated on matched samples to identify suitable
combinations of densification and OHT for use in outdoor application. Further
on, the process-parameters assessed from laboratory scale were taken over for
industrial scale production. The results show, that compression-set recovery of
densified and oil-heat treated spruce was almost completely eliminated by an
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OHT at temperatures above 200°C, as demonstrated in laboratory tests and
after 30 months” natural weathering. Thus, with respect to the dimensional
stability and improved durability, the industrially densified and oil-heat treated
spruce timber appears to be suitable for weathered application.

Keywords: Compression-set recovery, densification, field tests, heat-treatment,

laboratory tests, swelling, spring-back

Thermo-mechanische Verdichtung und thermische Modifikation
von Fichtenholz (Picea abies Karst) im industriellen MaBstab —
Betrachtung der Dimensionsstabilitat und Dauerhaftigkeit

Zusammenfassung

Hitzebehandlungen von Holz zur Verbesserung ausgewahlter Eigenschaften,
z.B. Dauerhaftigkeit und Dimensionsstabilitdt, sind industriell etablierte
Verfahren. Der Hauptnachteil von hitzebehandeltem Holz besteht jedoch in den
durch die thermische Modifikation reduzierten Festigkeitseigenschaften. Zur
Uberwindung dieses Nachteils wurde in einer friiheren Studie thermo-
mechanisch verdichtetes Holz mit durch die Verdichtung erhdhten
Festigkeitseigenschaften erfolgreich einer Ol-Hitze Behandlung (OHT) im Labor
unterzogen. Das Ziel der vorliegenden Arbeit war es, die im Labor erfolgreich
erreichte Kombination von Verdichtung und OHT auf industriellen MaBstab zu
Ubertragen. Daflir wurde Fichtenholz (Picea abies Karst.) bei Temperaturen von
140°C, 160°C, 180°C, und 200°C fur 0.5h, 1h, 2h, und 4h im Labor verdichtet
und nachfolgend bei 180°C, 200°C, und 220°C fur 2 und 4h durch eine OHT im
LabormafBstab vergutet, um geeignete Parameterkombinationen hinsichtlich
Quelleigenschaften und Dauerhaftigkeit flr einen Einsatz des Materials in
bewitterter AuBBenanwendung zu ermitteln. Diese geeigneten Parameter-
kombinationen aus Optimierungsversuchen im Labor wurden fir die industrielle
Herstellung herangezogen. Ergebnisse aus Quellversuchen und nach
30monatiger natdrlicher Bewitterung zeigen, dass das Ruckerinnerungs-
verm@gen des verdichteten Fichtenholzes durch eine OHT Uber 200°C nahezu
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komplett unterbunden werden konnte. Ein Einsatz des industriell verdichteten
und Ol-Hitze behandelten Materials im bewitterten AuBeneinsatz erscheint
deshalb im Hinblick auf die erreichte Dimensionsstabilisierung und die erhéhte
Dauerhaftigkeit als méglich.

Schlagworte: Freilandversuche, Hitzebehandlung, Laborversuche, Quellung,

Ruckerinnerung, Rickverformung, Verdichtung

7.6.1 Introduction

The potential of thermal modification processes to increase the natural durability
of solid wood and therewith to allow the use of thermally modified timber (TMT)
in outdoor application was investigated and promoted in recent years (Zaman et
al. 2000, Rep et al. 2004, Akgul et al. 2006, Boonstra and Tjeerdsma 2006, Del
Menezzi and Tomaselli 2006, Junghans and Niemz 2006, Krawczyk 2007). The
main drawback of such thermal treatments are the reduced mechanical
properties of the end product (Repellin and Guyonnet 2003, Brischke and Rapp
2004, Rapp et al. 2006, Poncsak et al. 2006) that restrict the use of TMT in
load-bearing structures (Bengtsson et al. 2002, Welzbacher and Rapp 2003).
To overcome the disadvantage of decreased mechanical strength of TMT,
commercially available thermo-mechanically densified Norway spruce (Picea
abies L. Karst) with increased strength properties was applied to a laboratory-
scale oil-heat treatment process in a previous study (Welzbacher et al. 2006).
The thermo-mechanical densification of solid wood at elevated process
temperatures is an established process to improve selected mechanical and
physical properties e.g. MOE, MOR, surface hardness and transversal shear
strength (Morsing 1997, Navi and Girardet 2000, Kubojima et al. 2003, Haller
and Wehsener 2004, Blomberg et al. 2005, Yoshihara and Tsunematsu 2007),
which is known since the beginning of the 20" century (Kollmann 1936, Seborg
et al. 1945). However, the compression-set during densification is unstable and
leads to compression-set recovery under the influence of liquid water (Inoue et
al. 1993, Navi and Girardet 2000) or even high moisture conditions (Saito
1973a, Hsu et al. 1988). Furthermore, the durability of wood is only slightly
affected by the thermo-mechanical densification (Welzbacher et al. 2004, Skyba
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and Schwarze 2005, Schwarze and Spycher 2005). As shown in our previous
study (Welzbacher et al. 2006), the product from simply combining an industrial
densification and a laboratory scale oil-heat treatment was very durable,
dimensional stable and exhibited nearly identical static mechanical strength
properties compared to non-treated spruce wood.

Consequently, the aim of this study was to harmonize both commercial
processes of thermo-mechanical densification and thermal modification of solid
wood with each other to create a novel material for load-bearing weathered
application in industrial scale. For this purpose, the influence of various process
parameters of the laboratory scale densification as well as of the laboratory
scale oil-heat treatment process on swelling properties of densified and
thermally modified spruce was investigated. The swelling properties, especially
the compression-set recovery, were regarded as the most critical material
quality of the product, since the compression-set recovery leads to an
inhomogeneous density-profile and varying strength of the end product
respectively. The most suitable combination of densification and thermal
modification with respect to swelling characteristics was further on taken for

industrial production in up scaled processes.

7.6.2 Material and Methods

Material

Kiln dried boards (4000 x 215 x 46 mm3, long. x tang. x rad.) of Norway spruce
(Picea abies Karst.) were used for preparation of specimens for the thermo-
mechanical densification and thermal modification. The average oven-dry
density of the boards was 0.42 g/cms. All samples were cut into the respective
test specimens and tested at the Federal Research Centre for Forestry and
Forest Products (BFH), Hamburg, Germany.

Laboratory scale densification and oil-heat treatment

Densification in a laboratory press

Solid spruce samples of 100 x 100 x 46 mm3 (long. x tang. x rad.) with an initial
moisture content of 9-11% were densified in radial direction at the Technical
University of Dresden, using a conventional laboratory hot-press with press
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plates of 400 x 400 mm?. The discontinuous thermo-mechanical densification
process consisted of three subsequent process phases: heating up,
compression, and cooling/conditioning, wherein the heat transmission was
achieved by contact of the specimens and the heated upper and lower press
plates. A diagram of the densification process of spruce samples, densified at
140°C and ascending durations of compression is exemplarily given in Figure
7.6-1. The densified samples remained loaded until the inner wood temperature
fell below 80°C to prevent resilience.

Pressure [kN],

Temperature [°C] Distance [mm]
450 50
p— p— == == = distance [mm
400 N\ I [mm] —+ 45
pressure [kN]
350 i \ T 40
................. p|ate temperature [°C]
300 \ ———\00d temperature [ °C] 1%
\ 130
250 -
L] L] L] | | L] 1 25
200 1
lllllllllll.. to t1 t2 t3 t4 1 20
150 T 4 15
1 00 T 4 1 0
50 ] 4 5
0 i T T T T T 0
0 100 200 300 400 500 600 700

Time [min]

Figure 7.6-1. Scheme of a distance controlled process for thermo-mechanical
densification of solid wood from 46 mm to 24 mm at 140°C and different durations of
compression: 30 min (i, - t;), 60 min (t, — t;), 120 min (t, — t3), 240 min (i, — t;); after the
particular densification duration, the plate temperature was cooled from 140°C to room
temperature.

Abbildung 7.6.1. Schema eines weggesteuerten Prozesses zur thermo-mechanischen
Verdichtung von Vollholz von 46 mm auf 24 mm bei 140°C und verschiedenen
Verdichtungsdauern: 30 min (i, - t;), 60 min (t, — t;), 120 min (t, — t3), 240 min (i, — t);
nach der jeweiligen Verdichtungsdauer wurde die Platentemperatur von 140°C auf
Raumtemperatur riickgekiihlit.

To determine the influence of densification temperature and duration on the
dimensional stability of compressed spruce, four different temperatures (140°C,
160°C, 180°C, and 200°C) in combination with four ascending densification
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durations (30 min, 60 min, 120 min, and 240 min) were applied. The moisture
content of specimens after the thermo-mechanical densification was in a range
from 3% (densified at 200°C) to 7% (densified at 140°C). The dimension of
specimens in compression direction (radial) was determined to the nearest
0.01 mm at room conditions (20°C/ 60% RH) before and after the densification
to examine changes of compression-set in the specimens compression

direction.

Oil-heat treatment in an experimental treatment vessel

The thermal modification was carried out as an oil-heat treatment (OHT) with
heated rapeseed oil in an experimental treatment vessel at BFH in accordance
with the procedure described by Sailer et al. (2000). Therefore the differently
densified as well as non-densified spruce samples were cut into specimens of
100 x 25 x 25 mm?3 (long. x tang. x rad.) and were submitted to the thermal
modification process at 180°C, 200°C and 220°C for 2h and 4h. A scheme of
the wood temperature sequence over the different treatment periods is given in
Figure 7.6-2. The final moisture content of specimens after the oil-heat

treatment was 0%.

Internal wood temperature [°C]

260
lTo - T o T,
220 +©) T, —
To Pl o T,

140 4 c) OHT at 220°C ]
100 b) OHT at 200°C —

60 a) OHT at 180°C

20 T T T T T T

0 60 120 180 240 300 360 420
Time [min]

Figure 7.6-2. Diagram of wood temperature path during oil-heat treatments (OHT) at
180°C, 200°C, and 220°C for 2h (T, — T1) and 4h (T, - T,).

Abbildung 7.6-2. Holztemperaturverlauf wahrend einer Ol-Hitze Behandlung (OHT) bei
180°C, 200°C und 220°C fiir 2h (T, — T4) und 4h (T, — T2).
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In the case of the oil-heat treatment at 220°C for 2 h, the dimension of
specimens before and after the modification was determined to the nearest 0.01
mm to examine exemplarily the dimensional change of specimens in

compression direction caused by thermal modification.

Industrial scale densification and oil-heat treatment

The thermo-mechanical densification of spruce boards of 2000 x 215 x 46 mm3
with an initial moisture content of 8-9% was conducted in a conventional
industrial multi-platen hot-press at Dehonit-Falke s.r.o., Sokolov, Czech
Republic. On account of the optimisation experiments in laboratory scale and
with respect to the suitability for a commercial production in industrial scale, the
densification temperature of 160°C was assessed.

For compression, the specimens were placed in the heated multi-platen press
and once the inner wood temperature exceeded 140°C the distance controlled
densification process started. The process pressure was 5.0 MPa and the
maximum densification speed was 1 mm x min™ until the intended size of
compressed specimens (24 mm) and the target temperature of 160°C was
reached. The compression phase of 30 min started when both the temperature
and the distance were on target. Afterwards the specimens remained loaded
with 0.5 MPa until the inner wood temperature was cooled to 80°C.

The subsequent oil-heat treatment of the densified spruce boards with an
average moisture content of 5-6% was carried out commercially in industrial
scale at Menz Holz, Reulbach, Germany, at 200°C and 220°C for 4h. The
industrial scale treatment process is described in detail by Rapp and Sailer
(2001). The moisture content of the specimens after the industrial oil-heat

treatment was 0%.

Determination of compression-set, spring-back and compression-set
recovery
The compression set (C) specifies the change in size in compression direction
(radial) by densification (Equation 1), where Ry is the uncompressed thickness
and Rc is the thickness of the compressed samples at room conditions (20°C/
60% RH).
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R, — R
C="2""C¢x100[%] (1)

0

The spring-back describes the change in dimension in compression direction of
specimens caused by resilience after removal from the press and due to the
applied oil-heat treatment. The total spring-back is divided into two subsequent
steps, the press- and the vessel spring-back, as described in the following:

Step 1: The press spring-back (Sp) is a measure for the resilience (without the
presence of liquids) of samples after compression, induced by built-up internal
stresses due to the compression, where Rc unloaded is the thickness of
specimens after compression at room conditions (20°C/ 60% RH) and Rc ivaded
is the thickness of compressed specimens in the loaded press (Equation 2).

R -R
S, =—Cuoaded _Cloaded 100 [%)] ®

RC loaded

Step 2: The vessel spring-back describes the permanent deformation of
compressed specimens due to extension and evaporation of cell-wall bonded
water and due to the relaxation of internal compressive tension by the oil-heat
treatment, where Rc unloaded and Ront are the sizes in compression direction,
before and after the oil-heat treatment (OHT) at room conditions (20°C/ 60%

RH) respectively (Equation 3).

—R
SV — OHT C unloaded % 100 [%] (3)

RC unloaded

Both, the press- and the vessel spring-back are part of the compression-set
recovery. The compression-set recovery (Crecovery) IS @ measure for the
irreversibly recovered thickness in compression direction, where Ry is the size

before compression, Rc unicaded 1S the size after compression and Rc wet is the
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size of specimens in compression direction after a certain moistening stress,

e.g. water soaking or natural weathering, followed by re-drying (Equation 4).

R —R
C — C wet C unloaded % 100 [%] (4)

Recovery
RO - RC unloaded

Determination of dimensional stability

Swelling properties of unweathered specimens in laboratory tests
Maximum swelling and compression-set recovery of the densified and thermally
modified specimens were determined after 5 cycles of water soaking and drying
to examine the improvement of dimensional stability caused by the heat
treatment. The soaking phase consisted of a water vacuum-pressure
impregnation (vacuum: 20 hPa, 30 min; pressure: 0.8 MPa, 30 min) and
subsequent water storage at 60°C for 24 h, whereas the drying phase was
composed out of a drying step at 30°C for 24 h followed by 24 h drying at
103°C.

Swelling was determined by measuring the oven dry (/) and wet (/;) dimension
of the specimens in compression direction (radial) according to DIN 52 184
(1979), as shown in Equation 5.

o

radial

=lll_—l°><100 [%] (9)

0

Swelling properties of naturally weathered specimens

Industrially densified (at 160°C for 30 min) and thermally modified (at 220°C for
4 h) as well as untreated spruce specimens were exposed to natural weathering
above ground at BFH between August 2004 and February 2007. The number of
replicates was n = 20, the initial dimension of the non-compressed specimens
was 500 x 50 x 25 mm? (long. x tang. x rad.) and 500 x 50 x 20 mm?3 (long. x
tang. x rad.) for the densified specimens. The test set-up was designed as a
horizontal single layer (200 x 100 cm?) with supporting beams out of untreated
spruce with a distance to ground of 30 cm (Figure 7.6-3).
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treated.

Abbildung 7.6.3. Einzellagige Exposition von Prifkorpern fir die natrliche Bewitterung.
OHT = Ol-Hitze vergiitet.

For determination of the swelling properties after natural weathering, the
specimens were replaced from the test racks after 30 month and kept immersed
in water for 12 h at 20°C to achieve a maximum moisture uptake. The
dimension before weathering as well as the wet dimension of weathered
specimens after 12h water-soaking was determined to the nearest 0.01 mm.
Swelling and compression-set recovery in compression direction was

determined.

Determination of biological durability in basidiomycetes tests

The resistance to wood-destroying basidiomycetes of the industrial scale
produced densified and thermally modified material was tested in accordance
with EN 113 (1996) using Kolle flasks and n = 12 specimens (50 x 25 x 15
mm3). The incubation period was 12 weeks. The following strains were used:
Poria placenta var. Monticula = (Fr.) Gilbertson et Ryv. FPRL 280 BAM, 8/1997
and Coriolus versicolor = (L.:Fr.) Pilat CTB 863A; 1969. To assess the grade of
durability, the relative durability was calculated as the quotient of mass loss of
the modified material and Scots pine sapwood (Pinus sylvestris L.) controls (x-
value, EN 350-1 (1994)).
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7.6.3 Results and Discussion

Adjustment of processes in laboratory scale

Compression-set and density

A compression-set between C =39.3 and C =47.8% was achieved by the
laboratory thermo-mechanical densification process (Table 7.6-1).

Table 7.6-1. Average thickness of spruce specimens (n = 12 replicates) before and after
thermo-mechanical densification as well as resulting compression set (C) Standard
deviation in brackets.

Tabelle 7.6.1. Mittlere Starke von Fichtenprifkérpern (n = 12) vor und nach der thermo-
mechanischen Verdichtung sowie daraus resultierender Verdichtungsgrad (C).
Standardabweichung in Klammern.

Densification thickness [mm]

Temp. duration  pefore after

[«C] [h] densification  densification ~ C[%]

20 - 46.2 (0.4) 46.2 (0.4) 0
0.5 46.1 (0.3) 28.0 (0.3) 39.3 (0.1)

140 1 46.4 (0.6) 26.5 (0.4) 42.7 (0.5)
2 47.0 (0.2) 28.0 (0.4) 40.5 (0.2)
4 46.3 (0.8) 27.7 (0.6) 40.2 (0.3)
0.5 46.3 (0.2) 27.3 (0.3) 41.1(0.2)

160 1 46.0 (0.2) 26.5 (0.4) 42.4 (0.3)
2 46.2 (0.1) 25.7 (0.6) 44.4 (0.3)
4 46.5 (0.7) 26.2 (0.2) 43.6 (0.2)
0.5 46.3 (0.1) 24.9 (0.3) 46.2 (0.3)

180 1 46.1 (0.5) 25.4 (0.4) 44.7 (0.2)
2 46.4 (0.4) 25.0 (0.3) 46.0 (0.2)
4 46.9 (0.3) 25.4 (0.8) 45.9 (0.3)
0.5 46.2 (0.3) 25.6 (0.7) 447 (0.1)

200 1 46.9 (0.5) 24.6 (0.5) 47.5 (0.1)
2 46.3 (0.3) 24.8 (0.7) 46.4 (0.1)
4 46.2 (0.2) 241 (0.3) 47.8 (0.1)

The impact of the densification temperature on the resulting compression-set
was more pronounced than the impact of prolonged densification duration.
However, the higher the densification temperature applied, the higher was the
compression-set achieved. Such effects of increasing densification with
increasing temperature were also reported by Tabarsa and Chui (1997), and
can be explained as a consequence of the softening of solid wood at elevated
temperatures (above 180°C), as described by Fengel and Wegener (1989).
Nevertheless, the distinction between the theoretical compression-set, which is
47 to 49%, defined by the distance of the plates while pressing (distance of
plates 24 mm, initial wood thickness 46 to 47 mm), and the resulting
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compression-set after densification due to resilience became obvious. A
compression-set in the range of the theoretical value was only achieved by
applying a densification temperature above 160 °C.

The density of specimens was significantly increased by compression (Table
7.6-2). A maximum density of 0.74 g/cm® was achieved after densification at
200°C for 4h, whereas a density of only 0.58 g/cm3 was obtained by
densification at the lowest densification temperature of 140°C for 4h.

Table 7.6-2. Average oven-dry density [g/cm?] of spruce specimens (n =12 replicates)
depending on the temperature and duration of laboratory-scale densification as well as
on the subsequent laboratory-scale oil heat-treatment (OHT) temperature and duration.
Standard deviation in brackets.

Tabelle T.6.2. Mittlere Darrdichte [g/cm?3] von Fichtenpriifkérpern (n = 12), abhangig von
der Temperatur und Dauer der Verdichtung im LabormaBstab sowie der Behandlungs-
temperatur und —dauer der Labor-Ol-Hitze Vergitung (OHT). Standardabweichung in
Klammern.

