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Termi¢na modifikacija lesa vpliva na znizanje vrednosti pH, kar lahko povzroca

tezave pri lepljenju modificiranega lesa z razli¢nimi lepili. Da bi raziskali dejanski
vpliv pH vrednosti lesa na utrjevanje lepil, smo v raziskavi zlepili 2 vrsti termi¢no
obdelanega lesa ter kontrolni, nemodificiran les. Iz lesa smo pripravili lamele, ki
smo jih zlepili z urea-formaldehidnim (UF) in fenol-formaldehidnim (FF) lepilom.
Mehanske lastnosti lepilnega spoja smo preskusali s striznim testom (SIST-TS
CEN/TS 13354:2004). Spreminjanje reoloskih lastnosti lepila med utrjevanjem smo
spremljali z reometrom, stopnjo utrjenosti lepila pa z dielektricno analizo. StriZzni
moduli sistema les—lepilo se pri lepljenju z UF niso bistveno razlikovali, vecje
razlike pa so se pokazale pri lepljenju s FF lepilom. Dielektri¢na analiza je pokazala
vecjo zacetno hitrost utrjevanja UF in FF lepila pri lepljenju modificiranega lesa, a je
kon¢na utrditev v obeh primerih najprej nastopila pri kontrolnem lesu. Najvecjo
strizno trdnost lepilnega spoja smo ugotovili pri termicno modificiranem lesu.
Strizna trdnost se pri lepljenju s FF, v primerjavi z UF, ni zmanj$ala, temvec se je v
vecini primerov celo nekoliko povecala. Izkazalo se je tudi, da sprememba vrednosti
pH, zaradi termi¢ne modifikacije, ni vplivala na utrjevanje FF lepila, saj je bilo

lepilo dovolj bazi¢no in ni dopustilo vecje spremembe vrednosti pH.
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Thermal modification of wood causes decrease of pH value, causing problems
while gluing such wood with different types of glues. To research the actual
influence we have glued lamellas of 2 different stages of modification and one non-
treated sample with 2 different glues, (UF and PF). A shear test (SIST-TS CEN/TS
13354:2004) has been used to test the mechanical properties, rheometer to test the
rheological properties and dielectric analysis to measure glue curing. The results
show that shear modules of a system (wood-glue) do not differ essentially when
gluing with UF. However, gluing with PF shows bigger differences. Dielectric
analysis results show higher curing velocity at the beginning of the test at heat
treated samples. Shear strength is the best at heat treated wood and does not
decrease when gluing with PF; in most samples it even increases. In our case the
pH decreased while thermal treatment did not have any influence on curing

capacity of PF glue. The glue used was too alkaline, so we could not influence the

pH of the curing medium.
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1 UVOD

Od vseh naravnih materialov je les eden od najpomembne;jsih, ¢e ne celo najpomembne;jsi.
Clovek ga uporablja Ze od svojega obstoja, saj je naraven, obnovljiv in vsestransko
uporaben material. Ena njegovih slabosti je neodpornost na nekatere bioti¢ne (insekti,
glive) in abioti¢ne dejavnike (temperatura, vlaga, UV sevanje), ki lahko v neugodnih
razmerah povzrocijo njegov razkroj. Les je potrebno zas¢ititi in mu tako podaljsati njegovo

zivljenjsko dobo, kar lahko storimo z razlicnimi postopki in sredstvi.

Eden od mnogih na¢inov zaS¢ite je termi¢na modifikacija lesa. Z njo lesu spremenimo
kemicno strukturo, tako da ga izpostavimo poviSani temperaturi v odsotnosti kisika ali pri
drugih pogojih. Pri tem lahko uporabljamo tudi tlake, viSje od atmosferskega, in vlazno

okolje.

Termi¢no modificiranem lesu se poveca trajnost in dimenzijska stabilnost, poslabsajo pa se
njegove mehanske lastnosti. Lastnosti modificiranega lesa lahko uravnavamo s
spreminjanjem parametrov termi¢ne modifikacije (kon¢na temperatura in Cas izpostavitve
pri tej temperaturi) med termi¢no modifikacijo. Visja ko je temperatura, vecja je trajnost in
slabSe so mehanske lastnosti ter obratno. Obstaja tudi jasna povezava med izgubo mase in

zelenimi lastnosti tega lesa (Rep in Pohleven, 2002).

