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Einleitung

Die Produktion von Thermoholz zielt darauf ab, wichtige holztechnologische Eigenschaften
der Holzarten gezielt zu verdndern und damit die Einsatzmdglichkeiten von Holz zu erhéhen.
Neben der Veranderung der Farbe, wird bei der thermischen Behandlung vor allem das
Sorptionsverhalten, also die Aufnahmeféahigkeit des Holzes fiur Wasser (Quellen und
Schwinden) sowie die natlrliche Dauerhaftigkeit (Resistenz gegentuber Pilzabbau) positiv
veréandert.

Zeit, Temperatur, Prozessbedingungen, Dimension der Hoélzer, aber auch die Qualitat des
Ausgangsmaterials (Rohdichte, Jahrringbreite, Kernanteil, Inhaltsstoffe, etc.) sowie dessen
Feuchtegehalt beeinflussen das Ergebnis der Behandlung und damit die Qualitdt des
Thermoholzes sehr stark.

Die Qualitatssortierung der behandelten Holzer, nach den im Prozess angewandten
Parametern (Temperatur, Zeit, Holzart, Dimension, Anfangsfeuchte) ist problematisch, da sie
im Zweifel keinerlei Aussagen zu den technologischen Eigenschaften zuldsst. AuRerdem ist
nach wie vor die Prozesssteuerung, die derzeit vor allem Uber Erfahrungswerte des
Anlagenbetreibers (Zeit, Temperatur) erfolgt, eine Quelle fur fehlerhafte Behandlungen.

Aufbauend auf den Ergebnissen vorangegangener Forschungsprojekte war es das Ziel,
neue Wege in der Qualitatssicherung sowie der Prozesssteuerung aufzuzeigen. Als
mdogliche Methoden wurden sowohl die Farbmessung als auch die NIR-Spektroskopie
gesehen, da beide Methoden zerstorungsfrei, schnell anwendbar und prinzipiell
industrietauglich sind.

Experimentelles: Material und Methoden

Untersucht wurden jeweils etwa 20 Stdmme der Holzarten Buche (Fagus sylvatica), Esche
(Fraxinus excelsior) sowie Fichte (Picea abies), wobei die Kernbohlen vor der Behandlung in
eine Referenz und eine Behandlungsbohle aufgetrennt wurden. Die Proben zur
Untersuchung der technologischen Eigenschaften (Biegefestigkeit, Druckfestigkeit,
Rohdichte, Ausgleichsfeuchte, etc.) wurden entsprechend dem in Abbildung 1 dargestellten
Plan ausgeformt.

Abb. 1: Ausformung und Positionierung der Proben und Referenzproben am Beispiel einer Eschen-
Kernbohle unter Berlcksichtigung der Lage im Stamm
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Die Farbmessung wurde mit dem Spektrophotometer Mercury 2000 der Firma Datacolor
durchgefiihrt. Als Standard wurde die Lichtart D65 und der Normalbeobachter von 10°
benutzt. Fur die Farbmessung wurden sowohl die Biegeproben als auch die Proben zur
Prifung der Druckfestigkeit verwendet. Die NIR-Spektren wurden mit einem FT-NIR-
Spektrometer (Bruker MPA) aufgenommen. Sowohl die Farbe als auch die NIR-Spektren
wurden jeweils auf den tangentialen wie radialen Schnittrichtungen der Priufkérper bestimmt.
und anschlieBend mittels multivariater Datenanalyse (PCA, PLSR, SIMCA) ausgewertet und
mit den Ergebnissen der technologischen Untersuchungen verknipft.

Far die Inline-Messungen wurden jeweils unterschiedliche Versuchsaufbauten verwendet.
Wahrend die Farbmessungen bzw. die Farbmesssonden nach vorangegangenen Labortests
direkt in der Thermokammer (Abb. 2 und 3) installiert wurden, wurden die NIR-Spektren
ausschlieR3lich unter Laborbedingungen aufgenommen. Abbildungen 4 und 5 zeigen den
Versuchsaufbau fiir die NIR-Spektroskopie. Ziel war es sowohl den Einfluss der
Temperaturdnderung als auch den von der Behandlungsdauer abhé&ngigen Masseverlust zu
untersuchen.