Densification Oven-dry density [g/cm3] depending on OHT temperature and duration

Temp. duration 20C 180°C 200°C 220°C

[C] [h] Oh 2h 4h 2h 4h 2h 4h

20 - 0.41 (0.01) 0.43(0.01) 0.44 (0.01) 0.43 (0.00) 0.41(0.00) 0.39 (0.00) 0.36 (0.01

0.59 (0.01) 0.62(0.03) 0.62(0.01) 0.61(0.03) 0.62(0.00) 0.57 (0.00) 0.57 (0.03

0.69 (0.01) 0.62(0.03) 0.63(0.01) 0.62(0.00) 0.67 (0.02) 0.64 (0.00) 0.62 (0.01

0.59 (0.02) 0.62(0.04) 0.59 (0.04) 0.64 (0.00) 0.68(0.02) 0.62(0.02) 0.58 (0.02

0.58 (0.01)

0.61 (0.00)

0.66 (0.08)

0.62 (0.02)

0.67 (0.07)
(0.13)
(0.07)
(0.08)
(0.07)
(0.03)
(0.06)
(0.05)
(0.11)

(]

) ) ) ) ) )
) ) ) ) ) )
) ) ) ) ) )
140 ) ) ) ) ) )

)]

0.60 (0.01) 0.69 (0.04) 0.74 (0.05) 0.70 (0.01) 0.64(0.01) 0.60 (0.07)
0.68 (0.05) 0.66 (0.07) 0.69 (0.09) 0.72 (0.06) 0.65(0.08) 0.63 (0.03)

160
0.66 (0.05) 0.66 (0.09) 0.67 (0.10) 0.69 (0.06) 0.64 (0.05) 0.62 (0.11)

0.71 (0.09) 0.68 (0.06) 0.65 (0.07) 0.70(0.09) 0.68 (0.07) 0.69 (0.06)
0.61 (0.09) 0.66 (0.06) 0.68 (0.07) 0.71(0.09) 0.65(0.05) 0.64 (0.04)
0.71 (0.07) 0.70 (0.09) 0.72 (0.07) 0.74 (0.11) 0.69 (0.11) 0.65 (0.04)

)]

0.71 (0.13
0.61 (0.07
0.72 (0.08
0.68 (0.07
0.66 (0.03
0.67 (0.06
0.68 (0.05
0.74 (0.11

180

0.69 (0.04) 0.72(0.04) 0.71(0.04) 0.72 (0.05) 0.67(0.06) 0.71 (0.07)
0.66 (0.08) 0.69(0.11) 0.71(0.13) 0.87 (0.14) 0.75(0.08) 0.64 (0.03)
0.68 (0.08) 0.73(0.12) 0.73 (0.12) 0.75(0.08) 0.70(0.07) 0.76 (0.05)

)]

200

ANV 2 ORAN=2ORANM 2 ORN 2O

Compared to the strong impact of the densification temperature on the resulting
density, the influence of the oil-heat treatment at various modification

temperatures and durations on density was non-significant.
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Spring-back

The press spring-back of thermo-mechanically densified spruce-specimens
decreased significantly with rising densification temperature (Figure 7.6-4),
which coincides with results from Saito (1973b) and Tabarsa and Chui (1997).

W vessel spring-back
[%] :

O press spring-back
24 Tp = 140°C Tp =160°C Tp=180°C Tp = 200°C

" ]
16m m

12

8 - [16.5 16.5 0.5

13.7
10.6 10.4 1.1
4 7.0 6.0 6.5
3.9 4.3 m 3.5
0

30 60 120 30 60 120 30 60 120 30 60 120
Densification duration [min]

Figure 7.6-4. Press and vessel spring-back of spruce samples, densified at ascending
temperatures (Tp) for various densification durations and subsequent oil heat treatment
at 220°C for 2 h.

Abbildung 7.6-4. Ruckverformung von verdichteten Fichtenproben nach Entnahme aus
der Presse und nach Enthahme aus dem OI-Hitze-Reaktionsbehilter, wobei die Verdich-
tung unter ansteigenden Temperaturen (Tp) und verschiedenen Dauern erfolgte und die
nachgeschaltete Ol-Hitze Behandlung bei 220°C fiir 2h ausgefiihrt wurde.

The impact of the densification temperature on the reduction of the press-spring
back was more pronounced than the impact of the compression duration. Only
in the case of specimens densified at 160°C a strong correlation between the
prolongation of the densification duration and the reduction of press spring-back
was found. The vessel spring-back of differently densified specimens,
exemplarily shown for specimens oil-heat treated at 220°C for 2 h, was strongly
affected by the densification temperature as well: with rising densification
temperature, the vessel spring-back also decreased.

Regarding the total spring back, a densification temperature above 160°C

appears to be most favourable to reduce the compression recovery below 8%
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with respect to mechanical requirements to assure a homogeneous density

profile and resulting constant strength properties of the compressed product.

Dimensional stabilisation through thermal modification in laboratory scale
A significant reduction in maximum swelling of the densified specimens was
only achieved by a laboratory-scale oil-heat treatment of densified specimens
(Table 7.6-3). With increasing oil-heat treatment temperature and duration, the
swelling decreased significantly.

Table 7.6-3. Average maximum radial swelling [%] of spruce specimens (n=12
replicates) depending on the temperature and duration of laboratory-scale densification
as well as on the laboratory-scale oil heat-treatment (OHT) temperature and duration.
Standard deviation in brackets.

Tabelle 7.6.3. Mittlere maximale Quellung [%] von Fichtenpriifkérpern (n = 12), abhéangig
von der Temperatur und Dauer der Verdichtung im LabormaBstab sowie der Behand-
lungstemperatur und —dauer der Labor-Ol-Hitze Vergiitung (OHT). Standardabweichung
in Klammern.

Maximum radial swelling [%] depending on densification and OHT

Densification OHT

Temp. duration 20°C 180°C 200°C 220°C

[°C] [h] Oh 2h 4h 2h 4h 2h 4h

20 - 4 (0) 3(0) 3(1) 3 (0) 3(1) 2(1) 1 (0)

0.5 66 (10) 52(5) 45(6) 37(3) 29(4) 21(3) 21(3)

140 1 84 (6) 58 (5) 53(6) 40(3) 33(2) 24(3) 21(3)
2 55(4) 47(5) 38(3) 35(7) 32(3) 22(3) 23(2)
4 56 (6) - - - - - -
0.5 65 (5) 52(9) 50(1) 41(5) 32(2) 26(3) 20(2)

160 1 66 (4) 56 (4) 49(2) 41(7) 31(2) 25(3) 22(1)
2 64 (1) 56 (6) 53(4) 38(3) 36(6) 24(3) 21(5
4 66 (7) -
0.5 73 (4) 60(6) 52(4) 35(4) 31(5) 19(3) 22(3)

180 1 64 (2) 59(3) 51(9) 39(6) 35(4) 23(4) 22(2)
2 60 (8) 57(3) 49(4) 36(4) 32(2) 22(2) 24 (4)
4 61 (5) -
0.5 60 (5) 50(3) 45(2) 32(1) 34(6) 20(4) 21(4)

200 1 53 (3) 50(8) 51(3) 39(2) 39(8) 29(1) 17(2)
2 51(6) 48(6) 43(7) 36(6) 35(5) 26(2) 21(5)
4 34 (8)

A comparable significantly improved dimensional stability by a post-treatment
above 180°C has been mentioned by several authors before (Inoue et al. 1993,
Dwianto et al. 1996), and is most likely caused by increasing cross linkage
(Navi and Girardet 2000) and relaxation of stored stresses by partial hydrolysis
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of hemicelluloses and degradation of lignin at elevated temperatures (Kawai et
al. 1992, Norimoto et al. 1993).

A reduced moisture absorption and therefore reduced swelling at increased
densification temperature and prolonged densification duration as reported by
Hong (1984) was only found at temperatures above 160°C. There, the
prolongation of densification duration, as well as the elevation of densification
temperature caused a slight reduction of maximum swelling. Densification at
200°C for 4 h without post-treatment reduced the swelling to 34%, analogical to
the effect of an oil-heat treatment at 200°C for 4 h independent from the
densification parameters.

The superior impact of the subsequent laboratory-scale oil-heat treatment on
the dimensional stability became also obvious when taking the determined
values of compression-set recovery into consideration (Table 7.6-4).

Table 7.6-4 Average compression-set recovery [%] of spruce specimens (n=12
replicates) depending on the temperature and duration of laboratory-scale densification
as well as on the laboratory-scale oil heat-treatment (OHT) temperature and duration.
Standard deviation in brackets.

Tabelle 7.6-4. Mittlere Riickerinnerung [%] von FichtenprifkGrpern (n = 12), abhéngig von
der Temperatur und Dauer der Verdichtung im LabormaBstab sowie der Labor-Ol-Hitze
Behandlungstemperatur und —dauer (OHT). Standardabweichung in Klammern.

Compression-set recovery [%] depending on laboratory-scale densification
and OHT

Densification OHT

Temp. duration 20°C 180°C 200°C 220°C

[°C] [h] Oh 2h 4h 2h 4h 2h 4h

20 - -1(0) o0() -1(1) -1(0) 00O O0() 0(1)

0.5 47(5) 30(3) 24(4) 15(3) 8(3) 4(1) 3(1)

140 1 67(4) 39(5) 32@4) 19(2) 12(2) 5(1) 3(1)
2 37(4) 223) 143) 10(2) 82 3(1) 2(1)
4 46 (9) - - - - - -
0.5 43(4) 27(5) 244) 15(8) 92 5(1) 3(0)

160 1 46(9) 33(5) 26(3) 12(2) 102 5(1) 3(1)
2 46(5) 35(@@) 31(3) 17(2) 12(2) 52 4(1)
4 46 (6) - -
0.5 53(3) 41(4) 30(4) 17(4) 12(3) 42 4(1)

180 1 44(4) 35(3) 28(4) 13(4) 102 3(1) 2(1)
2 37(6) 32(2) 25(3) 13(2) 10(1) 4(1) 4(1)
4 39 (5)
0.5 34(5) 21 (3) 9(34) 102 712 1(1) 2(1)

200 1 27(4) 21@8) 22(3) 12(3) 102 4(1) 2(1)
2 26(4) 23(5) 18(4) 12(¢4) 10(1) 4(1) 3(2
4 15 (6) -
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A reduction of compression-set recovery below 5% was only obtained if an oil-
heat treatment above 200°C was applied, which is in line with findings of Tang
et al. (2004), who found that the recovery of compressed Chinese fir was
reduced below 5% by a heat treatment above 200°C for more than 5 h.
Nevertheless, the densification without an oil-heat treatment resulted in a
minimum compression-set recovery of 15% at the maximum densification
temperature of 200°C for 4 h, which is regarded as unsuitable for commercial
application.

These results show that a sufficient dimensional stabilisation of compressed
spruce specimens can only be achieved by the application of a high-
temperature post-treatment in a second subsequent process step, which
coincides with findings of several authors (Inoue et al. 1991, Morsing 1997, Navi
and Girardet 2000, Heger et al. 2004). The combination of densification and
heat treatment by prolongation of the densification duration at elevated
temperatures did not result in sufficiently reduced swelling and compression-set
recovery.

Based on the examination of spring-back, maximum swelling and compression-
set recovery, a densification above 180°C was identified as most suitable for
further production of industrially densified spruce. Since the impact of the oil-
heat treatment on the swelling properties was superior compared to the impact
of densification, two oil-heat treatment temperatures at 200°C and 220°C for 4h
were assessed for the up-scaled industrial production of densified and thermally

modified material.

Industrial densification and commercial oil-heat treatment
The industrial scale densification of solid spruce boards at 200°C for 30 min
revealed serious difficulties due to extension of moisture in the samples, leading

to vapour-pressure induced steam explosions (Figure 7.6-5).
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Figure 7.6-5. Left picture: Discharge of steam from the press after explosion of spruce
boards; Right picture: detailed view of spruce boards after explosion with roving
structure.

Abbildung 7.6.5. Linkes Bild: DampfausstoB aus der Presse nach Explosion der
Fichtenbretter; Rechtes Bild: Detailansicht der ausgefaserten Struktur von
Fichtenbrettern nach Explosion.

An average MC of 8%, leading to an internal water-vapour pressure of
approximately 1.55 MPa at a temperature of 200°C (Scheffler et al. 1981)
caused the explosion of specimens in our study. However, the closure of cell
lumen, the general reduction of pore-volume and the release of the press-load
in the last step of the densification process contributed to the heat induced
steam explosion. Such steam explosions at elevated temperatures have been
mentioned by Navi and Girardet (2000) who stated, that the moisture content
(MC) of samples for compression at 140°C should be limited to 13% to
eliminate the risk of explosions while pressing. Furthermore, serious damage of
soft wood cell walls (Abies lasiocarpa (Hook.) Nutt.) by steam explosion at
160°C and a resulting pressure of 0.62 MPa was also mentioned by Zhang and
Cai (2006). Consequently, a densification temperature of 160°C was assessed
for further industrial production to avoid vapour-pressure induced structural
damage of the timber and to guarantee the health and safety of the press-
operating staff.

Finally, the processing of the industrial densification of spruce (C = 50%) at
160°C for 30 min proved to be unproblematic.
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Durability and swelling properties of industrial scale modified specimens
Durability

A significantly decreased mass loss after fungal decay was found for the oil-
heat treated specimens (Table 7.6-5).

Table 7.6-5. Average oven-dry density (ODD), mass loss and corresponding classes of
natural durability (DC) of industrially densified and commercially oil-heat treated (OHT1:
200°C/4 h; OHT2: 220°C/4 h) spruce specimens (h = 12 replicates). Standard deviation in
brackets.

Tabelle 7.6-5. Mittlere Darrdichte (ODD), Masseverlust und zugehédrige Klasse der
natirlichen Dauerhaftigkeit (DC) von industriell verdichteten und kommerziell Ol-Hitze
behandelten (OHT1: 200°C/4 h; OHT2: 220°C/4 h) Fichtepriifkérpern (n = 12). Standard-
abweichung in Klammern.

Material ODD [g/cm3] Coriolus versicolor Poria placenta
mass loss [g] x-value DC massloss[g] x-value DC

Non-compressed 0.43 (0.06) 0.87 (0.20) 0.69 4 1.86 (0.42) 0.79 4
Non-compressed, OHT1 0.43 (0.04) 0.13 (0.10) 0.10 1 1.01 (0.25) 0.43 3
Non-compressed, OHT2 0.36 (0.04) 0.05 (0.01) 0.04 1 0.25 (0.17) 0.11 1
Compressed 0.88 (0.13) 1.80 (0.42) 1.41 5 2.57 (0.84) 1.09 5
Compressed, OHT 1 0.74 (0.05) 0.17 (0.08) 0.14 1 1.11 (0.39) 0.47 3
Compressed, OHT2 0.66 (0.07) 0.10 (0.02) 0.08 1 0.50 (0.19) 0.21 2
Pine sapwood control 0.43 (0.06) 1.27 (0.21) 1.00 5 2.35 (0.30) 1.00 5

In contrast, the thermo-mechanical densification without an oil-heat treatment
did not lead to an increase in decay resistance, in contrast an increased
absolute mass loss up to a factor of 2.1 and 1.4 was found on densified but
non-heat treated specimens compared to controls after attack by Poria placenta
and Coriolus versicolor respectively.

This seems to be contradictory to findings from Schwarze and Spycher (2005)
who reported on decreased percentage mass loss and restricted fungal growth
by thermo-mechanical densification. This clears up considering the different
calculation basis: Percentage mass loss was used in their study, which is, if
recalculated to an absolute value in gram, increased on densified specimens.
As a consequence of the significantly varying densities (up to a factor of 2.4:
0.88 g/cm?3 versus 0.36 g/cm3, Table 7.6-5), the absolute mass loss in gram was
taken to calculate classes of natural durability (DC) in the present study. In
contrast, Nilsson and Daniel (1992) suggested to express the absolute mass
loss in relation to a certain specimen volume (e.g. g/cm®) as a measure for the
decay susceptibility. However, the densified specimens without an oil-heat-

treatment revealed a significant change in volume due to moisture induced
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compression-set recovery, and therefore a volume related expression of decay
was not applicable. Based on the absolute mass loss, the classification “very
durable” (DC 1) was obtained in tests with Coriolus versicolor for oil-heat
treated specimens independent from the densification and oil-heat treatment
temperature. If Poria placenta was used, an oil-heat treatment at 220°C for 4h
was necessary to achieve a durable (DC 2) classification of the densified
material.

Nevertheless, the observed durability classification of densified and oil-heat
treated specimens originating from industrial scale production as “very durable”
to “durable” (DC1 —-2) fell short of the quality expected on the basis of laboratory
scale production in recent studies (Welzbacher et al. 2006). There, densified
and laboratory scale oil-heat treated spruce specimens were classified as “very
durable” (DC 1) in tests against Poria placenta as well as in tests against soft

rot and other soil inhabiting micro organisms.

Swelling properties

Maximum swelling and compression-set recovery of the industrially densified
specimens was significantly decreased by application of a subsequent
commercial oil-heat treatment (Figure 7.6-6).
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Figure 7.6-6. Maximum swelling and compression-set recovery of non-densified and
industrial scale thermo-mechanically densified spruce (compressed at 160°C for 30 min),
modified by industrial scale oil-heat treatments at 200°C (OHT,) and 220°C (OHT,) for 4h.

Abbildung 7.6-6. Maximale Quellung und Riickerinnerung von unverdichteter und
industriell thermo-mechanisch verdichteter Fichte (Verdichtung bei 160°C fiir 30 min), im
industriellen MaBstab Ol-Hitze vergiitet bei 200°C (OHT,) und 220°C (OHT,) fiir 4h.

An industrial scale oil-heat treatment at 220°C for 4h reduced the maximum
swelling to 15% and eliminated the compression-set recovery completely. This
coincides with results from Tang et al. (2004), where a complete elimination of
compression-set recovery was achieved after a dry post treatment at 220°C for
4 h. In contrast to a dry post-treatment, a complete fixation of compression-set
is achieved by hot steam treatments at comparably lower temperatures and
shorter durations, e.g. at 200°C for 1 min (Inoue et al. 1993) or 20 h at 180°C
(Dwianto et al. 1996) respectively. In steam post treatments, the inserted
moisture contributes to the hydrolysis of paracrystalline regions of celluloses (Ito
et al. 1998) and furthermore causes inner stress relaxation by hydrolysis of
hemicelluloses that results in fixation of compression set (Heger et al. 2004).
However, besides the applicability to provoke a permanent fixation of
compression-set, the drawback of such steam post-treatments is the inability to
improve the durability of densified specimens (Welzbacher et al. 2004), as it is
required for outdoor use.

Based on the results regarding the dimensional stabilisation by an oil-heat
treatment and with respect to the obtained durability classes (Table 7.6-5),
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densified spruce (160°C for 30 min) oil-heat treated at 220°C for 4 h in a second
process step was regarded as most suitable for further application in weathered

outdoor exposure.

Performance after long-term outdoor exposure
After 30 months” natural weathering, the exposed oil-heat treated specimens
still revealed a distinctively reduced maximum swelling and an almost complete

fixation of compression set (Table 7.6-6).

Table 7.6-6. Average oven-dry density (ODD), moisture content (MC), maximum swelling
in compression direction (radial) and average compression-set recovery (Cgrecovery) Of
spruce specimens (n = 20 replicates) after 30 months’ natural weathering in horizontal
outdoor exposure. Standard deviation in brackets.