Tako obdelan les je primeren predvsem za zunanjo uporabo na primer za fasade, ograje,
okna, vrata, vrtne pode, razne nenosilne konstrukcije in opremo v savnah. Da pa bi bil les
primeren za prej naSteto uporabo, ga je potrebno tudi lepiti. Prav ta postopek lahko
povzroca velike tezave. Nekatere kemijske spremembe, ki nastanejo med termicno
modifikacijo, lahko negativno vplivajo na potek utrjevanja, lahko pa ga tudi v celoti
prekinejo. Z danasnjo tehnologijo lahko te spremembe izmerimo in ovrednotimo njihov

vpliv med utrjevanjem, Ce le-ta potece.
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1.1 OPREDELITEV PROBLEMA

Razlicne vrste lepil potrebujejo za uspesno utrditev razlicne pogoje. Eden od teh je
ustrezna vrednost pH. Pri termi¢ni modifikaciji lesa navadno ugotavljamo, da se pH
vrednost lesa zniza, kar je pri aminoplasti¢nih (urea- in melamin-formaldehidnih) lepilih,
ki utrjujejo v kislem okolju, do neke mere zazeleno. Drugace je pri fenol- in
resorcinol-formaldehidnih lepilih, ki za uspe$no utrditev obifajno potrebujejo bazi¢no
okolje (lepila tipa resol). Med utrjevanjem teh lepil lahko padec vrednosti pH povzroci
precejSnje tezave, saj se lahko proces utrjevanja upocasni ali celo povsem ustavi.
Posledi¢no lahko tak$no utrjevanje in tudi delno zmanjSana trdnost samega termicno

modificiranega lesa povzroci bistveno znizanje trdnosti lepilnega spoja.

1.2 DELOVNE HIPOTEZE

Vrednost pH je klju¢na pri procesu utrjevanja ve¢ kondenzacijskih lepil. Pri termicni
obdelavi lesa prihaja do sprememb kemijske sestave, med drugim tudi do izlocanja ocetne
in mravljiéne kisline, ki povzrocata =znizanje pH vrednosti lesa. Urea- in
melamin-formaldehidna lepila potrebujejo za svoje utrjevanje kislo okolje, ki ga
zagotovimo z dodatkom katalizatorja (kisline), fenol- in resorcinol-formaldehidna lepila pa
obicajno bazi¢no okolje. Tega doseZemo z dodajanjem baze, ki pa jo lepilu navadno doda

Ze proizvajalec.
Nase hipoteze so, da:

- prekisle povrSine lahko povzrocijo prehitro utrjevanje urea-formaldehidnega (UF)

lepila, kar lahko vpliva na slabso penetracijo in zato slabSo trdnost spoja,
- spoji, zlepljeni s fenol-formaldehidnim (FF) lepilom, dosegajo nizje trdnosti,

- na trdnost spojev vpliva tudi trajanje oziroma faza termi¢ne modifikacije (daljsi ¢as

modifikacije — manjsa trdnost).

1.3 CILJII NALOGE
Cilj naloge je potrditi ali ovre¢i delovne hipoteze. Zeleli bi ugotoviti, kaksen je dejanski

vpliv vrednosti pH termi¢no modificiranega lesa na potek utrjevanja UF in FF lepila med
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razli¢nimi fazami termi¢ne obdelave lesa. Obenem pa nas zanima tudi trdnost takSnih

lepilnih spojev.

V ta namen smo zasnovali eksperiment, v katerem smo izmerili vrednost pH termic¢no
modificiranega lesa (dve stopnji modifikacije) in kontrolnega (nemodificiranega) lesa ter
nato merili potek utrjevanja dveh razli¢nih lepil z reometrom. Potek utrjevanja lepila smo
ponovili tudi med lepljenjem s pomoc¢jo LCR-metra. S testiranjem na trgalnem stroju pa

ugotovili trdnosti takSnih spojev, ki so klju¢ne za ugotavljanje teh vplivov.
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2  PREGLED OBJAV
2.1 TERMICNA MODIFIKACIJA LESA

2.1.1 SploSno o termi¢ni modifikaciji lesa
Termi¢na modifikacija lesa je bila med prvimi industrijskimi postopki, s katerimi so
poskusali zmanjSati delovanje lesa. ManjSe delovanje lesa je posledica zmanjSanja
higroskopnosti lesa zaradi termi¢ne razgradnje najbolj higroskopnih in nestabilnih polioz.
Polioze se razgradijo v furfural in sladkorje, ki v drugi stopnji medsebojno reagirajo in

tvorijo netopne polimere (Gorisek, 2007).