|

Lichtleiter

. 4/ Lichtleiterhalterung

Schneide zur Abdichtung

Loch im Holz

Abb. 2: Messaufbau der Inline Farbmessungenin  Abb. 3: Messsonde im Einsatz
der Thermokammer

Abb. 4: Messaufbau der Inline NIR-Spektroskopie ~ Abb. 5: NIR-Messsonde im Einsatz inklusive der
Temperaturmessung an der Messstelle

Ergebnisse und Diskussion

Farbmessungen

Die Abbildung 6 zeigt beispielhaft fur Buche und Esche die Anderungen der Farbe mit der
Intensitédt der Behandlung. Neben der Dimensionsstabilitat und der Dauerhaftigkeit wird
Thermoholz vor allem wegen der dunklen Farbténe (z.B. Parkett) eingesetzt
(Schonberger et. al. 2005). Die Farbe ist also, fur sich gesehen bereits ein wichtiges
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Qualitditsmerkmal und sie ist abhangig von der Behandlungsintensitat (Temperatur, Dauer
und Verlauf). Farbe spiegelt somit auch die Veranderung der technologischen Eigenschaften
wider (Brischke et al. 2007; Schnabel et. al. 2007; Gonzalez-Pefia und Hale 2009).

Referenz Referenz :

Abb. 6: Farbveranderung an Buchen- und Eschenholz mit steigender Behandlungsintensitét

Die Ergebnisse der Farbmessung ergaben einen Einfluss der Schnittrichtung, wobei die
Messungen auf den radialen Schnittebenen die besseren Resultate lieferten.

Abbildung 7 zeigt beispielhaft die an Buchenholz ermittelten Ergebnisse fur die gemessenen
L-Werte in Abhangigkeit von der Behandlungsintensitat sowie der Lage der Probe im
Stammquerschnitt. Die Jahrringzonen 1 bis 3 bezeichnen den Abstand der Probe zur
Markrohre, wobei Zone 1 den marknahen Bereich (0-30 Jahrringe) bezeichnet und Zone 3
den markfernen Bereich groRer 60 Jahre. Zusatzlich ist die Anzahl der Proben angegeben.
Deutlich wird die relativ geringe Probenanzahl in Zone 1, hier war die Ausformung aufgrund
der stark gekrimmten Jahrringe sowie der haufig auftretenden Risse nur begrenzt moglich.

Es war hinsichtlich der Farbe kein Unterschied zwischen den Jahrringzonen festzustellen,
die Behandlungsintensitaten waren hingegen eindeutig differenzierbar.
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Abb. 7: Darstellung der Ergebnisse an Buchenholz fiur den L-Wert in Abhangigkeit von der
Behandlungsintensitéat sowie der Lage der Probe im Stammquerschnitt (Jahrringzone)
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Die Inline-Farbmessungen zeigten einerseits einen vielversprechenden Ansatz, andererseits
fuhrten sie bislang aber zu keinen schliissigen, umsetzbaren Ergebnissen. Offene Punkte
wie die Langzeitstabilitit der Farbmesssensoren, die Kalibration der Messung sowie
auftretende Verschmutzungen an den Sensoren missen noch geklart werden.

NIR-Spektroskopie

Anders als die reine Farbmessung spiegelt sich im NIR-Spektrum auch die chemische
Zusammensetzung bzw. deren Veranderung durch die Hitzebehandlung wider. NIR-
Spektroskopie ist schnell, zerstérungsfrei und prozesstauglich und wird industriell in der
Qualitatskontrolle eingesetzt, So et al. (2004) und Tsuchikawa (2007) geben einen Uberblick
zum Stand der Forschung im Bereich von Holz und Papier. Auch fir die Analyse von
thermisch modifiziertem Holz wurde die NIR-Spektroskopie bereits in einigen Studien in
Betracht gezogen (Gindl et al. 2001, Hinterstoisser et al. 2003, Schwanninger et al. 2004,
Mitsui et al. 2008, Windeisen et al. 2009).