Tabelle 7.6-6. Mittlere Darrdichte (ODD), Holzfeuchte (MC), maximale Quellung in Verdich-
tungsrichtung (radial) und mittlere Riickerinnerung (Cgrecovery) VOn Fichtenpriifkérpern
(n = 20) nach 30monatiger natiirlicher Bewitterung in horizontaler Exposition. Standard-
abweichung in Klammern.

Material 0DD [g/cm?] MC[%] Swelling [%] Crecovery [%]
Non-densified 0.41 (0.05) 45.6 (9.4) 3.8 (1.1) 0.0 (1.0)
Non-densified, OHT 0.36 (0.04) 355 (11.2) 2.7 (0.6) 0.0 (0.4)
Densified 0.89 (0.08) 40.9 (55)  100.6 (7.9) 61.6 (8.4)
Densified, OHT 0.59 (0.09) 27.2 (5.9) 10.3 (3.1) 0.1(0.8)

The determined maximum swelling of approximately 10% in compression
direction was lower compared to the maximum swelling found in laboratory tests
after vacuum-pressure impregnation. However, the densified specimens without
an oil-heat treatment exhibited a swelling of approximately 100% and an
average compression-set recovery of nearly 62%.

Thus, with respect to the dimensional stabilisation and improved durability by
the commercial oil-heat treatment, the industrially densified spruce timber with
combined oil-heat treatment appears to be suitable for outdoor application in

weathered exposure.

7.6.4 Conclusions

The combination of thermo-mechanical densification and oil-heat treatment to
create a novel material with improved properties, e.g. increased durability and
dimensional stability, could effectively be transferred from laboratory processing
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to industrial scale. An oil-heat treatment of densified spruce specimens at
temperatures above 200°C produced a “very durable” to “durable” material (DC
1-2; EN 350-1). Furthermore, the compression-set recovery of densified and oil-
heat treated spruce was almost completely eliminated by the oil-heat treatment
at temperatures above 200°C, independent from the densification parameters.
This was demonstrated in laboratory tests and after 30 months” natural
weathering. However, the coupling of densification and thermal modification in
one treatment step did not achieve a suitable dimensional stabilisation for
practical application. Therefore, a two-step process is recommended.

Compared to laboratory scale densification and oil-heat-treatment, the
properties of specimens from industrial scale point to the need for further
procedural adjustment of the existing industrial processes, especially with
respect to biological properties. Potential for a further process adjustment is
especially recognized for the industrial oil-heat treatment, where the
peculiarities of densified timber, e.g. changed heat transmission due to
drastically increased density, need to be considered by an adapted process
control. The obtained mechanical strength properties of industrially densified

and oil-heat treated timber will be presented in a follow-up publication.
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Abstract

There is increasing awareness of the durability, dimensional stability, and
strength properties of thermally modified timber products. Appropriate standards
and test methods for industrial-scale quality control are needed. The aim of this
study was to investigate the suitability of CIE L*a*b* color measurements for
implementation in industrial quality control. Good linear correlation was found
between a cumulated measure of L* and b* data and the heat treatment
intensity for spruce (Picea abies Karst.), pine (Pinus sylvestris L.), and beech
(Fagus sylvatica L.). Wood samples homogenized by milling revealed less
variation in color values compared to wood surface measurements. Thus,
measurements on milled wood are recommendable to obtain results with high
statistical significance. Color measurements are rapid, precise, and highly
reproducible. Based on the strong correlation between color data and heat-
treatment intensities, color measurements could easily be implemented for

quality control of thermally modified timber.

Keywords: Colour; homogenization; milling; testing; thermal modification.
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7.7 Publikation VII: Relation of color values and heat treatment intensity

7.7.1 Introduction

Thermally modified timber has an increasing market in Europe (Homann and
Tjeerdsma 2005; Hill 2006; Jones 2006). The main advantage of thermal
modification is the improvement in dimensional stability and resistance to decay
fungi (Jamsa and Viitaniemi 2001; Militz and Tjeerdsma 2001; Rapp and Sailer
2001; Syrjanen 2001; Vernois 2001). However, the strength properties of
thermally treated wood are negatively affected (Seborg et al. 1953; Buro 1954;
Burmester 1973; Viitanen et al. 1994; Bengtsson et al. 2002; Kamdem et al.
2002; Welzbacher and Rapp 2003; Brischke et al. 2006). Heat treatment of
wood with bright color entails a color change to brownish or dark brownish.
Such colors are favoured by many customers and can therefore become a
criterion for purchase decisions.

Moreover, color changes in wood during thermal modification can be related to
the treatment intensity (Bourgois et al. 1991; Bekhta and Niemz 2003; Patzelt et
al. 2003; Sundquist 2004; Johansson and Morén 2006; St-Onge et al. 2005),
which depends on the temperature and treatment time (Rapp et al. 2003). The
amount of oxygen in the wood also plays an important role (Stamm 1956;
Patzelt et al. 2003).

The aim of the present study was to quantify the color data as a function of the
intensity parameters of heat treatment and to check the possibility of the
utilization of color data for quality control of thermally modified timber. The
lightness of wood (L*) is mostly affected by thermal treatment. Earlier
investigations focused on the relationship between color changes, including L*,
and one process variable, e.g., treatment temperature (Bourgois et al. 1991;
Mayes and Oksanen 2002) or treatment time (Bekhta and Niemz 2003).
However, the correlation between L* and the process variables was not linear
(Bourgois et al. 1991; Mitsui et al. 2001; Mayes and Oksanen 2002; Bekhta and
Niemz 2003). The tree-to-tree variation in color for a wood species can be high
(Sundquist 2004; Johansson and Morén 2006) and may mask the influence of
thermal modification. An additional source of statistical scattering is different
colors of earlywood and latewood, or tangential and radial cuts. Furthermore,
Bekhta and Niemz (2003), Patzelt et al. (2003), and Sundquist (2004) showed
that higher initial wood moisture content leads to stronger darkening during heat
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treatment. Johansson and Morén (2006) found only a poor correlation between
strength and color change in thermally treated wood. The inhomogeneity of
color within modified boards was the main reason for the less than satisfactory
results. In the present study, we tried to diminish the influence of the inherent
color irregularities of wood by milling and mixing the milled wood. Nevertheless,
color measurements on unmachined and planed surfaces were also performed.
In terms of practical applications of the method, wood stems harvested in
different places were investigated to consider the influence of intra-species
color variations.

7.7.2 Materials and methods

Differentiation between treatment intensities

Axially matched specimens of 20x20x20 mm?® were cut from boards of spruce
(Picea abies Karst.) from five different sources, beech (Fagus sylvatica L.) from
three different sources (one steamed), pine sapwood (Pinus sylvestris L.), and
pine heartwood (Table 7.7-1).

Table 7.7-1. Botanical names, source of supply, and mean oven-dry density (ODD) of the
material used for heat treatments and color measurements.

Material ID Botanical name Source of supply Oven dry density (gem™)
Spruce 1 Picea abies Karst.  Sweden 0.36
Spruce 2 Picea abies Karst. ~ Czech Republic 0.36
Spruce 3 Picea abies Karst.  Lower Saxony, Germany 0.51
Spruce 4 Picea abies Karst.  Latvia 0.41
Spruce 5 Picea abies Karst.  Russia 0.44

Pine sapwood Pinus sylvestris L.  Mecklenburg-Western Pomerania, Germany  0.55

Pine heartwood  Pinus sylvestris L.  Mecklenburg-Western Pomerania, Germany  0.61

Beech 1 Fagus sylvatical.. Hesse, Germany 0.64
Beech 2 Fagus sylvatical.. Hesse, Germany 0.70
Beech 3 Fagus sylvatical..  Austria, steamed 0.65

The air heat treatments were carried out in a drying oven at 220°C. Specimens
were tightly wrapped in aluminum foil to minimize oxidation processes. The
beech wood was heat treated for time intervals of 15, 30, 45, 60, 75, 105, 135,
and 195 min. Pine and spruce woods were heat-treated for time intervals of 30,
60, 120, 150, 210, 300, 480, and 660 min. In addition, oven-dried untreated
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control specimens were used. For each of the 90 material/treatment
combinations, three replicates were produced. The decrease in mass (dm)
caused by gasification of wood substances during the thermal modification
process is a measure of the heat treatment intensity (Rapp et al. 2003; Brischke
et al. 2006), which correlates well with the properties of TMT, such as swelling,
resistance to fungal attack, and mechanical strength properties, and was
therefore used to express the intensity of heat treatments in this study. It was
determined by weighing the oven-dried specimens before and after heat
treatment to the nearest 0.001 g and afterwards correlated with color values.
Heat-treated specimens were milled in a heavy vibratory disc mill (HSM 100;
Herzog Maschinenfabrik, Osnabrtck, Germany). The wood dust was placed on
a microscope slide and color measurements were recorded at three points
using a colorimeter (Chroma-Meter CR-200; Minolta Camera, Ahrensburg,
Germany). The sensor head was 8 mm in diameter. The measurement was
taken in L*a*b coordinates, as established by the Commission Internationale de
Enluminure (CIE) in 1976, where L* is the lightness, and a* and b* are the
chromatic coordinates on the green-red and blue-yellow axis, respectively.

Color measurements on timber surfaces

To compare color changes induced by thermal modification for unmachined
wood surfaces, planed surfaces, and wood dust after milling, CIE L*a*b* color
measurements were successively recorded on axially matched specimens,
which were cut from spruce sample 3 (Table 1) and heat-treated for certain time
intervals as above. The measurements were first recorded at three points on
the tangential and radial cut surfaces directly after the treatment, after planing
(1-mm chip removal), and finally at three points on the wood dust.

7.7.3 Results and discussion

Differentiation between heat treatment intensities

It is well established that the severity of heat treatment (resulting from the
temperature and treatment time) can be correlated with the mass decrease of
wood. The decrease in mass is mainly due to the thermal degradation of
hemicelluloses (Wienhaus 1999). Thus, we used this parameter for the
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characterization of treated samples instead of the temperature and duration of
the thermal treatment.

An excellent but non-linear relationship was observed between the lightness
(L*) measured on milled specimens and the decrease in mass, which is shown
for the five spruce samples from different sources in Figure 7.7-1a.

L* decreases by up to 53% with increasing intensity of the thermal modification,
whereas a* and b* showed only a slight increase, with a maximum at
approximately 6% and 3% mass decrease, respectively, before slightly
decreasing again. The correlation of these parameters with the decrease in
mass was also very good, with nearly no scattering. Bourgois et al. (1991),
Mitsui et al. (2001), Sundquist (2004), Bekhta and Niemz (2003), Patzelt et al.
(2003), and Johansson and Morén (2006) reported on the sensitivity of the
response of L* to heat treatment. Based on these previous observations, it is
not unexpected that the color parameter L* in the present study showed the
most pronounced dependence on the heat treatment.
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Figure 7.7-1. (a) Relation of the decrease in mass by air heat treatment and color values
L*, a*, and b* for milled wood samples from five different spruce origins. Correlation of
the decrease in mass by air heat treatment with cumulated L* and b* values for milled
samples from (b) five different spruce origins, (c) three different beech origins, (d) pine
heartwood and sapwood, and (e) unmachined surfaces, planed surfaces, and wood dust
from milled spruce (origin 3) samples.
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For the first 3% of decrease in mass, plots for L* and b* are approximately
opposite, but are concurrent for higher treatment intensities. To identify a linear
correlation, the sum of L*+b* was plotted against the decrease in mass (Figure
7.7-1 b—d). These plots reveal that the linearity for spruce and beech is good,
and acceptable for pine. The correlation is especially good up to 8-9%
decrease in mass. In the case of spruce, a slightly different color decrease
seems to occur at this point, with a correlation line of lower slope apparent.
Such two-phase correlation is obvious in the case of pine sapwood. However,
more data are needed to confirm this impression.

Color measurements of pine heartwood revealed high variation; accordingly,
weaker correlation with the thermal modification intensity was observed
(R®=0.669; Figure 7.7-1 d). The discrepancy between the L*+b* color
measurements and the decrease in mass by the heat treatment of pine
heartwood can be explained by its extremely variable resin content. The more
resin that volatilizes at higher temperatures, the higher is the nominal loss in
mass by gasification. It is obvious that the mass loss is not related to the
thermal modification of the cell wall and that the results are misleading. On the
other hand, it is surprising that the L*+b* values are not influenced by the resin
content. The combined parameter L*+b* is a reliable measure of the intensity of
a thermal modification process, even if the extent of natural volatile organic

compounds (the resin content, for example) in a specimen is unknown.

Color measurements on timber surfaces

For industrial applications it would be of great advantage to save time by
omitting the milling step for color homogenization. Therefore, color
measurements were also performed on solid wood. L*+b* values for
unmachined surfaces correlated with the treatment intensity (Figure 7.7-1 e).
The scattering was higher than for milled samples. The scattering of L*+b*
values for planed surfaces plotted against the decrease in mass was better, but
the linearity was not as good as for milled samples (Figure 7.7-1 e).

Because the color of thermally modified wood is not UV-stable (Tolvaj and Faix
1995; Ayadi et al. 2003; Sundquist 2004) corresponding measurements should
be carried out immediately after planing. In earlier studies, different approaches
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to quality control of thermally modified timber were proposed. Viitaniemi and
Jamséa (2001) found a strong correlation between the amount of free radicals,
which was determined by ESR measurements, and the degree of thermal
modification of wooden products. Application of FT-NIR spectroscopy to
thermally treated wood was presented by Schwanninger et al. (2004) and NIR
data were supposed to be utilizable for quality control. Shape factors for laser
light scattering can also be correlated to the intensity of heat treatments (Wabhl
et al. 2004). The high-energy multiple impact (HEMI) test (Rapp et al. 2006) is a
mechanical test whereby the treatment intensity is correlated with the resistance
to impact milling (RIM). Recent studies (Patzelt et al. 2003; Sundquist 2004;
Johansson and Morén 2006) showed that the change in color is a useful
indicator of the intensity of a heat treatment. The precision of the correlation
suffers, however, from the natural heterogeneity of wood color measured on
surfaces. As demonstrated in this study, homogenization by milling before color

measurement represents a promising technique.

7.7.4 Conclusions

CIE L*a*b* color measurements were found to be feasible for quality control of
thermally modified timber. In particular, strong correlation between the lightness
L* and the decrease in mass caused by heat treatments was obtained for
spruce, pine, and beech. The cumulated measure L*+b* revealed the highest
discriminatory power to differentiate between thermal modification intensities.
Measurement of milled wood samples leads to stronger correlations with the
treatment intensity than measurements of solid surfaces. Nevertheless, color
measurements on freshly planed surfaces are an option to implement the
method in industrial-scale quality control, but in this case a greater number of
replicates are required.

7.7.5 References

Ayadi, N., Lejeune, F., Charrier, F., Charrier, B., Merlin, A. (2003) Color stability
of heat-treated wood during artificial weathering. Holz Roh Werkst.
61:221-226.

303



7 PUBLIKATIONEN MIT REVIEW-VERFAHREN

Bekhta, P., Niemz, P. (2003) Effect of high temperature on the change in color,
dimensional stability and mechanical properties of spruce. Holzforschung
57:539-546.

Bengtsson, C., Jermer, J., Brem, F. (2002) Bending strength of heat-treated
spruce and pine timber. Document No. IRG/WP02-40242. International
Research Group on Wood Protection, Stockholm, Sweden.

Bourgois, P.J., Janin, G., Guyonnet, R. (1991) La mesure de couleur. Une
methode d’etude et d’optimisation des transformations chimiques du bois
thermolyse. Holzforschung 45: 377-382.

Brischke, C., Rapp, A.O., Welzbacher, C.R. (2006) High-energy multiple impact
(HEMI) test — Part 1: A new tool for quality control of thermally modified
timber. International Research Group on Wood Protection, Stockholm,
Sweden, in press.

Burmester, A. (1973) Einfluss einer Warme-Druck-Behandlung halbtrockenen
Holzes auf seine Formbestandigkeit. Holz Roh Werkst. 31:237-243.

Buro, A. (1954) Die Wirkungen von Hitzebehandlungen auf die Pilzresistenz
von Kiefern- und Buchenholz. Holz Roh Werkst. 12:297-304.

Hill, C. (2006) Commercial aspects of thermal modification. In: Seminar on
wood modification — opportunities and challenges, 9 February 20086,
Limerick, Ireland. National Council for Forest Research & Development
(COFORD)
(http://www.coford.ie/iopen24/pub/defaultarticle.php?cArticlePaths129_2
05_323).

Homann, W.J., Tjeerdsma, B. (2005) Control systems, quality assessment and
certification of modified wood for market introduction. In: Proceedings of
the 2nd European Conference on Wood Modification, 6—7 October 2005,
Géttingen. Eds. Militz, H., Hill, C. University of Géttingen, Germany. pp.
382-389.

Jamsa, S., Viitaniemi, P. (2001) Heat treatment of wood — Better durability
without chemicals. In: Review on heat treatments of wood. Proceedings
of the special seminar on heat treatments, 9 February 2001, Antibes,
France. Ed. Rapp, A.O. Office for Official Publications of the European
Communities, Luxembourg. pp. 17-22.

304



7.7 Publikation VII: Relation of color values and heat treatment intensity

Johansson, D., Morén, T. (2006) The potential of colour measurements for
strength prediction of thermally treated wood. Holz Roh Werkst. 64:104—
110.

Jones, D. (2006) lIrish timber potential. In: Seminar on wood modification —
opportunities and challenges, 9 February 2006, Limerick, Ireland.
National Council for Forest Research & Development (COFORD)
(http://www.coford.ie/iopen24/pub/defaultarticle.php?cArticlePaths129 2
05_323).

Kamdem, D.P., Pizzi, A., Jermannaud, A. (2002) Dauerhaftigkeit von
hitzebehandeltem Holz. Durability of heat-treated wood. Holz Roh
Werkst. 60:1-6.

Mayes, D., Oksanen, O. (2002) ThermoWood® Handbook, version 1.0, Finnish
Thermowood Association, Helsinki, Finland (http: //www.thermowood.fi
/data.php/200312/795460200312311156_tw_handbook.pdf).

Militz, H., Tjeerdsma, B. (2001) Heat treatment of wood by the PLATO process.
In: Review on heat treatments of wood. Proceedings of the special
seminar on heat treatments, 9 February 2001, Antibes, France. Ed.
Rapp, A.O. Office for Official Publications of the European Communities,
Luxembourg. pp. 23-33.

Mitsui, K., Takada, H., Sugiyama, M., Hasegawa, R. (2001) Changes in the
properties of light-irradiated wood with heat treatment. Part 1. Effect of
treatment conditions on the change in color. Holzforschung 55:601—-605.

Patzelt, M., Emsenhuber, G., Stingl, R. (2003) Colour measurements as means
of quality control of thermally treated wood. In: Proceedings of the 1st
European Conference on Wood Modification, 3—4 April 2003, Ghent.
Eds. Van Acker, J., Hill, C., Ghent University, Belgium. pp. 213-218.

Rapp, A.O., Sailer, M. (2001) Oil-heat treatment of wood in Germany — State of
the art. In: Review on heat treatments of wood. Proceedings of the
special seminar on heat treatments, 9 February 2001, Antibes, France.
Ed. Rapp, A.O. Office for Official Publications of the European
Communities, Luxembourg. pp. 47—64.

Rapp, A.O., Sailer, M., Brand, K. (2003) Umweltfreundliche Konservierung von
Massivholz  und  Massivholzprodukten fir den  AuBenbereich.

305



7 PUBLIKATIONEN MIT REVIEW-VERFAHREN

Schlussbericht fir das BMBF-Projekt 0339862. Bundesforschungsanstalt
flr Forst- und Holzwirtschaft (BFH), Hamburg.

Rapp, A.O., Brischke, C., Welzbacher, C.R. (2006) Interrelationship between
the severity of heat treatments and sieve fractions after impact ball
milling: a mechanical test for quality control of thermally modified wood.
Holzforschung 60:64—70.