Ucinek je odvisen od okolis¢in, v katerih poteka obdelava (temperatura, Cas, tlak, uporaba
katalizatorjev in plinov) in materiala (lesna vrsta, vlaznost, dimenzije vzorcev). Z
normalnimi temperaturnimi suSilnimi postopki dosezemo komaj zaznaven ucinek
dimenzijske stabilizacije, ucinkovitejSi pa so postopki toplotne obdelave pri mocno
poviSanih temperaturah (do 300 °C). Ker obstaja pri tako visokih temperaturah nevarnost
vziga, postopki potekajo brez prisotnosti kisika v inertnih okoljih, vakuumu ali nasic¢eni
pari, mozno pa je tudi segrevanje v oljih razli¢nih vrst (Rep in Pohleven, 2002; Rep in

sod., 2004; Gorisek, 2007).

Pozitivni ucinki se kaZejo na manjSem delovanju lesa, zmanjSani higroskopnosti in
povecani bioloski odpornosti. Delovanje visokih temperatur povzro¢i potemnitev lesa, ki
ima nekaj Casa neprijeten vonj. Tak les ni primeren za vse standardne postopke povrsinske
obdelave in lepljenja. Neodpornost srednjega sloja celicne stene proti visokim
temperaturam povzro¢i zmanjSanje trdnosti termi¢no obdelanega lesa; najopaznejSe je
zmanjSanje obrabne odpornosti. Med postopkom izrazitega segrevanja pa je les bolj

podvrzen pokanju in izpadanju gr¢ (Gorisek, 2007).

Glede na postopke toplotne obdelave lesa najdemo na trgu razlicne komercialne izdelke
obdelane po teh postopkih (Rep in Pohleven, 2002; GoriSek, 2007). Postopki termi¢ne

modifikacije so naslednji:
- postopek Plato,

- postopek ThermoWood,
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- postopek Retification NOW (New Option Wood),
- postopek Bois perdure,

- postopek OHT (Oil heat treatment).

2.1.2 Postopek Plato
Plato postopek je zamisel podjetja Royal Dutch Shell. Od leta 1994 razvoj tega postopka
nadaljuje druzba Plato Hout BV s sedezem na Nizozemskem (Hill, 2006). Cilj postopka je
povecana poraba hitrorasto¢ih, neodpornih lesnih vrst s spremembo v bolj odporne. Plato

postopek termi¢ne modifikacije lesa sestavljajo Stiri faze:

- Faza 1: Hidrotermoliza lesa

Les najprej ob prisotnosti vodne pare in povisanem tlaku (6 — 8) bar za Stiri ure segrejejo
na temperaturo od 150 °C do 180 °C. Vstopna vlaZznost tega lesa je od 14 % do 20 % in
med postopkom pada. Med tem hemiceluloze in lignin razpadejo v vmesne reaktivne
produkte. Polioze se pretvorijo v aldehide in nekatere kisline, celuloza pa ostane

nespremenjena, kar je bistveno za ohranitev mehanskih lastnosti.

- Faza 2: SuSenje lesa

V tej fazi les v konvencionalnih susilnicah posusijo na vlaznost od 8 % do 10 %. Cas

suSenja je odvisen od debeline sortimentov, traja pa lahko od 5 dni do 3 tednov.

- Faza 3: Utrjevanje lesa

Les ponovno segrejejo na 150 °C do 190 °C, tokrat v suhih razmerah in pri atmosferskem
tlaku. Trajanje te faze je prav tako odvisno od debeline sortimentov, traja pa od 14 ur do
16 ur. Aldehidi, nastali v prejSnji fazi, reagirajo z aktiviranimi molekulami lignina in

tvorijo nepolarne (vodoodbojne) vezi, povezane s strukturo lesa.