Abbildung 8 =zeigt den Projektansatz der Verknipfung von NIR-Spektren mit den
mechanischen Eigenschaften und der Behandlungsintensitat zur Klassifizierung und damit
als Methode der Qualitatskontrolle.
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Abb. 8: Projektansatz zum Einsatz der NIR-Spektroskopie beim Thermoholzprozess

Abbildung 9 zeigt fir Fichtenholz die normierten NIR-Spektren vor und nach der
Hitzebehandlung fir drei verschiedene Behandlungsintensititen. Deutlich erkennbar ist die
Verschiebung der Basislinie bei hohen Wellenzahlen, hervorgerufen durch die
Dunkelfarbung des Holzes. Bei der Wellenzahl von ca. 8300 cm™ kommt es zu einer
Uberlagerung mit der Deacetylierung und dem Abbau der Kohlenhydrate. Wellenzahlen
kleiner 7100 cm™ zeigen eine Verschiebung der Basislinie durch die mit dem Zellwandabbau
verbundene Anderung der Dichte.

In Abbildung 10 ist die 2. Ableitung der Fichten-NIR-Spektren dargestellt. Die Anderungen in
dem dargestellten Ausschnitt des Spektrums deuten auf den Abbau der Kohlenhydrate hin
(Bachle et al. 2010).

4von9 © IHD (Herausgeber) 2010



B. Zimmer, H. Bachle:

6. Européischer TMT-Workshop Dresden

Quialitats- und Produktionskontrolle von TMT 6./7. Mai 2010
0,7
0,6
0,5
0,4
s
g
2
£ 03
8300
0,2 l ﬂ/// . —3 o
i ST =
~— /" -
0,1 IN\Hﬁ\j“f//”
0 T T T T T
9000 8000 7000 6000 5000 4000
Wavenumber [/cm]
‘—Spruce reference -~ Spruce 180°C Spruce 200°C = =Spruce 220°C ‘
Abb. 9: Normierte Fichten NIR-Spektren vor und nach der thermischen Madifizierung
(Bachle et al. 2010)
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Abb. 10: Fichten NIR-Spektren — 2. Ableitung fir ausgewahlte Wellenzahlbereiche vor und nach der
thermischen Modifizierung; der Abbau der Kohlenhydrate ist durch die Anderung der C-H
Banden deutlich erkennbar (Bachle et al. 2010)

Abbildung 11 zeigt die Ergebnisse aus der VerknUpfung der aus den NIR-Spektren
abgeleiteten technologischen Eigenschaften und den in Versuchen ermittelten Werten
beispielhaft fir Buchenholz. Ahnlich gute Ergebnisse konnten auch firr die beiden anderen
Holzarten erzielt werden (Béchle et al. 2009, Bachle et al. 2010).
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Abb. 11: Gemessene und durch NIR-Spektren modellierte Darrdichte, Elastizititsmodul und
Biegefestigkeit von TMT- und Referenzproben von Buche (Béachle et al. 2010)

Vergleichbar den Ergebnissen der Farbmessung lieferten auch hier die Messungen auf den
radialen Schnittebenen die besseren Ergebnisse, deshalb wurde die Klassifizierung mit den
normierten Mittelwertspektren der Radialschnitte durchgefuhrt.
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Die Holzstruktur [z.B. Ringporigkeit (Esche)] hat die Ergebnisse nicht eindeutig negativ
beeinflusst. Einfluisse durch die Provenienz oder Variationen bei der thermischen
Modifizierung scheinen einen starkeren Einfluss zu besitzen (insbesondere bei der
Klassifizierung).

Bei der quantitativen Analyse zeigten die homogener aufgebauten Buchenproben haufig
schlechtere Ergebnisse als die Fichten- und Eschenproben. Die Ursache konnte letztlich
nicht eindeutig geklart werden.

Bei der SIMCA Klassifizierung wurden 73% der Eschen- und 81% der Fichtenproben richtig
zugeordnet. 17% bzw. 27% der Proben wurden mehrfach oder nicht klassifiziert. Dies ist auf
technische Probleme bei zwei Behandlungsvarianten zurtickzufiihren, was letztlich dazu
fuhrte, dass bei den Eschen- und Fichtenproben je zwei Behandlungsstufen kaum
signifikante Unterschiede bei den physikalisch-mechanischen Eigenschaften aufwiesen.
Dieses Ergebnis verdeutlicht noch einmal die Notwendigkeit einer besseren
Prozesssteuerung und es unterstreicht die Wirksamkeit der Methode der Qualitatssicherung,
denn die Fehler in der Behandlung wurden aufgrund der Versuchsergebnisse aufgespirt.