Schwanninger, M., Hinterstoisser, B., Gierlinger, N., Wimmer, R., Hanger, J.
(2004) Application of Fourier transform near infrared spectroscopy (FT-
NIR) to thermally modified wood. Holz Roh Werkst. 62:483—485.

Seborg, R.M., Tarkow, H., Stamm, A.J. (1953) Effect of heat upon dimensional
stabilisation of wood. J. For. Prod. Res. Soc. 3:59-67.

Stamm, A.J. (1956) Thermal degradation of wood and cellulose. Ind. Eng.
Chem. 48:413—-417.

St-Onge, V., Fortin, Y., Tremblay, C.l. (2005) Quality control of thermally
modified Balsam fir. In: Proceedings of the 2nd European Conference on
Wood Modification, 6—7 October 2005, Géttingen. Eds. Militz, H., Hill, C.,
University of Géttingen, Germany. pp. 53-56.

Sundquist, B. (2004) Colour changes and acid formation in wood during
heating. Doctoral thesis, Luled University of Technology, Sweden.
Syrjanen, T. (2001) Production and classification of heat treated wood in
Finland. In: Review on heat treatments of wood. Proceedings of the
special seminar on heat treatments, 9 February 2001, Antibes, France.
Ed. Rapp, A.O. Office for Official Publications of the European

Communities, Luxembourg. pp. 7-15.

Tolvaj, L., Faix, O. (1995) Artificial ageing of wood monitored by DRIFT
spectroscopy and CIE L*a*b* color measurements. 1. Effect of UV light.
Holzforschung 49:397—-404.

Vernois, M. (2001) Heat treatment of wood in France — State of the art. In:
Review on heat treatments of wood. Proceedings of the special seminar
on heat treatments, 9 February 2001, Antibes, France. Ed. Rapp, A.O.
Office for Official Publications of the European Communities,
Luxembourg. pp. 35—42.

306



7.7 Publikation VII: Relation of color values and heat treatment intensity

Viitaniemi, P., Jamsa, S. (2001) Method of determining the degree of
modification of a heat modified wood product. World patent WO-
01/53812A1.

Viitanen, H., Jamsa, S., Paajanen, L., Nurmi, A., Viitaniemi, P. (1994) The effect
of heat treatment on the properties of spruce. A preliminary report.
Document No. IRG/WP 94-40032. International Research Group on
Wood Protection, Stockholm, Sweden.

Wahl, P., Simonaho, S.-P., Pakarinen, T., Silvennoinen, R. (2004) Effect of
heat-treatment on scattering of laser light from wood grains. Holz Roh
Werkst. 62:343-345.

Welzbacher, C.R., Rapp, A.O. (2003) Thermische Verfahren -
Verfahrensubergreifender Vergleich. In: 23. Holzschutz-Tagung der
DGfH, Augsburg, 26-27 March 2003. Deutsche Gesellschaft fir
Holzforschung e.V., Munich. pp. 97-112.

Wienhaus, O. (1999). Modifizierung des Holzes durch eine milde Pyrolyse —
abgeleitet aus den allgemeinen Prinzipien der Thermolyse des Holzes.
Wiss. Z. Tech. Univ. Dresden 48:17-22.

Received March 30, 2006. Accepted August 16, 2006.

307



7 PUBLIKATIONEN MIT REVIEW-VERFAHREN

308



7.8 Publikation VIII: High-energy multiple impact — test

7.8 Publikation VIII: Interrelationship between the severity of
heat treatments and sieve fractions after impact ball
milling: a mechanical test for quality control of thermally
modified wood

Holzforschung, Vol. 60, pp. 64—70, 2006 « Copyright © by Walter de Gruyter
Berlin « New York. DOI 10.1515/HF.2006.012

Harorchong, Wl G0 pp B-TD SO0E ¢ Copgrig®i B Dy Visher obs Gt - Basbons - Rlesa sk DOH 100154 SWF 00 215

Interrelationship between the severity of heat treatments and
sieve fractions after impact ball milling: a mechanical test for

quality control of thermally modified wood

Argimean Otha Aapp®, Chrmtan Brischks and
Chiristian Robart Walzbaeoher

Fadisil Pt b Sarler for Feniilry and Fonasl

Hocd ucta (L H), Insdfctn for Vizod lioiogy and Woeod
Pactsction, Hamberg, Germany

ooy il s

Cr frecesas O Pops: FPedeeal Pamsarc® Cesier for Pomsry
mred Foesst Prosfucie 8-, Lanchresvirogss 31 5HigH
Harebigl Qe

PSerw A0-40-THE2-42F

E-mrmil: msapedhoiz uni-Sambrg de

Abtrac

Tharmal medfcalion peorise rpnres b duasiiy
ared =wnaksrel atabdly of wiosd, but sinngh peopar-
T ke & S, e bradl. Funails
e e i) dlyreassie alength aslisg, sech o | gt
Eafdieg 1eEs, SUTE fream high wislab@ty and Teomakons
sejai @ high UMt o sspioatinn To oessrmomss this, &
sy Dest mothod sossid high-toemgy muliphe |t
(HERG s chrepdoped b nwesbiQomng hoos-inned
Fiooa abdrs Koes Abves aba M. asd unbreaisd Aotink
petudcasiis L T ssebhod & bored on cosshing smal
apescimens by thausands of ispachks rom posndisg sbesl
valls In o hetesy vibeloey =l The i of desiniction
WO D T e adereinag o ek ng {he A gl
Do of the ispmeanta. We calcslaled 1hs ssabniancs 10
mpsc =dling (AW beesad on TRa maes ol e 5w frac-
T, R shoss o bresar Comeaton Wi T islenaly ol
e themmal tresiment, The FERMI tesd ethod hoa fom
lelcwing adhaningaa: amall number ol asscimena, short
Sma for apecisen precn miicn, smal varnscee, asd high
mepreca] ushilty =4 rma e

Keywords oreshing: dyomic osiength  propeies
e Bending; b method; themal mad Noatio: treat-
ment imeraity

Introduciion
Themrmal medificalicn ol wond, nisn ko m Sameal

Emniment or hea {rent=erd, baa becoma incremangly
mpstant = seveml indusirinl pecsasss. during moen

Viabbrctar 20T Uasghaane st ol 2002; Ka=dem a2 al
0L, The dymamir: sireegi® properies nos sflechad tn 2
higher degrea then the sinc pepaties Ndsnem
NEST), m=eh and Videosme (@005 s=d Wkx and
Tisaeckarna (2007] mported on mechclierm n slelic
srangth lom 058 0 S0 Clabader (1033, Seiren and
HKosgas (P00 Fapg and Sader OO, Ve lbacter asd
Fuagg (2005, aredl Briechive and Raps 200 s ipat-
wd @ sedecSon i dprase abengh o up b S0,
Cre=imee slnnglh propartie am co=sifawd 1o b sl
orttical a7 thismally modfed waod and o thindes
oban repoted Punksl ond Wilks 1961, Gt 083
Kutofeea of o, 2000 Soler of ol 20000 Fopp asd Saler
SO0 ‘Whedztos beer 200 L 0 e w5 rrd s b ding
toedkt DOFd 52 953 (0G|, wood & subpcbed to & Sngke
nipaok ab o paint. Wy obers infleon os mgoct boend
Inp plresge®, aech as dersity oriemabian of the annie
ringa, ntewnod peTantngs, ond dedintion of wood genin
from parallsl fhedmeohe FEET; Koleans Y|, Sccard-
nghy. highly varging resule can be colniesd, To clipis
siotisticaly reflaie ssauite, § bge sumber af repicmes
o negsied, Yeetrbos e ond Raog: (2000 ond Brisc hke
ond Ropp (2004 saied that af feasd 40 seplicoles o
TECENMNY.

A e rapdd andl relabies teed b reeded Toer inchysria
T, TRl ROk s o GOfedaiTed 1, Wbl h o be
et T Aoibowing g rernanisc of fesentiabion of thar
el e Poalio® ierritied (e, TR Sy of modis
Clis]; sEApOMIE 0 OVROTRG SEnglh  prODdTEs
TopdeckiCitde reauld with Smial vofmoer; Sal aussber
ol specimoss and by CorFl OF SEEmes propasiiong
short teat cusation; and wichs rasge of applcoabdily (Lo,
sd it iy Tor ol | wad o Sl os ancl Typees oF esoadifhcotion).
Tt b parrvi oF s o e el Hhes e o 1 bl prioes
ol papst The khed befied e high-srany mbipks
impact JSEM) aaproach dececritsed b b Uil e apa-
i g subailled 18 ol massts issbeed el
Frarfeeesdn. Singghe- et el

Plwtariala and mathods

Fasarial

Uriewie] ared Beal - Iomided sy Ir D o V80 el aoroce
e abasy Baiwi | on wd an arbaysd bk el Rohii
bt L. s Seluiried 10 onhine in A ok

para. T efvashoge ol ths . tha imp

==are of dmercedsil ababvl Ty G Secary sl red | s
all i Vitanbernd 2000 ; ke asd Teendam 2001; Raps
ared S 2004 Syrilreas SO0 Varnos 3000 . S,
B nmlrrian? Sagutteaky s e atsenglh progsete
& vz e bairg . 1957 Blord 054 Blermasler 1073;
Wilonen of al 1984 Sader @t ol 20000; Wemoes 2007

il B0 68 siseied 0 Tabls 1. A0 Ml dfeeCree
e o i maradon of 880 50030 et The her-meaied
PErk o aomerinnnd s A and [ s prockeded Ursing s o ol
baiiesl OHT) peocris Bale @) il 0000 Bdirde of
A0 = S48 = A0 rrery seans bl in o rapeaasd o hch o 080
and ZN00 meapecisdlp, for & h of e endustal eI N
o Mani-HOlE, Racibaiech, Geerviny. Tha hiil eeenl & mhw

309



7 PUBLIKATIONEN MIT REVIEW-VERFAHREN

Andreas Otto Rapp*, Christian Brischke and Christian Robert Welzbacher

Federal Research Center for Forestry and Forest Products (BFH),

Institute for Wood Biology and Wood Protection, Hamburg, Germany

*Corresponding author.

Dr. Andreas O. Rapp, Federal Research Center for Forestry
and Forest Products (BFH), Leuschnerstrasse 91, 21031
Hamburg, Germany

Phone: +49-40-73962-427

E-mail: a.rapp@holz.uni-hamburg.de

Abstract

Thermal modification processes improve the durability and dimensional stability
of wood, but strength properties, especially dynamic ones, are compromised.
Results from standard dynamic strength testing, such as impact bending tests,
suffer from high variability and therefore require a high number of replicates. To
overcome this, a new test method named high-energy multiple impact (HEMI)
was developed by investigating heat-treated Picea abies Karst., Abies alba Mill.
and untreated Robinia pseudoacacia L. The method is based on crushing small
specimens by thousands of impacts from pounding steel balls in a heavy
vibratory mill. The level of destruction was determined by sieving and analyzing
the size distribution of the fragments. We calculated the resistance to impact
milling (RIM) based on the mass of the size fractions. RIM shows a linear
correlation with the intensity of the thermal treatment. The HEMI test method
has the following advantages: small number of specimens, short time for
specimen preparation, small variances, and high reproducibility of results.

Keywords: crushing; dynamic strength properties; impact bending; test method;

thermal modification; treatment intensity.
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7.8.1 Introduction

Thermal modification of wood, also known as thermal treatment or heat
treatment, has become increasingly important in several industrial processes
during recent years. The advantage of this treatment is the improvement in
dimensional stability and decay resistance (Jamsa and Viitaniemi 2001; Militz
and Tjeerdsma 2001; Rapp and Sailer 2001; Syrjanen 2001; Vernois 2001).
However, heat treatment negatively affects the strength properties of wood
(Seborg et al. 1953; Buro 1954; Burmester 1973; Viitanen et al. 1994; Sailer et
al. 2000b; Vernois 2001; Welzbacher 2001; Bengtsson et al. 2002; Kamdem et
al. 2002). The dynamic strength properties are affected to a higher degree than
the static properties. Viitaniemi (1997), Jamsa and Viitaniemi (2001), and Militz
and Tjeerdsma (2001) reported on reductions in static strength from 0% to 30%.
Giebeler (1983), Syrjanen and Kangas (2000), Rapp and Sailer (2001),
Welzbacher and Rapp (2003), and Brischke and Rapp (2004) even reported a
reduction in dynamic strength of up to 50%. Dynamic strength properties are
considered to be most critical for thermally modified wood and are therefore
often reported (Runkel and Wilke 1951; Giebeler 1983; Kubojima et al. 2000;
Sailer et al. 2000a; Rapp and Sailer 2001; Welzbacher 2001). In the standard
impact bending test DIN 52 189 (1981), wood is subjected to a single impact at
one point. Many factors influence impact bending strength, such as density,
orientation of the annual rings, latewood percentage, and deviation of wood
grain from parallel (Ghelmeziu 1937; Kollmann 1951). Accordingly, highly
varying results can be obtained. To obtain statistically reliable results, a large
number of replicates are needed. Welzbacher and Rapp (2003) and Brischke
and Rapp (2004) stated that at least 40 replicates are necessary.

A more rapid and reliable test is needed for industrial producers, manufacturers
and consumers, which has to meet the following requirements: differentiation of
thermal modification intensities (i.e., the severity of modification); response to
dynamic strength properties; reproducible results with small variances; small
number of specimens and low cost of specimen preparation; short test duration;
and wide range of applicability (i.e., suitability for all wood species and types of
modification). The development of such a test was the aim of the present paper.
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The idea behind the high-energy multiple impact (HEMI) approach described
here is that the specimens are submitted to multiple impacts instead of

numerous single-impact tests.

7.8.2 Materials and methods

Material

Untreated and heat-treated silver fir (Abies alba Mill.) and spruce (Picea abies
Karst.), as well as untreated black locust (Robinia pseudoacacia L.), were
submitted to crushing in four different experiments (A-D) as specified in Table
7.8-1.

Table 7.8-1. Experiments for optimization of the HEMI test, detailing materials, treatments
and number of replicates.

Test Experiment Wood species Treatment Replicates
A Ball mixture Robinia pseudoacacia untreated 1/ball mixture
Picea abies untreated 1/ball mixture
Picea abies OHT 180°C/4h 1/ball mixture
Picea abies OHT 220°C/4h 1/ball mixture
B Differentiation of Abies alba untreated 3
:Let:;;riﬁgtsment Abies alba 8 treatment intensities 3/treatment intensity
Robinia pseudoacacia untreated 3
C Reproducibility Picea abies untreated 5*
D Influence of Picea abies untreated 3
weathering Picea abies OHT 180°C/4h 3
Picea abies OHT 220°C/4h 3
Abies alba untreated 3
Abies alba OHT 180°C/4h 3
Abies alba OHT 220°C/4h 3

OHT, oil heat treatment in an industrial plant. Each replicate consisted of 5 specimens of 10x20x20 mm?3
*Replicates consisting of 5 and 10 specimens were used

All test specimens were cut to dimension of 10x20x20 mm?®. The heat-treated
material for experiments A and D was produced using an oil heat treatment
(OHT) process (Sailer et al. 2000b). Boards of 1000x140x40 mm® were heated
in a rapeseed oil bath at 180 and 220°C, respectively, for 4 h at an industrial
treatment plant at Menz-Holz, Reulbach, Germany. The heat treatment of silver
fir for experiment B was carried out in a laboratory-scale reactor at the Federal
Research Center for Forestry and Forest Products (BFH), Hamburg, Germany.
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The specimens were wrapped in aluminum foil to minimize oxidation processes.
For experiment B, eight treatments were accomplished in a temperature range
from 160 to 240°C for 2 or 4 h, to achieve eight different decreases in mass and
eight different intensities of thermal modification (Table 7.8-4). In experiment C,
the reproducibility of the results was tested, and thus only untreated wood was

investigated to avoid heat-induced variability.

Testing instruments

Wood specimens were stressed in different ways by multiple impacts of high
energy, which produced multiple fractures in the specimens. The wood
specimens were crushed by seven steel balls of different diameters, which were
accelerated in a steel bowl (140-mm inner diameter, 50 mm in height; Figure
7.8-1) of a heavy vibratory disc mill (Type HSM 100; Herzog Maschinenfabrik,
Osnabriick, Germany).

@
L %W%
7 B g
)

i

140

A

Figure 7.8-1. Sectional drawing of the bowl of a heavy vibratory mill used for the HEMI
test and top view of the bowl indicating its typical motions.

The bowl was shaken for 60 s at a rotary frequency of 23.3 s™ and a stroke of
12 mm to produce multiple dynamic impacts. After crushing, the fragments were
sieved with slit-screens on an orbital shaker with a stroke of 25 mm and a rotary
frequency of 250 min™' for 10 min. The following fractions were separated and
weighed:
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Fraction 1 (F1) 5 mm
Fraction 2 (F2) 3-5 mm
Fraction 3 (F3) 2-3 mm
Fraction 4 (F4) 1-2 mm
(F5)

Fraction 5 (F5) -1 mm

Optimization experiments

Experiments A-D were conducted to optimize the HEMI test method.

Experiment A: Ball mixture

Steel balls of different diameters were tested. Besides high discriminatory

power for heat treatments of different intensities, a wide measurement range

was required. Each mixture of steel balls contained three small balls of 12-mm

diameter and three very small balls of 6-mm diameter to prevent fragments from

getting caught in the corners of the bowl, whereas the main crushing was

carried out by one big ball. To find the optimum ball mixture, the diameter of the

big crushing ball was varied. Big balls with diameters of 25, 30, 35 and 40 mm

were tested. Table 7.8-2 lists the corresponding maximum kinetic energy

calculated according to the following equation:

1 1
Emax = Emball (zvrel.max )2 = E mball (2fS7Z.)2 (J)

where:

Emax IS the maximum impact energy (J);

My iS the mass of the big ball (kg);

VreLmax iS the maximum velocity of the big ball relative to the bowl (m s™);

s is the stroke of the bowl (m); and

f is the rotary frequency (s™).

Maximum energy is achieved when the specimen is moving with the bowl

(velocity v) and in reverse to the ball with velocity v.
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Table 7.8-2. Big ball diameter and maximum kinetic energy for four ball mixes.

Big ball diameter Maximum kinetic Ball mix ID
(mm) energy (J)

25 0.10 1

30 0.17 2

35 0.27 3

40 0.40 4

Experiment B: Differentiation of heat treatment intensities

To identify optimal discriminatory power of the test, silver fir heat-treated with
eight different intensities was tested. The treatment intensity was determined by
measuring the decrease in mass as a result of the air heat treatment. A ball
mixture consisting of one ball of 35 mm O, three balls of 12 mm O, and three

balls of 6 mm & was applied.

Experiment C: Reproducibility of results

The reproducibility and the influence of the number of specimens crushed and
sieved on the results were investigated using untreated spruce. Five replicate
experiments for five and ten specimens were performed. The same ball mixture

as in experiment B was used.

Experiment D: Influence of weathering

Specimens of oil heat-treated and untreated spruce and silver fir were tested.
Half of them were weathered before the test. Weathering was first carried out
through two artificial cycles, each consisting of water soaking for 24 h, deep
freezing at —18°C for 24 h, and drying at 60°C for 48 h. The specimens were
then distributed on horizontal racks for 8 weeks for natural weathering in
Hamburg. The specimens for the HEMI test were cut from unweathered and
weathered specimens of 500x125x30 mm?®. All weathered specimens were
axially matched to unweathered controls. The same ball mixture as in

experiments B and C was used in this experiment.
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7.8.3 Results

The different resistances to crushing of the test materials were well
demonstrated by the HEMI test through highly different fracture patterns (Figure
7.8-2).