- Faza 4: Kondicioniranje lesa

V tej fazi zagotovijo primerno vlaznost lesa, ustrezno za nadaljnjo uporabo (4 — 6) %, kar

jimuspe v 2 do 4 dneh.
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Les, obdelan po tem postopku, je temno rjave barve, vendar bo barvo spremenil, ¢e bo
izpostavljen vremenskim vplivom. Spremembe, ki jih prinese obdelava, so odvisne od
vrste in parametrov. Tako obdelan les naj bi bil primeren za vse obdelave, pri katerih
navadno uporabljamo termi¢no nemodificiran les. Raziskave kazejo, da je ekolosko
najmanj oporecen, ¢e ga primerjamo z betonom, umetnimi masami ali kemijsko zascitenim

lesom (kreozot ali CCA) (Hill, 2006).

2.1.3 Postopek ThermoWood
ThermoWood postopek je postopek termi¢ne modifikacije ob prisotnosti pare in je
pravzaprav hidrotermi¢ni postopek. Vlaga omejuje oksidativno razgradnjo lesa in obenem
odstotek zraka med postopkom, ta se giblje med 3 % in 5 %. ThermoWood postopek je

sestavljen iz treh osnovnih faz:

- Faza 1: Segrevanje in suSenje lesa

Les v komori s pomocjo toplote in pare hitro segrejejo na 100 °C. Zatem temperaturo
pocasi dvigajo do 130 °C, pri ¢emer se les posusi na vlaznost blizu 0 % (ThermoWood

Handook, 2003).

- Faza 2: Modificiranje lesa

Po koncu prve faze temperaturo v komori povisajo na 185 °C do 215 °C in jo konstantno
vzdrzujejo dve do tri ure, odvisno od stopnje Zelene modifikacije (ThermoWood

Handook, 2003).

- Faza 3: Hlajenje in kondicioniranje lesa

V zadnji fazi ohlajanje lesa pospesijo z razprSevanjem vode. Ko temperatura lesa pade na
80 °C do 90 °C, zacnejo z njegovim navlazevanjem na 4 % do 7 % vlaznost in tako

preprecijo nastanek razpok (ThermoWood Handook, 2003).
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Glede na temperaturo modifikacije lahko ThermoWood produkte razdelimo v dva razreda:

- Thermo-S

Ta razred predstavlja relativno blago modifikacijo. Les je svetlo rjave barve in primeren za
uporabo v notranjih prostorih, kjer bi dimenzijska stabilnost predstavljala glavno korist

(razred ogrozenosti 1 in 2) (Hill, 2006).

- Thermo-D

Ta razred predstavlja intenzivnejSo modifikacijo, je dimenzijsko bolj stabilen in temnejsih
odtenkov. Tak les je deloma odporen na napade insektov in okuzbo z glivami ter primeren

za uporabo v zunanjih prostorih (razred ogrozenosti 1, 2 in 3).

Postopek je primeren tako za modifikacijo iglavcev kot listavcev, vendar je potrebno za
vsako vrsto uporabiti razli¢ne pogoje. Iglavci se vecinoma uporabljajo za razne obloge in
vrtno pohistvo, listavei pa za plosce, pode, savne ipd. Uporabimo lahko svez ali posusen

les (Hill, 2006).

2.1.4 Postopek Retification NOW (New Option Wood)
Retification postopek so razvili v Franciji. Pri tem postopku les najprej posusijo pri 160 °C
do 180 °C na vlaznost okoli 12 %, nato temperaturo povisajo na 180 °C do 250 °C. Ta
temperatura predstavlja to¢ko steklastega prehoda za doloceno vrsto. Hkrati zagotovijo
tudi dusikovo atmosfero, v kateri je manj kot 2 % kisika. Les po modifikaciji ohladijo z
razprSevanjem vode. Kakovost modifikacije uravnavajo z najvi§jo temperaturo, ¢asom
izpostavljenosti pri tej temperaturi in celotnim trajanjem postopka. Les obdelan na ta nacin

se trzi tudi pod komercialnim imenom Retitech (Hill, 2006).

2.1.5 Postopek Bois perdure
Postopek Bois perdure, kar v francos¢ini pomeni trajen les je sredi devetdesetih let
prejSnjega stoletja razvila francoska druzba BCI. Prvi izdelki so bili naprodaj leta 1997.
Kasneje je pravico za uporabo tega postopka termicne modifikacije kupilo kanadsko
podjetje PCI. Upravljajo s petimi obrati, dvema v Kanadi, dvema v Franciji in enim na

Danskem. Postopek je razdeljen na tri faze:
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- Faza 1: SuSenje (odstranitev proste in vezane vode)

V tem postopku lahko kot surovino uporabimo svez les, zato je potrebno pred pricetkom
odstraniti vso prosto vodo in del vezane. Priporofena kon¢na vlaznost je 12 % (Bois

Perdure).