Bei den Buchenproben (die aus zwei Chargen bestanden) konnten 99% der Proben richtig
klassifiziert werden. Lediglich 1% der Proben konnten nicht klassifiziert werden. Da die NIR-
Spektren stark feuchteempfindlich sind wurde die Klassifizierung zusatzlich mit einem
Wellenzahlenspektrum durchgefiihrt, das um die besonders feuchteempfindlichen Bereiche
bereinigt wurde, diese ausgeklammert hat. Dabei wurden 97% der Proben richtig und 3% der
Proben nicht klassifiziert. Dies deutet darauf hin, dass die Klassifizierung unabhéngig vom
Feuchtegehalt und damit auch unter Produktionsbedingungen mdéglich sein kann.

In-line Messungen wahrend mehrerer Modifizierungsprozesse bei 180°C und 210°C in einem
Labortrockenschrank zeigen, dass wahrend einer konstanten Prozesstemperatur die
chemischen Abbaureaktionen durch NIR-Spektren beobachtet werden kénnen.
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Abb. 12: Kalibrations- und Validierungsergebnisse des gemessenen und modellierten
Masseverlustes. Die NIR-Spektren wurden wéahrend der thermischen Modifizierung von
Fichtenproben bei 180°C und 210°C in einem Labortrockenschrank mittels einer
Prozesssonde aufgenommen.
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Wahrend der Aufheizphasen sind starke temperaturbedingte Verschiebungen der Basislinien
der Spektren in Richtung positiver Absorptionswerte zu beobachten. Der Masseverlust bei
konstanter Temperatur fihrt zu einer Abnahme der Absorptionswerte. Wahrend der
abschlieRenden Abkuhlungsphase ist eine weitere Verschiebung der Basislinien nach unten
zu beobachten.

Die fur die Prozessuiberwachung der thermischen Modifizierung entscheidende Phase ist
aber durch eine konstante Temperatur gekennzeichnet, wéhrend der die Spektren mit einer
Prozesssonde ohne technische Probleme erfasst werden kdnnen.

Die gemessenen In-line-Spektren wurden mit den entsprechenden Masseverlusten mittels
multivariater Regression (PLSR) verknlpft (Abb. 12). Die Ergebnisse zeigen sehr gute
Bestimmtheitsmal3e (>0,90) und niedrige Standardfehler fur alle Behandlungsvarianten und
Holzarten.

Die Ergebnisse lassen die Schlul3folgerung zu, dass die NIR-Spektroskopie eine geeignete
Methode ist, um den Prozess der thermischen Modifizierung an Hand des Masseabbaus zu
Uberwachen oder zu steuern. Insgesamt zeigt diese Anwendung im Moment das vielleicht
groRRte Potential mit vertretbarem Aufwand in die Praxis umgesetzt zu werden.

Zusammenfassung

Die Anderungen in der Zusammensetzung des Holzes durch die thermische Modifikation
sind mittels NIR nachvollziehbar. Die Charakterisierung der physikalischen und
mechanischen Eigenschaften der fehlerfreien Proben ist mdglich und die Klassifizierung
nach der Intensitat der Behandlung ist eindeutig.

Die Ergebnisse belegen, dass mit der NIR-Spektroskopie Qualitatssicherung betrieben
werden kann. Handheld-Gerate fir die kombinierte Messung von Farb- und NIR-Spektren
kbnnen hierfir eingesetzt werden. Weitere Projekte mit Versuchen unter
Industriebedingungen missen zeigen, ob sich die Methode letztlich in der Praxis bewahrt.

Mit der NIR-Spektroskopie und dem Einsatz von Prozesssonden ist der Masseverlust
wahrend der thermischen Modifizierung quantifizierbar.

Sowohl die Farbmessung und die NIR-Spektroskopie sind zur Qualitdtskontrolle von
thermisch modifiziertem Holz geeignet. Die NIR-Spektroskopie bietet das breitere Spektrum
insbesondere im Hinblick auf die Prozessliberwachung und -steuerung.
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