Figure 7.8-2. HEMI test: crushed samples of black locust, untreated and oil heat-treated
spruce (180°C and 220°C, 4 h).

The increase in heat treatment intensity, which caused strength loss, resulted in
an increase in fragmentation and a decrease in fragment size. The data also
reveal that crushing of untreated black locust was feasible and led to a fracture

pattern corresponding to the high dynamic-strength properties of this wood.

Experiment A: Ball mixture

The percentage of coarse (F1) and fine (F5) fractions was found to be
particularly suitable for differentiating heat treatment intensities (Table 7.8-3).
Ball mixtures 1 and 2 did not differentiate untreated spruce from black locust
efficiently. The differentiation of untreated and heat-treated spruce wood was
more successful. In addition, for black locust, the fine fraction was nearly zero,

whereas the coarse fraction was nearly 100%. Thus, ball mixtures 1 and 2 are
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not suitable for species with higher dynamic strength properties. Ball mixtures 3
and 4 showed sufficient discriminatory power for heat-treated material. At the
same time, the coarse fraction (F1) was less than 100% for black locust. Ball
mixture 3 is recommended for further HEMI tests because of its highest
discriminatory power for heat-treated material.

Calculation of resistance to impact milling (RIM)

As indicated above, the fine fraction (F5) and the coarse fraction (F1) appear to
be most useful to characterize the strength of the material because of their
discriminatory power. The relative yields of F5 reflect well the heat-treatment
intensities on spruce: no heat treatment, 1.00%; low heat-treatment intensity,
9.10%; and high heat-treatment intensity, 28.70% (Table 7.8-3, ball mix 3). The
coarse fraction (F1; >5 mm) has a similar discriminatory power for materials of
lower strength. Relative yields of fraction F1 of spruce were: low heat-treatment
intensity, 27.50%; and high heat-treatment intensity, 4.60% (Table 7.8-3, ball

mix 3).
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Table 7.8-3. Sieve fractions after HEMI tests with different steel ball mixtures (experiment
A).

Ball Material Sieve fraction (%)
Inl;lx s5mm 3-5mm 2-3mm 1-2mm <1 mm
(F1) (F2) (F3) (F4) (F5)

1 Black locust, kiln dried at 60 °C 99.97 0.00 0.00 0.03 0.00
Spruce, kiln dried at 60°C 93.13 427 1.62 0.48 0.50
Spruce, OHT 180°C/ 4h 84.87 9.41 3.94 0.88 0.90
Spruce, OHT 220°C/ 4h 61.92 16.88 8.40 6.40 6.40

2 Black locust, kiln dried at 60 °C 99.34 0.55 0.00 0.01 0.10
Spruce, kiln dried at 60°C 94.22 3.70 1.23 0.45 0.40
Spruce, OHT 180°C/ 4h 62.39 16.23 11.22 5.06 5.10
Spruce, OHT 220°C/ 4h 26.49 17.20 31.07 12.64 12.60

3 Black locust, kiln dried at 60 °C 98.47 0.67 0.37 0.29 0.20
Spruce, kiln dried at 60°C 81.83 9.78 6.32 1.07 1.00
Spruce, OHT 180°C/ 4h 27.50 31.49 22.80 9.11 9.10
Spruce, OHT 220°C/ 4h 4.60 13.13 24.67 28.90 28.70

4 Black locust, kiln dried at 60 °C 96.17 2.41 0.44 0.48 0.50
Spruce, kiln dried at 60°C 58.48 23.22 10.92 3.68 3.70
Spruce, OHT 180°C/ 4h 2.27 24.51 34.58 19.34 19.30
Spruce, OHT 220°C/ 4h 2.08 3.72 17.49 39.11 37.60

Ball mixes: No. 1, 1x25 mm, 3x 12 mm, 3x 6 mm; No. 2, 1x 30 mm, 3x 12 mm, 3x 6 mm; No. 3, 1x 35 mm,
3x 12 mm, 3x 6 mm; No. 4, 1x 40 mm, 3x 12 mm, 3x 6 mm. OHT oil heat treatment in an industrial plant

However, the variation of the coarse fraction would increase for materials of low
strength, since the yield is determined based on a small number of coarse
fragments left. This problem can be solved by considering a higher number of
fragments to calculate the degree of integrity and excluding the coarse fraction.
The degree of integrity | is defined as:

m, i t fragments
| = et asnen 100 (%) (2)

My
where:
Mhn biggest fragments 1S the total mass of the n biggest fragments;
n is the number of specimens;

and my is the mass of all fragments.

The degree of integrity | is the percentage of the n biggest fragments. Thus, it

never reaches zero. The degree of integrity is less scattered than the data for
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F1. To characterize the severity of a heat treatment, both F1 and | were
combined to express the resistance to impact milling (RIM). RIM should vary
between 0 and 100%. It identifies minimum and maximum destruction and
should provide high discriminative power for wooden materials. By calculating
RIM, the fine fraction (F5) was weighted by a factor a, which can take the

values 1, 2, 3, 4 or 5 in the following equation:

RIM, =(I—axF5+ax100)/(1+a) (%) (3)

where:
| is the degree of integrity;
F5 is the fine fraction; and

a is the weighting factor.

Experiment B: Differentiation of heat-treatment intensities
The correlation between RIM, and heat treatment intensities (Table 7.8-4) was

examined for optimization of the RIM, equation.

Table 7.8-4. Differences in resistance to impact milling (RIM) between heat treatment
intensities |; expressed by decrease in mass (dm) with n = 3 replicates.

I; Temperature Duration dm RIM Statistical
(°C) (h) (%) (%) significance
lo 103 36 0.0 77.3 a
Iy 160 4 0.4 76.5 a
I 180 4 0.8 745 a
l5 200 2 2.8 69.1 b
Iy 200 4 5.2 64.9 c
Is 220 4 8.6 60.6 d
ls 240 2 10.1 59.1 d
l7 240 4 16.4 42.1 e
lg 240 6 18.1 34.6 f

Different letters indicate statistically significant differences between mean RIM values at a significance
level of p=0.05 in a Student’s t-test.

The results obtained with different weighting factors a=1 to 5 are given in
Figure 7.8-3.
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Figure 7.8-3. Correlation between percentage change in mass on heat treatment and in %
resistance to impact milling (RIM) calculated using different weighting factors for fine
fraction (a = 1-5; R? coefficient of determination).

A strong linear correlation between heat treatment intensity and RIM; is evident
for all a values. However, a =2 and a =3 lead to the highest coefficients of
correlation (R?). Since the higher slope for a = 3 than for a = 2 signifies higher
discriminatory power for a = 3, RIM; is considered as the most feasible value for
the resistance to impact milling for heat-treated materials. In most cases, three
replicates were enough to distinguish statistically significant differences
between RIM; values for different heat-treatment intensities (indicated by
different letters in the last column of Table 7.8-4).

Experiment C: Reproducibility

By increasing the number of specimens (increasing the wood amount in the
bowl) for crushing from five to ten, the variation in RIM was reduced by 50%
(Table 7.8-5).
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Table 7.8-5. Results of reproducibility experiment C: effect of 5 or 10 specimens of
untreated spruce per crushing (n = 5).

Ball mix No.3 Fraction I RIM;
>5mm  35mm 23mm 1-2mm <1 mm (%) (%)
(F1) (F2) (F3) (F4) (F5)
(%) (%) (%) (%) (%)
5 specimens
Mean 31.45 33.50 15.03 9.99 10.03 20.6 72.6
S.D. 10.67 8.52 1.19 1.56 1.57 8.5 3.0
Ccov 34 25 8 16 16 41 4
10 specimens
Mean 64.39 19.09 7.85 4.32 4.35 33.1 80.0
S.D. 6.91 5.04 1.76 0.86 0.9 4.4 1.7
Ccov 11 26 22 20 21 13 2

SD, standard deviation; COV, coefficient of variation; /, degree of integrity for the 5 (10) biggest
fragments; RIMs, resistance to impact milling, (I-F5+300)/4.

However, crushing ten specimens together in one bowl undesirably increased
the RIM by 10%, because of the hindered mobility of the steel balls. Better
results could be obtained by crushing two separate batches of five specimens
each. The fragments from two crushing experiments were mixed and sieved
together (Table 7.8-5).

Experiment D: Influence of weathering

No significant differences in RIM between weathered and unweathered samples
were found (Table 7.8-6). Accordingly, RIM reflected the intensity of the
treatments without any influence of cracks induced by weathering. This result
was confirmed for spruce and silver fir for all treatment intensities.

Experiment D confirmed the results from the laboratory-scale experiment C for
commercial materials. The two commercially traded classes of thermally
modified wood were highly differentiated using RIM3; of the HEMI test. The oil
heat treatment of spruce at 220°C reduced its RIM by 20%, whereas the
treatment at 180°C reduced its RIM by 9%, compared to untreated controls. The
low coefficients of variation of the mean values are striking (Table 7.8-6).
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Table 7.8-6. RIM of oil heat-treated spruce and silver fir and untreated controls.

Spruce Silver fir
Control 180°C 220°C Control 180°C 220°C
Unweathered
RIM (%) 82.5 75.4 66.6 81.3 71.6 64.9
S.D. (%) 0.4 0.7 0.6 0.5 0.4 0.6
COV (%) 0.5 0.9 0.8 0.6 0.6 0.9
Og0-220 (%) (0.36) (0.34)
Weathered
RIM (%) 83.8 77.9 66.1 81.4 75.8 61.9
S.D. (%) 1.0 0.8 1.6 0.3 0.6 2.0
COV (%) 1.2 1.1 2.3 0.4 0.8 3.2
180220 (%) (0.76) (0.74)

SD, standard deviation; COV, coefficient of variation; a1so-220 probability of error for discrimination of material
treated at 180°C and 220°C. Heat treatments were carried out for 4 h.

Final specification of the HEMI test method

As a result of the optimization, the following procedure is specified for the HEMI
test. Five specimens of 10x20x20 mm? are placed into the bowl of 140-mm
inner diameter of a heavy impact ball mill, together with one steel ball of 35-mm
diameter, three steel balls of 12-mm diameter, and three steel balls of 6-mm
diameter. The bowl is shaken for 60 s with a rotary frequency of 23.3 s and a
stroke of 12 mm. This crushing procedure is repeated on another five
specimens. The fragments of the 10 specimens are fractionated with slit
screens on an orbital shaker with an amplitude of 25 mm and a rotary frequency
of 250 min™" for 10 min. RIMs is calculated as follows:

RIM = (I -3xF5+300)/4 (%) (4)

7.8.4 Discussion

Testing of thermally modified wood

The resistance to impact milling (RIM) is highly correlated with the decrease in
mass due to heat treatments. The latter is a reliable measure for the
differentiation of thermal treatment intensities (Viitaniemi 1997; Tjeerdsma et al.
2002; Rapp et al. 2003), which depends on the temperature and length of the
treatment (Rapp et al. 2003), as well as on the amount of oxygen in the wood. It

is also correlated with other properties of thermally modified wood, such as
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swelling, resistance to fungal attack, and mechanical strength properties
(Stamm et al. 1946; Stamm 1956; Mazela et al. 2003; Rapp et al. 2003;
Repellin and Guyonnet 2003). Thus, RIM is a suitable measure for assessing
the intensity of a thermal treatment and the mechanical quality of the thermally
modified wood.

The discriminatory power is mathematically expressed by the probability of error
(a) and by the t-value (7) in a Student’s t-test for two random samples and
determined by the difference of the mean values (Ax), the variance of the two

random samples (s1 and sp), and the number of replicates (n):

A Ax
a= f(in);t :% (9)
Sl +S2

n

In the HEMI test, only three replicates were necessary to differentiate effectively
(a = 0.36%, Table 7.8-6) between spruce oil heat-treated at 180°C and at
220°C, whereas an impact bending test of the same material (Brischke and
Rapp 2004) achieved a lower discriminatory power (a=0.53%) with 40
replicates. The discriminatory power of the HEMI test was also quantitatively
determined for differentiating eight heat-treatment intensities. Table 7.8-4 shows
that differences were detected in terms of heat treatment intensity when the
decrease in mass was larger than 1.7%.

Since the fine fraction showed the highest discriminatory power, this is the
decisive part of the treatment intensity indicator. In addition, it was necessary to
include the degree of integrity into the RIM calculation to provide a large
measurement range for the HEMI test. Thus, HEMI tests are also suitable for
testing materials of higher strength properties, e.g., heat-treated hardwoods or
densified wood, as reported in recent studies (Kamdem et al. 2002; Navi and
Girardet 2000; Syrjanen 2001; Repellin and Guyonnet 2003; Tang et al. 2004).
In practice, wooden components are rarely stressed by a single destroying
impact, but are dynamically stressed in various ways. This is addressed by the
HEMI test, which stresses the wood through impact bending, cleaving, buckling,

compression, and shearing.
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Influence of weathering

Although the weathered material showed more cracks and the impact bending
strength was reduced by up to 50% (Brischke and Rapp 2004), the RIM results
for weathered and unweathered samples did not differ significantly. Weathering
cracks seem to occur on a microscopic level and HEMI tests apparently
respond more to damages at a submicroscopic (chemical) level caused by the
heat treatment.

7.8.5 Conclusions

The HEMI test, based on crushing small specimens by thousands of impacts
from pounding steel balls in a heavy vibratory mill, was found to be feasible for
quality control of thermally modified wood. In particular, different heat-treatment
intensities correlated well with results of the HEMI test. Only a small number of
replicates are required to produce statistically reliable results. HEMI tests have
potential for subsequent quality control of materials in service, because the RIM
is not affected by weathering or cracks. A forthcoming publication on the HEMI
method will assess the potential of this method for detection of early decay and
its suitability for different wood species.
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Abstract

The impact of heat treatment temperature (180°C, 200°C, 210°C, 220°C, and
240°C) and various heat treatment durations on selected biological, mechanical,
optical, and physical properties of thermally modified timber (TMT) was
determined. Furthermore, the suitability of different measures for prediction of
the treatment intensity was investigated. Therefore, the resistance to impact
milling (RIM), lightness L*, equilibrium moisture content (EMC), and anti
swelling efficiency (ASE) were correlated with corresponding fungal resistance
achieved by heat treatments.

The results show, that the decrease in mass by heat treatments is a suitable
measurand to describe the treatment intensity, which is a product out of
treatment temperature and duration, where the impact of temperature is
predominating the impact of time. The properties examined showed a strong
reciprocally proportional relationship with the decrease in mass. Thus different
correlations were found for the various treatment temperatures: The higher the
temperature applied, the lower was the decrease in mass required for an
equivalent improvement of certain wood properties, e.g. biological durability,
EMC, and dimensional stability. However, mass loss by Poria placenta
correlated well with RIM, lightness L*, EMC, and ASE of the different heat
treated specimens, depending on the heat treatment temperature.
Consequently, a reliable estimation of improved fungal resistance of TMT, as
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well as the quality control of TMT in general, strongly requires certain process

information.

Keywords
ASE, CIE L*a*b* color measurements, decrease in mass, equilibrium moisture
content, heat treatment intensity, high-energy multiple impact test, quality

control

7.9.1 Introduction

Industrial heat treatment processes typically aim on improving the biological
durability of less durable wood species and furthermore on enhancing the
dimensional stability of wood or wood based products, e.g. particle boards. The
properties of thermally modified timber (TMT) in general were intensively
investigated in the recent past (Leithoff & Peek, 1998; Jamsa & Viitaniemi,
2001; Sailer et al., 2000; Rapp & Sailer, 2001; Boonstra & Tjeerdsma, 2006; Del
Menezzi & Tomaselli, 2006; Paul et al., 2006a).

The resistance of TMT against fungal decay is significantly improved, which
may be caused by modification of the structure and chemical composition of the
wood (Wienhaus, 1999; Syrjanen & Kangas, 2000; Tjeerdsma et al., 2002;
Weiland & Guyonnet, 2003). Furthermore, the equilibrium moisture content
(EMC) of TMT is reduced by up to 50% (Jamsa & Viitaniemi, 2001; Paul et al.,
2006), which leads to a considerably reduced moisture content (MC) of TMT
compared to untreated controls, especially in weathered exposures (Pdhimann,
2001; Brischke, 2003). Consequently, swelling and shrinking of TMT is
drastically reduced (Burmester, 1981; Dirol & Guyonnet, 1993; Goroyias & Hale,
2002; Popper et al., 2005; Repellin & Guyonnet, 2005). Thus, the desired use of
TMT for outdoor applications is conceivable with respect to its increased
durability and dimensional stability.

However, the change of certain wood properties by thermal modification
depends on the intensity of the heat treatment applied. The heat treatment
intensity is a product out of treatment temperature and treatment time at certain
conditions like oxygen content and MC of the wood (Nuopponen et al., 2003;
Wang & Cooper, 2005; Boonstra et al., 2006). To estimate the properties of
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TMT, to optimize heat treatment processes and to assure a constant product
quality, a suitable measure of the treatment intensity is needed. For this
purpose, the decrease in mass by a heat treatment, caused by gasification of
wood substance during the thermal modification process, appears to be a
suitable measurand, since it depends on the temperature and the length of the
treatment (Rapp et al., 2003; Del Menezzi & Tomaselli, 2006). In addition, the
decrease in mass is easy to determine and it is also correlated with other
properties of TMT, like swelling, resistance against fungal attack, and
mechanical strength properties (Stamm et al., 1946; Obataya et al., 2002;
Mazela et al., 2003; Rapp et al., 2003; Repellin & Guyonnet, 2003).

The aim of this study was to examine the influence of the heat treatment
parameters temperature and duration on the decrease in mass as a measure
for the heat treatment intensity and some selected wood characteristics, such
as biological durability, resistance to impact milling, dimensional stability, and
color response. Furthermore the interrelationship between the decrease in
mass and these mechanical, physical and optical properties of TMT was
analyzed with respect to their suitability to estimate the biological durability of
TMT.

7.9.2 Material and Methods

Material quality and heat treatments

Axially matched specimens of 10x5x20 mm3 (longitudinal x tangential x radial)
were cut from twenty different stakes of Norway spruce (Picea abies Karst.) and
used in all tests. The specimens were free of knots, cracks, decay and other
obvious defects and the growth rings were orientated 90+£10° to the radial faces
whereas the longitudinal faces were parallel to the direction of the grain. In total,
2400 specimens were submitted to 40 different heat treatments, which were
carried out in a drying oven at five different treatment temperatures and for eight
different treatment times (Table 7.9-1). In addition, 300 oven dried untreated

control specimens were used.
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Table 7.9-1. Heat treatment temperature and treatment time; n = 60 specimens were used
for each combination.

treatment temperature [°C] treatment time [h]

180 0.00 400 8.00 12.00 16.00 24.00 34.00 4850 72.00
200 000 1.00 200 350 6.00 10.00 15.00 16.75 24.75
210 000 075 150 250 4.00 6.00 9.00 1350 15.50
220 000 050 1.00 200 250 350 500 800 9.00
240 000 025 050 1.00 150 1.75 225 3.00 4.00

The specimens were tightly wrapped in aluminum foil to minimize oxidation
processes. The decrease in mass (dm) caused by gasification of wood
substance during the thermal modification process was used as a measure of
the heat treatment intensity. It was determined by weighing the oven-dried
specimens before and after the heat treatment to the nearest 0.001 g and
afterwards correlated with the properties examined in this study.

Basidiomycetes tests with Poria placenta

The resistance to basidiomycetes as the main target property of thermally
modified timber to be improved was tested according to a modified EN 113
(1996) using Petri dishes with a diameter of 120 mm and n = 20 specimens of
10x5x20 mm?3 for each heat treatment. The incubation period was 12 weeks.
The following strain was used: Poria placenta var. Monticula = (Fr.) Gilbertson
et Ryv. FPRL 280 BAM, 8/1997.

To assess the grade of durability, the relative durability was determined
following the procedure given in EN 350-1 (1994), by calculating the quotient of

mass loss of the heat treated material and Scots pine sapwood controls.

High-energy multiple impact (HEMI) - test

The HEMI-test has been described by Rapp et al. (2006). In the present study
the following procedure was applied: 20 specimens of 10x5x20 mm? with a total
volume of 20 cm3 were placed in the bowl (& 140 mm) of a heavy-impact ball
mill, together with one steel ball of 40 mm diameter, three of 12 mm diameter,
and three of 6 mm diameter. The bowl was shaken for 60 s at a rotary
frequency of 23.3 s and a stroke of 12 mm. The fragments of the crushed 20

specimens were fractionated on slit screens (slit width 5, 3, 2, and 1 mm) using
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an orbital shaker at an amplitude of 25 mm and a rotary frequency of 250 min”
for 10 min.

The following values were calculated: the degree of integrity |, which is the ratio
of the mass of the 20 biggest fragments to the mass of all fractions my, after

crushing:

m .
20 biggest fragments
I = -100 [%]
M

The fine percentage F5 is the ratio of the mass of fraction 5 (<1 mm) to the
mass of all fractions my multiplied by 100. Finally, the resistance to impact
milling (RIM) was calculated from | and F5 as follows:

RIM =(I1-3-F5+300)/4 [%]

CIE L*a*b* color measurement

The heat treated and untreated specimens for color measurements were
homogenized by milling in a heavy vibratory disc mill (Type HSM 100; Herzog
Maschinenfabrik, Osnabrick, Germany). The wood dust was placed under a
microscope slide and the color measurements were recorded at three points
with a colorimeter (Chroma-Meter CR-200; Minolta Camera, Ahrensburg,
Germany). The sensor head was 8 mm in diameter. The measurements were
taken in L*a*b coordinates, as established by the Commission Internationale
Enluminure (CIE) in 1976, where L* determines the lightness, a* and b*
determine the chromatic coordinates on the green-red, and blue-yellow axis

respectively.

Equilibrium moisture content

The equilibrium moisture content (EMC) of n = 20 specimens for each heat
treatment was determined at 20°C/75%RH. Therefore the specimens were
placed in desiccators at 20°C over saturated salt solution (NaCl, RH of 75%)
until constant mass for all samples was reached (i.e. 59 days). To assure an
equal climate inside the desiccators and to prevent growth of mould, each of the
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desiccators was equipped with an axial fan, placed between the salt solution
and the specimens, securing a constant air stream of 1.3 m/s. EMC at 20°C and
75%RH was calculated according to DIN 52 183 (1977).

Dimensional stability

Maximum swelling of the specimens was determined after water vacuum-
pressure impregnation (vacuum: 20 hPa, 30 min; pressure: 0.8 MPa, 30 min)
and subsequent water storage at 60°C for 24 h to examine the change in
dimensional stability caused by the heat treatment. The swelling was
determined by measuring the oven dry and wet dimension of the specimens in
radial and tangential direction according to DIN 52 184 (1979). The average out
of tangential and radial swelling (S) was used to calculate the anti swelling
efficiency (ASE):

S conrol =S
ASE = control heat—treated 100 [%]

control

7.9.3 Results and discussion

Decrease in mass

With increasing treatment temperature level, a significantly rising decrease in
mass was found (Figure 7.9-1), which therefore is a valuable and reliable
measurand for the treatment intensity (Obataya et al., 2002; Tjeerdsma et al.,
2002; Brischke et al., 2006; Del Menezzi & Tomaselli, 2006; Metsa-Kortelainen
et al.,, 2006). The influence of the treatment temperature on the treatment
intensity was significantly stronger pronounced than the influence of the
treatment time. A decrease in mass of 12.5% was obtained after 3 h at 240°C
whereas longer treatment times at lower treatment temperatures were needed
to gain a decrease in mass of the same value: 8 h at 220°C, 14 h at 210°C,
20 h at 200°C, and 72 h at 180°C.
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Figure 7.9-1. Correlation between decrease in mass (dm) and treatment time for different
heat treatment temperatures; each dot represents the mean value of 60 specimens.

The strong influence of the treatment temperature on the treatment intensity has
been mentioned by several authors (Burmester, 1970; Mazela et al., 2004;
Boonstra et al., 2006; Paul et al., 2006a). However, the gradients of the graphs
show that the impact of the treatment time on the treatment intensity became

more distinctive with higher temperatures.

Resistance against biological decay

The mass loss caused by Poria placenta versus the decrease in mass by heat
treatment is presented in Figure 7.9-2 for the different heat treatment
temperatures. Both, the prolongation of the treatment time at a constant
temperature (indicated by rising decrease in mass) and the increase of the
treatment temperature level itself at a certain level of decrease in mass resulted

in the reduction of mass loss by P. placenta.
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Figure 7.9-2. Correlation between mass loss by Poria placenta and the decrease in mass
(dm) for different heat treatment temperatures; each dot represents the mean value of 20
specimens.

However, the impact of treatment temperature on mass loss was stronger than
the impact of treatment time: For the same decrease in mass, higher
temperatures lead to lower mass loss by fungal decay compared to lower
temperatures. This coincides with results from Paul et al. (2006a) and Mazela et
al. (2004), who reported on limited improvement of resistance to fungal decay
for heat treatment temperatures below 200°C. A minimum heat treatment
temperature of 220°C for a sufficient increase of the resistance to fungal decay
is also recommended by Jamsa and Viitaniemi (2001) and Syrjanen and
Kangas (2000), which also points to the significant impact of the treatment
temperature on the resulting treatment intensity.

The classes of natural durability according to EN 350-1 (1994), calculated on

the basis of the mass loss caused by Poria placenta, are shown in Table 7.9-2.

337



7 PUBLIKATIONEN MIT REVIEW-VERFAHREN

Table 7.9-2. Durability class of specimens heat treated at five different treatment
temperatures and different ascending treatment times after tests against Poria placenta.
The decrease in mass of specimens required to constantly obtain durability class 1
(dmpcy) is indicated (*) at the corresponding treatment time for each treatment
temperature.

treatment treatment temperature [°C]
time[h] 480 200 210 220 240
0.00 4 4 4 4 4
0.25 - - - - 3
0.50 - - - 4 3
0.75 - - 4 - -
1.00 - 4 - 2 1*
1.50 - - 3 - 1
1.75 - - - - 1
2.00 - 4 - 1 -
2.25 - - - - 1
2.50 - - 2 2 -
3.00 - - - - 1
3.50 - 3 - 1* -
4.00 4 - 2 - 1
5.00 - - - 1 -
6.00 - 3 1* - -
8.00 4 - - 1 -
9.00 - - 1 1 -
10.00 - 3 - - -
12.00 4 - - - -
13.50 - - 1 - -
15.00 - 1* - - -
15.50 - - 1 - -
16.00 3 - - - -
16.75 - 1 - - -
24.00 3 - - - -
24.75 - 1 - - -
34.00 3 - - - -
48.50 2 - - - -
72.00 1* - - - -

*dec1 : 13% 10% 7% 7% 6%

Durability class 1 (very durable) was met by the specimens at all treatment
temperatures, if the treatment time was as much extended as the required
decrease in mass (dmpc1) was achieved. The higher the treatment temperature,
the minor was the dmpg1 needed for a significant improvement of the resistance
against fungal decay. At a treatment temperature of 180°C a treatment duration
of 72 h and a dmpc1 of 13% were needed, whereas only 1 h treatment at 240°C
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produced a dmpcy of 6% and a resulting classification of the specimens as “very
durable” (DC 1).

Resistance to impact milling (RIM)

The resistance to impact milling (RIM) was highly correlated with the decrease
in mass due to heat treatments, as shown in Figure 7.9-3. With rising decrease
in mass, RIM was reduced significantly. This interrelationship was not
unanticipated since the strong correlation of RIM with decrease in mass was
described in recent studies (Brischke et al., 2006; Rapp et al., 2006).

RIM [%]

100
< 240°C; R2=0.9831

0220°C; R2=0.9936

A 210°C; R2=0.9981
W 200°C; R2=0.9986

4 180°C; R2=0.9828

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

decrease in mass [%)]

Figure 7.9-3. Correlation between decrease in mass (dm) by heat treatments at different
temperatures and resistance to impact milling (RIM).

On the other hand, the results also showed that RIM is strongly influenced by
the treatment temperature. The graph for 240°C showed the slightest gradient
and therefore the least reduction of RIM with rising decrease in mass compared
to lower treatment temperatures. Considering the correlations between
decrease in mass and treatment duration of the different temperatures (Figure
7.9-1), it becomes obvious, that a reduction of the initial RIM value of untreated
specimens (RIM =80%) by approximately half to an absolute value of
RIM = 40% was the consequence of different treatment durations and different
resulting values of decrease in mass: 2.0 h at 240°C (dm = 9%), 3.5 h at 220°C
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(dm =7%), 5.5 h at 210°C (dm = 6%), 7.5 h at 200°C (dm = 5%), and 22 h at
180°C (dm = 5%). Thus, a practical application of the HEMI method for a post-
production quality control requires detailed process information to determine the

actual decrease in mass.

Color measurements

An excellent correlation between the lightness (L*) and the decrease in mass
was found for all specimens, independent from the treatment temperature
applied (Figure 7.9-4). The L*-value decreased from 80 to 38 with rising
decrease in mass by thermal modification, whereas a* and b* showed a slight
increase with a maximum at approximately 5% and 3% decrease in mass,

respectively, before slightly decreasing again.

L%, a*, b*[]
100
9 *180°C
L* m 200°C
80 I’ié A210°C
70 0 220°C
60 5 ©240°C
50 o R? = 0.9925
40 - i 0o
b*
30

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16

decrease in mass [%]

Figure 7.9-4. Relation between the decrease in mass (dm) by an air heat treatment at
different temperatures and color values L*, a*, and b* of milled wood samples.

The very sensible response of the L* value due to a heat treatment was already
reported in earlier studies (Bourgois et al., 1991; Mitsui et al., 2001; Sundquist,
2004; Johansson & Morén, 2005; Brischke et al., 2006), and was therefore not
unexpected. However, it is remarkable, that the different heat treatment
temperatures, representing different heat treatment intensities, did not affect the
results of the color measurements: All different treatment temperatures could
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significantly be represented in one common correlation of the color values with
the decrease in mass. The independency of the color values from further
process parameters, such as heat treatment temperature, in conjunction with
the independency from initial values of the thermally modified material, e.g. the
origin of the specimens, as demonstrated in earlier studies by Brischke et al.
(2006), documents the high potential of color measurements as a tool to

characterize the treatment intensity of heat treated timber.

Equilibrium moisture content

The equilibrium moisture content (EMC) of the different heat treated specimens
at 20°C/75%RH is presented in Figure 7.9-5. The EMC is correlated with the
decrease in mass of specimen depending on the treatment temperature
applied. With rising decrease in mass, EMC was reduced. This is explained by
less moisture accessible hydroxyl groups of the thermally modified specimens
compared to untreated controls (Boonstra & Tjeerdsma, 2006; Del Menezzi &
Tomaselli, 2006).

EMC [%]

16
¢ 180°C; R2=0.9278

W 200°C; R?=0.9738 |

14 & A210°C; R2=0.7917 |
00 220°C; R2=0.9583
13 1

< 240°C; R2=0.9817

15

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17

decrease in mass [%)]

Figure 7.9-5. Correlation between the equilibrium moisture content (EMC) at 20°C and
75% RH and decrease in mass of specimens heat treated at different temperatures.

However, the EMC remained stable beyond a limit value of approximately 9%
decrease in mass at all treatment temperatures applied, even if the decrease in

341



7 PUBLIKATIONEN MIT REVIEW-VERFAHREN

mass was increased by extending the treatment time. This limit value of
decrease in mass indicates the completion of decomposition of moisture
accessible hydroxyl groups by the heat treatment and thus a prolongation of the
treatment time does not affect the EMC significantly any further. These findings
emphasize the superior impact of the treatment temperature on the treatment
intensity. Similar findings of a nearly unaffected equilibrium moisture content
(EMC) above a certain limit of decrease in mass (about 6%) were reported by
Paul et al. (2006), stating that the degradation of polyoses, which is responsible
for the reduction of the EMC, is more affected by the treatment temperature

than by the treatment time.

Dimensional stability

The anti swelling efficiency (ASE) as a measurand for the increased
dimensional stability of the heat treated specimens showed a strong
dependency on the decrease in mass and the treatment temperature (Figure
7.9-6). An increased ASE corresponded with rising decrease in mass.

ASE [%]

60

< 240°C; R2=0.9827
50 + [ 220°C; R?=0.9861
A 210°C; R2=0.9912
40 — W 200°C; R2=0.9848
¢ 180°C; R2=0.9354

30

20

10

0 T T T T T T T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16

decrease in mass [%]

Figure 7.9-6. Correlation between anti swelling efficiency (ASE) and decrease in mass of
specimens heat treated at different temperatures.

The highest ASE of approximately 40% was achieved with a treatment

temperature of 240°C and a resulting decrease in mass greater than 12%.
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Comparably lower maximum ASE values of the other treatment temperatures
were found at the same level of decrease in mass: 34% ASE at 220°C, 30%
ASE at 210 and 200°C, and 20% ASE at 180°C.

In general, a higher heat treatment temperature caused a higher ASE. This is
supported by the results of several authors: Among others, Syrjanen and
Kangas (2000), Rapp and Sailer (2001), Goroyias and Hale (2002) and Popper
et al. (2005) also found a correlation of increased ASE with increasing treatment
temperature. In the same way a prolongation of the heat treatment time at a
given temperature leads to an increase in ASE (Dirol & Guyonnet, 1993; Paul et
al., 2006). However, the correlation between decrease in mass and ASE for all
single treatment temperatures showed, that increasing the treatment intensity
by extending the treatment time does no longer increase the ASE significantly
beyond a certain point of decrease in mass (approx. 8% at 180°C, 12-13% at
200, 210, 220, and 240°C).

By comparing the obtained ASE values of the different treatment temperatures
at a certain treatment intensity, indicated by the same decrease in mass, it
becomes obvious, that the determination of ASE without specifications of the
treatment temperature is an unsuitable tool to characterize the treatment
intensity of thermally modified material. This seems to be contradictory to
findings of Repellin and Guyonnet (2005), who stated that a long term exposure
at low temperatures (600 min at 200°C) had the same effect on the fibre
saturation point (FSP) as a short term exposure at high temperatures (5 min at
260°C). This is explained by the fact, that the FSP in their study was only
correlated with single treatment parameter combinations (out of temperature

and time) not necessarily representing same treatment intensities.

Estimation of improved fungal resistance

All examined properties showed a strong dependency on the decrease in mass
by heat treatments (MLpp. = f(dm), RIM = f(dm), L* = f(dm), EMC = f(dm),
ASE = f(dm)). Consequently, correlations between the target property of TMT
(biological durability, represented by mass loss by Poria placenta (MLp,.)) and
the indicator measurands, i.e. RIM, lightness L*, EMC, and ASE were
established. Therefore, values of the indicator measurand and MLp,. at a

343



7 PUBLIKATIONEN MIT REVIEW-VERFAHREN

certain decrease in mass were correlated to describe MLp,. in dependence of
the measurand, e.g. MLp,. = f(RIM). Because the decrease in mass of
specimens used in tests against Poria placenta and for instance in HEMI tests,
did not exhibit exactly same values, regression functions of RIM and MLp,,. with
decrease in mass (cf. Figure 7.9-2 and Figure 7.9-3) were applied to calculate
the corresponding values. This is exemplarily shown for the correlation between
MLp,. and RIM with specimens heat treated at 180°C (Table 7.9-3).

Table 7.9-3. Values of mass loss by P. placenta (MLr,) and values of resistance to impact
milling (RIM) at a certain decrease in mass (dm) after a heat treatment at 180°C
(corresponding values underlined) as well as calculated values to create pairs of values
at the same dm for correlation of RIM and MLp,,.

dm ML p,p. RIM
15 25.6* 60.8
16 25.3 63.4**
24 23.8* 54.3
24 24.3 57.3**
3.3 22.0* 50.4
3.4 21.4 50.9**
4.4 18.4 44.7*
46 19.4* 47.6
5.6 17.2* 37.4
57 18.6 37.7*
7.8 12.7% 27.2
7.8 11.0 27.1*
9.3 11.2 21.6**
10.2 7.7* 20.5
12.4 25 13.1*
12.7 2.2 11.2

* missing values of MLp,. for the corresponding certain dm of the RIM values were calculated based on
the function f(dm)= MLpp.: y1 =-0.0112dm?-1.9254dm+28.427, as determined from the correlation
between MLp,. and dm in Figure 7.9-2

** missing values of RIM for the corresponding certain dm of the MLp,. values were calculated with the
function f(dm) = RIM: y2 = 0.2540dm2-8.2075dm+75.838, as determined from the correlation between
RIM and dm in Figure 7.9-3

This method of correlating MLp,. with RIM at certain values of decrease in
mass was further on applied for the other treatment temperatures used and also
for the other indicator measurands (L*, EMC, and ASE). The graphs in Figure
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7.9-7 and Figure 7.9-8 show, that MLpg,. is highly correlated with the particular

indicator measurand.

mass loss by P. placenta [%]
35

#180°C; R2=0.98 #180°C; R2=0.95
30 — m200°C; R2=0.99 -~ M200°C; R2=0.99 /
£210°C; R2=0.98 A 210°C; R2=0.98
25 1 g220°c; R2=0.97 -~ 0220°C; R*=0.98
20 ©240°C; R?=0.96 < 240°C; R?=0.97

30 40 50 60 70 80 90
a) RIM [%] b) lightness L* [ ]

Figure 7.9-7. Correlation between mass loss by Poria placenta (ML) and RIM (a) as well
as lightness L* (b) for the different heat treatment temperatures.
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Figure 7.9-8. Correlation between mass loss by Poria placenta (MLy,) and EMC (a) as

well as ASE (b) for the different heat treatment temperatures.

MLp,. increased with rising RIM values (Figure 7.9-7a), but differences were
found for the various treatment temperatures. The course of the graphs based
on heat treatments at 180°C and 200°C (group 1) were approximately opposite
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to the course of the graphs of treatments above 200°C (group 2), but within both
groups the courses of the graphs were nearly concurrent. The lower the
treatment temperature was, the slighter were the gradients of the graph,
emphasizing the superior impact of the heat treatment temperature on the
improved resistance against Poria placenta. Furthermore, MLp,. was plotted
against the lightness L*, revealing a strong correlation with differences due to
the treatment temperature: A decrement of the lightness L* corresponded with
decreased mass loss by Poria placenta (Figure 7.9-7b). Again, differences for
the diverse treatment temperatures became obvious and the same two groups
of graphs were found as well.

A reduction of EMC due to thermal modification resulted in a decrease of MLp,.
(Figure 7.9-8a). Here, the differences between the various treatment
temperatures were less pronounced compared to the correlations between
MLp,. and RIM, and lightness L* respectively (Figure 7.9-7a, b). A rising ASE
corresponded with a decrease in MLp,. (Figure 7.9-8b). ASE values greater
than 25% matched up with a MLp,. below 5% in the case of specimens heat
treated at 200°C, 210°C, and 220°C, whereas ASE values greater than 32%
were necessary to reduce the MLp,. to the same extend in the case of 240°C
treatment temperature. The different course of the graph based on the 180°C
treatment compared to the concurrent and almost linear course of graphs based
on treatment temperatures above 180°C was remarkable. In contrast to the
correlations of MLp,. with RIM, lightness L*, and EMC, the courses of all ASE-
graphs were concurrent. The scattering of the 180°C treatment temperature
values was very strong, leading to a weak correlation, which limits the suitability
of ASE as an accurate measurand to estimate the MLp,. of TMT treated at
temperatures below 200 °C.

However, the results demonstrate the aptitude of RIM, color values, EMC, and
ASE to estimate the resistance of thermally modified timber against fungal
decay by Poria placenta, if the treatment temperature is known. In the case of
EMC and ASE, the estimation of biological durability is limited to TMT treated
above 200°C, but nevertheless both methods are suitable for a basic
assessment of improved resistance to fungal decay.
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7.9.4 Conclusions

The decrease in mass by a heat treatment was found to be a reliable and
accurate measurand to characterise the treatment intensity, which is a product
out of treatment temperature and duration, where the impact of temperature is
predominating the impact of time. However, all properties examined in this
study showed a strong reciprocally proportional relationship with the decrease
in mass. Thus, different correlations were found for the various treatment
temperatures: The higher the temperature applied, the lower was the decrease
in mass required for an equivalent improvement of certain wood properties, i.e.
biological durability, EMC, and dimensional stability.

Nevertheless, for each of the mechanical, physical, and optical parameters
examined in this study, minimum limit values (depending on the treatment
temperature) were identified, which act as indicators for a sufficiently high
durability of TMT. Therefore, biological properties of TMT can reliably be
estimated, if treatment details in terms of the treatment temperature are known.
Particularly with regard to an industrial quality control it appears necessary, that
every single batch of industrially produced TMT has to be judged as a different
material, not only with material-inherent but also with batch-inherent properties.
This is an effect of naturally varying treatment conditions of even two
consecutive treatments due to numerous influencing factors, either caused by
the heterogeneous character of wood (e.g. initial MC and density of the different
units to be thermally modified) or generated by process variables, such as total
volume of wood to be heat treated, accessibility of wood to the heating medium,
or distribution and location of measuring points for process steering. Therefore
a sufficient quality control system for TMT needs to include and record every
single batch produced instead of indiscriminately and discontinuously
comprehending single random samples.
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Welzbacher, C.R.; Brischke, C.; Rapp, A.O.

Federal Research Centre for Forestry and Forest Products (BFH),
Hamburg, Germany

Abstract

The suitability of the high-energy multiple impact (HEMI)-test for detection of
early fungal decay was examined. The HEMI — test characterizes the treatment
quality of thermally modified wood by stressing the treated material by
thousands of impacts of pounding steel balls. This method differentiates
between heat treatment intensities, which are expressed by structural changes
of the wood. Similar changes of the wood structure are known for wood
decayed by fungi. Pine (Pinus sylvestris L.) decayed by brown rot and beech
(Fagus sylvatica L.) decayed by white rot were tested. Mass loss caused by
fungal decay and the resistance to impact milling (RIM) determined in HEMI-
tests were found to be highly correlated. Testing of non-degraded pine, beech,
and ash (Fraxinus excelsior L.) showed only marginal effects of wood density
on RIM. Furthermore, annual ring angles and RIM of spruce (Picea abies
Karst.) were found to be not correlated. Accordingly, the detection of strength
reduction of decayed wood is not masked by variations in density and

orientation of the annual rings.

Previous results showed no adverse effects of weathering on RIM. Thus, the
detection of fungal decay with HEMI-tests is feasible, not only for laboratory
purposes, but also for wood in outdoor applications, which was already

weathered.

Keywords: Brown rot, crushing, dynamic strength properties, early decay, test
method, thermal modification, treatment intensity, white rot
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8.1.1 Introduction

Diverse methods of greatly varying sensitivity have been investigated for the
detection of incipient decay (Wilcox 1978; Emerson et al. 1998; Curling et al.
2001; Clausen and Kartal 2003). Besides promising methods like
immunodiagnostic detection and ultrasonic inspection (Emerson et al. 1998),
early fungal decay can also be sensitively detected by the determination of
strength loss (Wilcox 1978; Curling et al. 2001). Several authors have reported
drastic strength losses, in particular dynamic strength loss, in the case of even
minimal mass losses caused by fungi (Kollmann 1951; Toole 1971; Wilcox
1978; Ruddick 1986; Nicholas et al. 1991; Winandy and Morrell 1993; Kim et al.
1994; Curling et al. 2002; Clausen and Kartal 2003). Similarly to the mass and
strength loss caused by wood destroying fungi (Buro 1954), wood loses weight
and consequently strength as a result of partial gasification during heat
treatment (Viitaniemi 1997; Kubojima et al. 2000; Tjeerdsma et al. 2002). The
weakening of wood by heat treatment can be quantitatively detected using the
HEMI test (Rapp et al. 2006). Consequently, the suitability of the HEMI test,
which was originally designed for the differentiation of heat treatment intensities,
was further developed and investigated regarding its suitability for detection of
early decay in wood. For this purpose, wood samples with different grades of
brown and white rot were submitted to a HEMI test series. The wood specimens
were crushed under defined conditions and the fragments were sieved and
separated. The resistance to impact milling (RIM) was then calculated from the
relative yields of the fractions. The determination of wood decay based on
strength properties is very challenging. Density, for example, affects all the
strength properties of wood (Ghelmeziu 1938; Karkkainen and Dumell 1983;
Grammel 1990). Furthermore, the strength properties need to be determined on
specimens without defects, as knots, grain deviations, reaction wood and other
irregularities mask the influence of early fungal decay (Kim et al. 1994).
Consequently, absolute strength values of slightly decayed wood are not useful
without knowing the corresponding initial values of the samples for comparison.
In particular, for investigations on objects in service, such initial values are not
available. The influence of density on RIM was investigated for softwoods,
diffuse-porous hardwoods, and ring-porous hardwoods. In addition, the
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influence of the orientation of the annual rings to the non-axial cutting edges on

RIM was examined for spruce (Picea abies Karst.) as an example.

8.1.2 Material and methods

HEMI-test

The development and optimization of the HEMI-test have been described by
Rapp et al. (2006). In the present study the following procedure was applied:
five specimens of 10x20x20 mm?3 (longitudinal x radial x tangential) with a total
volume of 20 cm® were placed in the bowl (140 mm in diameter) of a heavy-
impact ball mill, together with one steel ball of 35-mm diameter, three of 12-mm
diameter, and three of 6-mm diameter. The bowl was shaken for 60 s at a rotary
frequency of 23.3 s and a stroke of 12 mm. This crushing procedure was
repeated on another five specimens. The fragments of the 10 specimens were
fractionated on a slit screen (slit width 1 mm) using an orbital shaker at an
amplitude of 25 mm and a rotary frequency of 250 min™' for 10 min.

The following values were calculated: the degree of integrity |, which is the ratio
of the mass of the 10 biggest fragments to the mass of all fractions mall after

crushing:

m .
10 biggest fragments
I = -100 [%]
My

The fine fraction F5 is the ratio of the mass of fraction 5 (<1 mm) to the mass of
all fractions mall multiplied by 100. Finally, RIM was calculated from | and F5 as

follows:

RIM =(I1-3-F5+300)/4 [%]

Influence of density on RIM

The influence of density on RIM was determined for three wood species: Scots
pine (Pinus sylvestris L.) as a softwood, beech (Fagus sylvatica L.) as a diffuse-
porous hardwood and ash (Fraxinus excelsior L.) as a ring-porous hardwood.
Specimens of 10x20x20 mm? (longitudinal x radial x tangential) were cut from a
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minimum of 20 planks for each species. The oven-dry density was determined
by drying at 103 = 2°C, weighing to the nearest 0.001 g, and measuring to the
nearest 0.01 mm of the specimens. The number of specimens used was 170 for
Scots pine, 210 for beech, and 230 for ash. For the HEMI tests the specimens

were sorted according to their oven-dry density and divided into density classes.

Influence of the annual ring angle on RIM

A total of 400 specimens of 10 (longitudinal) x 20 x 20 mm3 were cut from 20
planks of adult spruce wood. The average angle of the annual rings to the non-
axial cutting edges of each specimen was measured. Samples were classified
into angle groups of 5° intervals from 0° to 45°. The oven-dry density was
determined by drying at 103 £ 2°C as above. The specimens were first sorted
according to their annual ring orientation and then according to their oven-dry

density before the HEMI tests were carried out.

Influence of zones of degradation in specimens on RIM

Fungal decay in means of degraded wood substance is usually not evenly
distributed within wood specimen. Therefore the ability of the HEMI-test to
detect unevenly distributed degraded wood substance was investigated.
Because it is difficult to provoke certain mass loss of a specimen by fungal
decay, thermal modification was applied to generate defined decrease in mass.
An uneven distribution of degradation zones was simulated by combining
differently intensive treated specimen sections. The average decrease in mass
of spruce samples, obtained by thermal modification and combination of

specimen sections is given in Table 8.1-1.
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Table 8.1-1. Average decrease in mass after heat treatment at 250°C and combination of
specimen sections to achieve differently distributed degradation zones in the specimens;
30 replicates were used for each combination and treatment

ID combination section dimension description average decrease in mass [%]
1x 10x20x20mm?3 untreated 0,0
A 1x 10x20x20mm3 250°C 1h 3,8
- 250°C 3h 10,7
250°C 8h 18,5
2x 10x10x20mm?3 untreated + untreated 0,0
B 2x 10x10x20mm? 250°C 1h +250°C 1h 41
- 250°C 8h + 250°C 8h 13,6
2x 10x10x20mm? untreated + 250°C 3h 5,2
c ' untreated + 250°C 8h 7,2

The decrease in mass (dm) as a measure of the thermal modification intensity
was determined by oven-drying and weighing to the nearest 0.001 g of each
specimen before and after the heat treatment.

Additional 440 spruce specimens of 10 (longitudinal) x 20 x 20 mm?3 were heat
treated at 250°C for 11 ascending time-intervals as references (Table 8.1-2), to
create a reference correlation of decrease in mass and RIM.

Table 8.1-2. Average decrease in mass (dm) of reference spruce samples, gained by
thermal modification at 250°C for the particular treatment time; For each interval 40
replicates were used

time [min] 45 90 135 180 225 270 315 350 395 440 495
dm [%] 0,6 2,0 3,3 4,6 5,4 6,9 8,5 10,6 13,9 160 194

Detection of fungal decay with HEMI

A HEMI test series was combined with a laboratory test using wood-destroying
basidiomycetes, i.e., Coniophora puteana (Schum.:Fr.) P. Karsten Ebw. 15;
BAM 1/1995 against Scots pine sapwood and Coriolus versicolor (L.:Fr.) Pilat
CTB 863A; 1969 against beech. Untreated, matched HEMI specimens of beech
and pine were steam-sterilised and incubated in Kolle flasks for different periods
of up to 97 days. The initial and final dry masses after incubation were
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determined by oven drying at 103 = 2°C as above. The mass loss for each
specimen was calculated by expressing the loss as a percentage of the initial
dry mass. The specimens were then used for HEMI tests. Table 8.1-3 shows

the number of HEMI specimens for the different incubation periods.

Table 8.1-3. Number of wood specimens incubated for different periods in Kolle flasks
with Coniophora puteana, and Coriolus versicolor, respectively. The specimens were
subjected to HEMI-tests.

incubation period [d] 0 6 7 8 9 10 13 14 15 19 20 21 22 23 24
C. puteana/pine 60 30 30 30 60 60 90 60 30 30 30 30 30 -
C. versicolor/beech 30 30 - - 30 - - - 30 - 30 - 30 - 30
incubation period [d] 26 29 33 34 35 37 41 42 48 55 68 69 80 97
C. puteana/pine 30 30 30 - 30 30 30 - 30 - 30 - - -
C. versicolor/beech - - - 30 - - - 30 - 30 - 30 30 30

8.1.3 Results and discussion

Influence of wood density and annual ring angle on RIM

Wood density had no significant effect on RIM for the wood species tested
(Figure 8.1-1).

RIM [%]
100
g5 | ° Beech
o Ash R® = 0.4984
90 | A Plne . o D<>
o o © 2 (=]
- o o o "
85 — D ~
R% =0.1769 R? = 0.2264
A A A
80 A Al A yay AL D
A
A
75
70 : : :
0.4 0.5 0.6 0.7 0.8

Oven-dry density [g cm™]

Figure 8.1-1. Correlation between the resistance to impact milling (RIM) and the oven-dry
density of beech, ash, and pine (R2, coefficient of determination). One RIM value was
obtained by 10 crushed specimens.
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Figure 8.1-2. Relationship between the resistance to impact milling (RIM) and the
orientation of annual rings for three density classes of non-decayed spruce. One RIM
value was obtained by 10 crushed specimens.

Furthermore, no relationship was found between the orientation of the annual
rings and the RIM for all three density classes of the spruce samples (Figure
8.1-2).

Besides moisture content, density is the most important wood property. AlImost
all wood properties are affected by its density (Kollmann 1951). Variations in the
density of non-decayed wood decrease the discriminatory power of methods to
detect early decay. For all three wood species tested, RIM was slightly, but not
significantly increased at higher densities. RIM showed coefficients of variation
(COVs) of less than 2.2% for pine, ash, and beech over the whole density
range, whereas COVs of 9-16% were found for their densities (Table 8.1-4).
These variations in RIM are extremely low compared to the COVs given for the
modulus of elasticity (MOE), modulus of rupture (MOR), compressive strength,
and shear strength in DIN 68 364 (2003): 19-21% for pine, 9-16% for beech,
and 14-18% for ash. Furthermore, dynamic strength properties, which are
invariably involved in the HEMI test, usually vary significantly more than static
strength properties (Kollmann 1951). In addition, the anatomical direction and
orientation of the annual rings have a strong influence on the strength
properties of wood (Markwardt and Wilson 1935; Seeger 1937; Ghelmeziu
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1938). As shown for spruce, these parameters do not influence RIM. These
results suggest that there is no need to know the initial RIM values for sound
wood for the detection of fungal decay. Furthermore, previous results (Rapp et
al. 2006) showed that weathering also had no significant influence in terms of
microcracks on RIM. Thus, samples can be taken from wood in service
regardless of density, orientation of the annual rings, and time of outdoor

exposure.

Table 8.1-4. Mean, standard deviation (SD), and coefficient of variation (COV) for the
measurands of the HEMI test and the oven dry density.

F5 / RIM Oven-dry
(%) (%) (%) density
Pine
Mean 3.0 25.4 79.1 0.5 gcm™
S.D. 1.1 2.0 1.1 0.1 gcm?
Ccov 37.9 7.8 1.4 15.6%
Beech
Mean 0.8 52.3 87.4 0.7 gcm?®
S.D. 0.2 71 1.8 0.1 gcm?
cov 19.9 13.5 2.0 9.1%
Ash
Mean 1.3 51.0 86.8 0.7 gcm?®
S.D. 1.2 6.2 1.8 0.1 gcm?
Ccov 89.3 12.2 21 9.4%

Influence of zones of degradation in specimens on RIM

For both sets of samples, specimens according to the combination A, B, and C
(uneven distribution of degradation) as well as the reference samples (even
distribution of degradation), RIM decreased linearly with rising decrease in

mass (Figure 8.1-3)
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Figure 8.1-3. Correlation between RIM and decrease in mass of spruce specimens
according to combination A, B, and C (left) and of reference spruce specimens (right).
Each RIM value was obtained by 10 crushed specimens.

If the decrease in mass and the corresponding RIM value of samples according
to combination A, B, and C was plotted additionally on the graph of the
reference samples, a similar correlation between RIM and decrease in mass

was found (Figure 8.1-4).
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Figure 8.1-4. Reference correlation between RIM and decrease in mass of reference
spruce samples (even distribution of degradation) and additionally plotted values of
samples according to combination A, B, and C (uneven distribution of degradation). Each
RIM value was obtained by 10 crushed specimens.

The results of this test indicated, that the distribution of degradation zones in the

specimens did not affect the RIM significantly. The correlation of RIM with
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decrease in mass of the samples with unevenly distributed degraded wood was
very similar to the correlation of RIM with decrease in mass of reference
samples (even distribution of degradation). Thus, the influence of the
distribution of degraded wood seems to be negligible for HEMI-tests, which is
an important requirement if applying mechanical tests for the assessment of

fungal decay.

Detection of fungal decay

Mass loss of up to 40% caused by the white-rot fungus C. versicolor was found
for beech after 97 days of incubation. The brown-rot fungus C. puteana caused
up to 50% mass loss in pine sapwood after 68 days of incubation. RIM
decreased by up to 28% for beech exposed to white-rot decay corresponding to
the highest mass loss. A RIM reduction of up to 96% was found for pine

decayed by brown rot (Figure 5).
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Figure 8.1-5. Correlation between the resistance to impact milling (RIM) and mass loss by
fungal attack of C. puteana on pine and C. versicolor on beech. One RIM value was
obtained by 10 crushed specimens.

RIM exponentially decreased with increasing mass loss caused by brown rot;
the ratio of decrease in RIM to increase in mass loss was approximately 3:1 for
incipient decay of up to 5% mass loss. In contrast, white rot caused by C.

versicolor only led to a decrease in RIM corresponding to a ratio of 1:2 for the
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first 5% of mass loss; however, the decrease in RIM became more pronounced
with increasing mass loss.

The results of this study show that fungal decay is detectable by HEMI tests,
with its suitability for detection depending on the type of decay. Early decay
caused by the brown-rot fungus C. puteana was detectable even for mass loss
below 5%. Curling et al. (2001) found higher loss ratios for mechanical
properties compared to mass loss, i.e., 9:1 for the work to maximum load in a
four point bending test and 4:1 for MOR, but only 1.5:1 for MOE. However,
these high ratios for static mechanical properties need to be put into
perspective. Curling et al. (2001) used stakes of 250 x 25 x 10 mm?3 exposed to
Gloeophyllum trabeum (Pers.:Fr) Murill (Mad 617) in a lidded aluminum pan.
After fungal exposure, the specimens were allowed to equilibrate to constant
weight at 23°C and 65% RH before they were tested. In our study, HEMI tests
were carried out on oven-dried specimens. Thus, the influence of increased
moisture content because of the increased sorption of decayed wood, which
leads to decreased static strength properties, no longer has any effect. In
addition, structural failures affect small and cuboid HEMI specimens to a lesser
extent than beams used in bending tests.

In contrast to strength loss caused by brown rot, white rot caused a progressive
decrease in RIM as a function of mass loss. This is also supported by earlier
studies. Curling et al. (2001) found MOR loss/mass loss ratios of 5:1 for the
brown-rot fungi G. trabeum and Poria placenta up to 10% mass loss, but a ratio
of only 3.5:1 for the white-rot fungus C. versicolor. Most standard tests use
mass loss for the characterization and quantification of fungal decay (DIN EN
113 1996; ASTM D 2017-94 1998). Thus, most studies on detection of early
decay, including the present study, correlate the results of new detection
methods with mass loss (Toole 1971; Ruddick 1986; Nicholas et al. 1991;
Winandy and Morell 1993; Kim et al. 1994; Curling et al. 2002; Clausen and
Kartal 2003). Strength properties are affected by decay to a greater extent than
wood mass (Wilcox 1978; Clausen and Kartal 2003), but the significance of
standard mechanical testing is limited because of extreme variations in
mechanical wood properties (Kollmann 1951; DIN 68 364 2003). Therefore, the
suitability of a testing method has to be evaluated based on its discriminatory
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power for different grades of decay, i.e., a combination of the influence of decay
on the measured property and the variation of the measured value itself. RIM
determined by HEMI tests is less affected by initial material values, but is as
sensitive to fungal decay as other mechanical strength properties. Furthermore,
the distribution of fungal decay in stake-shaped specimens is very
inhomogeneous and the mass loss is not measurable at the site of fracture. For
this reason, the incubation period, instead of mass loss, is often used to
correlate fungal decay with strength loss when applying standard mechanical
tests. In contrast, the small and cuboid HEMI specimens showed a very
homogenous distribution of decay and were tested over their total volume by
multiple fractures. Even if an inhomogeneous distribution of degradation occurs,
the RIM is not affected. Similar to the effect of brown-rot decay on RIM, a
correlation was found between the decrease in mass by heat treatment and the
decrease in RIM, as presented by Rapp et al. (2006). To draw a direct
comparison, both correlations are shown in Figure 8.1-6 and are nearly
identical, indicating similar degradation mechanisms for heat treatments and

brown rot.
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Figure 8.1-6. Correlation between the resistance to impact milling (RIM) and mass loss of
pine, caused by the brown-rot fungus C. puteana, and mass changes for heat-treated
silver fir (Abies alba Mill.). Results for HEMI tests of heat-treated silver fir taken from
Rapp et al. (2006). One RIM value was obtained by 10 crushed specimens.
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8.1.4 Conclusions

RIM is highly correlated with mass loss caused by fungi, whereby the type of
decay has a significant influence on the results of HEMI tests because of the
mechanisms involved in wood degradation. The HEMI test was found to be
suitable for the detection of fungal decay, particularly of early brown-rot decay.
The density and orientation of the annual rings of non-decayed raw material do
not affect the interpretation of strength losses measured with HEMI tests, which
was proved for spruce as an example. This is in contrast to nearly all other
mechanical wood properties determined in standard tests. Because there is
also no adverse effect of weathering on RIM, this parameter is independent
from the initial values for non-decayed wood. Consequently, the HEMI method
is promising for the detection of (incipient) fungal decay in laboratory and field
tests without the need for matched non-decayed controls. Research on the
influence of further wood species and test fungi on the reduction of RIM is in

progress.
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Abstract

The work here presented focused on the behaviour of subterranean termites
(Reticulitermes grassei Clément) towards Oil-Heat-Treated (OHT) Norway
spruce (Picea abies L.), Scots pine (Pinus sylvestris L.) and eucalyptus
(Eucalyptus globulus Labill) wood, with a particular interest in the development
of simple methods adequate to study the resistance of these materials to
termite attack. Small test specimens (30 x 10 x 10 mm) were exposed to the
termites in a no-choice test adapted from the European Standard EN117 and in,
developed for the purpose, choice and repellence tests, with maritime pine
(Pinus pinaster Ait.) as virulence control in all tests. The OHT Norway spruce,
Scots pine and eucalyptus wood proved to be non-toxic and non-repellent to
termites but exhibit an increase in durability when higher oil retentions were

achieved, as in the case of Scots pine treatments.

8.2.1 Background and objectives

Thermal modification of wood has been exploited for nearly one century for
upgrading wood durability and stability though negatively affecting the strength
properties of the material (Rapp et al. 2006). Recent reviews on the scientific
issues of heat treatments of wood are given by COST Action E22 (2001) and
Homan (2004). Oil-Heat-Treatment (OHT) is one of four major European heat
treatment processes (Dutch, Finish, French and German) that have gained, in
the last few years, considerable interest both from the industry and from the

research community (Wang and Copper 2005, Andersson et al. 2005).

370



8.2 Publikation XI: Resistance of OHT to termite attack

One question that is still under debate is the durability against biological agents
of the treated material, although several reports were already presented on the
subject, particularly in what respects the activity of fungi. For instance Kamdem
and co-workers (2002) exposed heat treated wood from what is known as the
French retification process in agar block and soil block tests and were able to
demonstrate an increase in durability against three decay fungi though with a
reduction in modulus of elasticity (MOR) and deflection from 10 to 50%.
Nevertheless, the mass losses would not be acceptable for wood to be used in
ground contact.

This conclusion was in some disagreement with earlier work by Ruyter (1989)
that had defined as the major advantages of the method, the increased
resistance to fungal decay without the need to use wood preservatives, together
with the improved water repellence and the improved dimensional stability in
relation to moisture variations.

Welzbacher and Rapp (2002) compared the durability of four heat treatment
processes against three common wood-rotting fungi and noted an increase in
resistance to biological attack of all heat treated materials when compared to
untreated controls, enabling the treated wood to be placed in the “durable” or
“moderately durable” classes as defined by the European Standard EN350-1
(1994).

On the other hand, Palanti and Susco (2004) tested a vegetable-mineral oil
mixture combined with two triazole fungicides in Scots pine and attributed the
increase in durability they found against four decay fungi to the water repellence
added by the oil. A point was also made on the limitations of traditional methods
to evaluate newer forms of protection.

In terms of resistance of heat-treated wood to insects, Smith et al. (2003) tested
in laboratory the efficacy of high temperature treatments in rapeseed oil with
and without a second phase of oil impregnation in Scots pine sapwood and
Norway spruce and showed that for Scots pine a combination of hot oil
treatment followed by vacuum pressure treated hot oil was promising as
concerning the wood resistance to an attack by the Formosan subterranean
termite (Coptotermes formosanus Shiraki).
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Doi and co workers (2004) tested the resistance of Plato-treated (Dutch
process) alder and birch in laboratory and field tests against Reticulitermes
speratus (Kolbe) and Coptotermes formosanus Shiraki and found and increase
in feeding by the termites in the treated samples suggesting that the high
temperature treatment significantly alter the palatability of the wood to the
termites. This result was in agreement with previous work on the effect of short
period steam and dry-heat treatments of different woods on the feeding
behaviour of the same subterranean termites (Doi et al. 1999).

Nevertheless, many questions are still un-answered, including the best test
methodology to be used, and were the motivation of the work here presented.
Simple laboratory methods were developed in an attempt to characterize the
subterranean termite response to OHT Norway spruce, Scots pine and
eucalyptus and therefore to contribute to the future definition of the durability of
modified wood.

8.2.2 Materials and methods

Oil-heat-treatment of the material

Specimens in the dimensions 30 x 10 x 10 mm, with longitudinal face parallel to
the direction of the grain, were cut from kiln dried boards of Norway spruce
(Picea abies L.), sapwood of Scots pine (Pinus sylvestris L.) and heartwood of
eucalyptus (Eucalyptus globulus Labill) and oven dried for 103°C for 24 hr. Half
of the material was used for untreated controls, whereas the other half of each
species was submersed for 240 min in a bath of preheated rape seed oil.
During the whole OHT-process the temperature of the oil was kept at 220°C
with and accuracy of £ 3°C by an automatic controller. After 4 hr the samples
were taken out of the oil bath. OHT-treated Norway spruce and eucalyptus,
which have impregnability characteristics that would not allow any further
treatment were put on filter paper, whereas the OHT-pine specimens were
vacuum pressure treated (15 min vacuum of 0,025 bar followed by 60 min at 8
bar) with oil from the OHT-process at 80 °C to maximize levels of oil penetration.
For drying, all OHT treated samples were put on a glass plate and kept for 24 hr

at 120°C in an oven. The specimens were weighted before and after the OHT
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treatment and after drying. Table 8.2-1 shows the density of all tested materials

before and after OHT-treatment.

Table 8.2-1. Density of tested material in kg/m? before and after the Oil-Heat-Treatment
(OHT), vacuum-pressure impregnation with oil, and after drying in hot air

. . before after after after
Material Wood species OHT OHT impreg.  drying
untreated , , -

Norway spruce Picea abies 363 - -
untreated Pinus sylvestris 503 i - i
Scots pine sapwood
untreated Eucalyptus globulus -

725 - -
eucalyptus heartwood
OHT Noway b0z abies heartwood 363 394 i 391
spruce
QHT Scots Pinus sylvestris 503 569 975 821
pine sapwood
OHT Eucalyptus globulus -
eucalyptus heartwood 725 660 654

8.2.3 Testing procedures

No-choice test

To assess the durability of the OHT materials and a possible toxic effect on
termites an adaptation of the European Standard EN117 (1989) was used as in
Nunes (1997).

Colonies of 150 workers of Reticulitermes grassei Clément, collected from
broken trees and stubs in a forest of Pinus pinaster Ait. situated 12.8 km east of
Lisbon, Portugal (geographic co-ordinates: N =38.73865° W =9.28601°,
Alt = 35 m above sea level), were established in 200 ml glass conical flasks with
moisturised sand (Fontainebleau sand and water; 4:1 v/v) as substrate (Figure
8.2-1).
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Figure 8.2-1. Methods of test with Reticulitermes grassei - durability test

Six replicates per variable were then placed in contact with the termites and the
test run for four weeks at 25°C + 2°C and 80% * 5% relative humidity of the air.
Maritime pine (Pinus pinaster Ait.) test specimens with the same dimensions
were also included as virulence controls.

The initial moisture content of the specimens was measured in sets of four extra
replicates (Table 8.2-2) and these values were used to determine the theoretical
initial dry mass of the exposed specimens (in all tests conducted).

At the end of the trial the final moisture content was recorded and the mass loss
(percentage) was obtained using the expression: % mass loss = (fdm-idm)/idm
x 100 where fdm is the oven dry mass of the block at the end of the test (blocks
were cooled in a desiccator before weighing) and idm is the wet mass at the
beginning of the test multiplied by the average initial moisture content of wood.
The survival of the termites was recorded and percent survival obtained by
dividing the number of termites counted at the end of the trial by 150, the
number of termites used in the test. All specimens were graded according to the
scale:

0 = no damage;

1 = attempted attack;

2 = slight damage;

3 = superficial and inner damage;
4 = heavy inner damage.
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Mass loss, survival and grade of attack data were submitted to an analysis of

variance (ANOVA or Kruskal-Wallis as a non-parametric equivalent).

Table 8.2-2. Initial moisture content Oil-Heat Treated and untreated wood
(averagetstandard deviation; n = 4)

Initial moisture

Material content (%)

untreated Norway spruce  13.8+ 0.3

untreated Scots pine 11.5+0.1

untreated maritime pine 13.4+£0.2

untreated eucalyptus 11.9+£0.5

OHT Norway spruce 5.8+0.1

OHT Scots pine 47%02

OHT eucalyptus 56+0.3
Choice-test

To further evaluate the durability characteristics of the materials, a choice test
was devised in which two plastic boxes (500 ml of capacity) were connected by
a glass tube with a diameter of 20 mm and 60 mm long. Moisturised sand (as
previously described) was placed at the bottom of both boxes in a way that the
tube could be easily reached by the termites (Figure 8.2-2).

Figure 8.2-2. Methods of test with Reticulitermes grassei - choice test
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Groups of 150 workers (obtained as described above) were established in the
test device (75 workers in each plastic box) and one treated and one untreated
specimens were placed in opposite sides of the test device.

Six replicates per variable were prepared this way, plus six extra sets with
untreated maritime pine test specimens in both sides that were used as
controls.

The trial run for four weeks at 25°C + 2°C and 80% + 5% relative humidity of the
air and at the end of the trial final moisture content, mass loss, survival, grade of
attack and location of the termites were registered and when relevant, the
results were submitted to an analysis of variance (ANOVA or Kruskal-Wallis as

a non-parametric equivalent).

Repellence test

To evaluate the existence of a possible repellence effect of the OHT wood a
test method was developed. Colonies were established as described for no-
choice test but instead of one test specimen, two blocks, one treated and one
untreated, were joined by means of an elastic band and placed together in the
glass vessel where the colonies had been installed (Figure 8.2-3). The number
of replicates, time and conditions of exposure were kept unchanged.

Figure 8.2-3. Methods of test with Reticulitermes grassei - repellence test.

At the end of the trial mass loss, survival, grade of attack and final moisture
content of the wood were recorded and data were submitted to an analysis of

variance (ANOVA or Kruskal-Wallis as a non-parametric equivalent).
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8.2.4 Results and discussion

No—-choice test

Table 8.2-3 presents a summary of the data obtained in the no-choice test, that
is the means and standard deviation of the percent survival, percent weight loss
and grade of attack.

Table 8.2-3. No-choice test with Reticulitermes grassei. Results (averagexstandard
deviation; n = 6) of mass loss, survival, grade of attack and final moisture content (NT =
not treated; OHT = oil heat treated; fmc = final moisture content)

N. spruce  Scots pine Eucalyptus Control
(maritime pine)
Mass loss NT 7.40+3.51 9.42+4.51 4.23+1.19 11.7215.24
(%) OHT 11.36+6.81 2.88+3.31  6.47+2.38 -
Survival NT 92.11+6.41 91.00+6.99 90.00+6.50 90.33+5.85
(%) OHT 88.4418.43 84.89t5.96 85.6715.97 -
Attack level  NT 4 4 3.8310.41 4
OHT 4 3.1710.41 4 -
fmc NT 113£30 68+7 137+14 12510
(%) OHT 53+15 20+3 24+4 -

Taking into account the results obtained with maritime pine only, the test was
considered valid. No significant differences were found in terms of survival, that
was higher than 85% in all tests. Average mass loss was higher in OHT Norway
spruce and eucalyptus than in the untreated specimens of the same species
though not significantly different. In the case of Scots pine the average mass
loss of the OHT specimens was significantly lower (p<0.05) than the one
obtained with untreated wood suggesting that the material, though not toxic,
was deterring termite feeding. The average attack level confirms this tendency
and also a significantly lower value (p<0.05) was registered for the OHT Scots
pine, although in this case, an average of 3.17 still indicates a clear attack of the

specimens.
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The final moisture content of the specimens was always significantly different
(p<0.001) stressing the water repellent characteristics of the OHT wood but this
does not seem to influence the attack by subterranean termites.

Choice-test

The results obtained in the choice-test for mass loss and final moisture content
are summarized in Table 8.2-4. Figure 8.2-4 gives details on the survival, grade
of attack and location of the termites at the end of the trial.

Table 8.2-4. Choice test with Reticulitermes grassei. Results (averagexstandard
deviation; n = 6) of mass loss and final moisture content (NT = not treated; OHT = oil heat
treated; fmc = final moisture content)

N. spruce Scots pine Eucalyptus Control

(maritime pine)

Mass loss  NT 19.03+6.08  7.61+2.96 5.38+1.42 9.84+1.95/

(%) 9.54+1.57
OHT 0.95+0.56 0.72+1.52 1.18+0.73

fmc NT 162437 14547 8615 152410/

(%) 139+10
OHT 72431 23+3 2414

Once again taking into account the results obtained with maritime pine only, the
test was considered valid. In the control boxes termites were found dwelling on
both sides of the test device and no distribution pattern could be proposed. The
grade of attack was always four and mass loss was similar in both sides. The
average survival in all groups was always above 82% and not significantly
different between groups.

When termites had a choice of treated or untreated material it was still difficult
to define a pattern of distribution as the insects were found dwelling in both
sides of the set-up. Nevertheless, in the case of Scots pine and eucalyptus the
presence of termites was considerably higher in the untreated side.

Significantly (p<0.001) different mass losses were registered for Norway
spruce, Scots pine and eucalyptus and this confirmed the qualitative measure of
the grade of attack that was significantly (p<0.001) lower for Norway spruce and
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Scots pine. OHT eucalyptus was an exception as the specimens showed

considerable superficial damage.
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Figure 8.2-4. Choice test with Reticulitermes grassei. Results of survival, grade of attack
(presented under the respective column of survival, grade on untreated specimen: grade
of OHT specimen) and location of the termites at the end of the trial

The water repellent effect of the treatment was again verified with the final
moisture content always significantly (p<0.01) lower in the OHT specimens but,
considering the previous results, this fact does not seem to be the reason for

the avoidance of the treated material.

Repellence test

Table 8.2-5 summarizes the results obtained in the repellence test for mass
loss, survival, grade of attack and final moisture content.

Considering only the control flasks with maritime pine, the survival was high and
no significant differences were found between the pairs of exposed specimens

for mass loss, grade of attack and final moisture content.
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As before, the survival of the termites showed no difference when OHT material
was tested together with maritime pine, confirming once more the notion that
the treated wood is not toxic to the termites for the periods of exposure used in

this trial.

Table 8.2-5. Repellence test with Reticulitermes grassei. Results (averagetstandard
deviation; n = 6) of mass loss, survival, grade of attack and final moisture content (NT =
not treated; OHT: oil heat treated; MP = maritime pine; fmc = final moisture content)

Mass loss (%)  Survival (%) Grade of attack fmc (%)
MP 7.60+2.75 86.56+8.66 4 119418
OHT N. spruce 0.95+0.33 - 3.00+1.55 4615
MP 6.84+1.86 90.89+5.00 4 109442
OHT Scots pine 0.21x0.17 - 0.83+0.98 2114
MP 7.99+2.50 87.56+4.33 4 116423
OHT eucalyptus 2.48+2.19 - 3.83+0.41 28+7
control MP 7.59+3.85 89.78+6.26 4 95+21
control MP 4.13+2.21 - 4 82+32

The water repellent effect of the treatment was evident on the final moisture
contents recorded though the effect on spruce was always significantly lower
(p<0.001) than on the other species tested. Mass loss was significantly lower in
eucalyptus (p<0.01) and in Norway spruce and Scots pine (p<0.001). The grade
of attack was also significantly lower (p<0.001) in OHT Scots pine but not in
OHT eucalyptus or OHT Norway spruce. Termites seem to avoid OHT Scots
pine when a convenient alternative source of nutrients is available.

The existence of a possible repellence effect of the OHT wood was not verified
as the levels of degradation present on the paired maritime pine blocks were

always similar between each other and the control.

8.2.5 Conclusions

As an attempt to characterize the subterranean termite response to OHT
Norway spruce, Scots pine and eucalyptus, choice and no choice laboratory
methods were developed and the combination of methods used allowed a

better understanding of the material properties.
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Oil-Heat-Treated wood does not seem to be toxic to termites or to show any
repellence effect independently of the species used. Nevertheless, an increase
in durability against Reticulitermes grassei was verified for Scots pine with a
combination of hot oil treatment followed by vacuum pressure impregnation in
hot oil. This became obvious in particular in the choice test. A clear effect on the
moisture uptake of the specimens was registered though the lower moisture

content of the specimens was not a limiting factor for termite establishment.
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9 ANHANG

Kinstliche Beschattung eines Doppellagen-Testsets durch ein
wasserdurchlassiges Gewebe

Abb. 47. Mit wasserdurchldassigem Kunststoffgewebe liberspannter Sperrholzrahmen zur
kiinstlichen Beschattung eines Doppellagen-Testsets. Fiir die Beschattung wird der
bespannte Rahmen iiber das Test-Set gesetzt.
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Holzfeuchteverlauf von TMT-Prufkérpern und Kontrollen wahrend der

MRI-Bestimmung
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Abb. 48. Holzfeuchteverlauf von 18 Monate natiirlich bewitterten sowie unbewitterten
thermisch modifizierten Materialien wahrend sieben Tagen Fliissigwasserabsorption und
sieben Tagen Desorption im Normklima 20°C/65% rLF in kalibrierten Windkanalen.
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Abb. 49. Holzfeuchteverlauf Fichten-, Kiefern- und Eichenkernholz-Kontrollen wahrend
sieben Tagen Fliissigwasserabsorption und sieben Tagen Desorption im Normklima
20°C/65% rLF in kalibrierten Windkanalen.
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Mittlere Abbaubewertungen von Prufkoérpern in beschatteten und unbe-

schatteten Test-Sets in Gebrauchsklasse 3
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Abb. 50. Mittlere Abbaubewertung nach 5,5 Jahren Bewitterung in Doppellage ohne
Erdkontakt und ohne kiinstliche Beschattung. NOW = New Option Wood; OHT = Ol-Hitze-
behandeltes Holz; CKB = Chrom Kupfer Bor.
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Abb. 51. Mittlere Abbaubewertung nach 5,5 Jahren Bewitterung in Doppellage ohne

Erdkontakt und mit kiinstlicher Beschattung. NOW = New Option Wood; OHT = Ol-Hitze-
behandeltes Holz; CKB = Chrom Kupfer Bor.
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