- Faza 2: Termi¢na modifikacija lesa

V tej fazi les izpostavijo visoki temperaturi od 200 °C do 240 °C in pari. Za listavce so
primerne nekoliko nizje temperature (okoli 220 °C), za iglavce nekoliko visje (okoli

230 °C). Trajanje te faze je odvisno od debeline sortimentov (od 1 do 5 ur) (Bois perdure).

- Faza 3: Kondicioniranje

Po modifikaciji sledi Se kondicioniranje. V tej fazi les ohladijo, pri 120 °C pa pri¢nejo Se z
navlaZevanjem s paro ter tako zagotovijo primerno vlaznost lesa. Faza kondicioniranja

traja od 15 do 45 minut (Bois perdure).

2.1.6 Postopek OHT (Oil Heat Treatment)
Temperature vreliS¢ naravnih olj so visje od temperatur, primernih za modifikacijo lesa.
Prav ta lastnost je pripomogla k temu, da so zaceli raziskovati moznost modifikacije lesa s

pomocjo naravnih olj (Rapp, 2001).

Pri Oil heat treatment (OHT) postopku les potopijo v olje in tako preprecijo dostop kisika
v les. Modifikacija v olju omogoca tudi hitrejSe segrevanje lesa, saj je prenos toplote pri
kondukeciji veliko boljsi kot pri konvekciji. Les segrejejo v oljni kopeli na priblizno
220 °C, to temperaturo konstantno vzdrzujejo 2 do 4 ure. Uporabiti je mogoce razli¢ne
vrste olj (repino, laneno, son¢ni¢no). Olje po koncu postopka vakuumsko odstranijo iz

lesa (Kariz in Sernek, 2008).

Les, modificiran po tem postopku, ima v primerjavi z drugimi postopki termicne
modifikacije, nekoliko vi§ji modul elasticnosti. Boljsi rezultati so se pokazali tudi pri
trajnosti tako obdelanega lesa, saj se je v primerjavi z drugimi postopki termicne

modifikacije lesa obnesel najbolje (Hill, 2006).
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2.2 REOLOGIJA

2.2.1 SplosSno o reologiji
Reologija je interdisciplinarna veda o tokovnem obnaSanju in deformaciji materiala.
Zdruzuje znanja Stevilnih znanstvenih disciplin, kot so biologija, kemija, genetsko in
kemijsko inZenirstvo, medicina in fizika. Njeno ime izhaja iz grSke besede »pewv«, ki

pomeni teci.
Osnovni koncepti, na katerih temelji veda, so:
- kinematika, ki obravnava geometric¢en vidik deformacije in toka,

- zakoni o ohranitvi mase in energije, ki obravnavajo razmerja med silami, napetostmi

in spremembami energijskih stanj ter

- konstitutivne zveze, ki povezujejo sile z deformacijo materiala (Zupanci¢ Valant,

2007).

2.2.2 Reometer z nastavljivo striZzno napetostjo

Reometri z nastavljivo strizno napetostjo omogocajo nastavitev slednje, torej je to
nastavljiva koli¢ina, meri pa se strizno deformacijo ali strizno hitrost. Ti reometri
predstavljajo novejSo generacijo rotacijskih reometrov, ki v sploSnem omogocajo
natancnejSe meritve v SirSem obmocju delovanja. Omogocajo tudi nekoliko zahtevnejSe

izvedbe eksperimentov.

Delovanje reometra (slika 1): Rotirajoci del senzorskega sistema poganja motor, katerega
vrednost navora je predhodno nastavljena. Elektricni vnos moci je linearno povezan z
vrednostjo navora. Odpor vzorca v senzorskem sistemu povzroca, da se rotor odmakne od
zacetne lege oziroma se vrti z doloceno kotno hitrostjo. Na osnovi oblike senzorskega
sistema se nato izracuna strizno deformacijo ali strizno hitrost. Hitrost rotorja in pozicijo
deformacije meri digitalni opti¢ni kodirnik (encoder), ki omogoca belezenje zelo majhnih
odmikov od za&etne lege senzorja (do 10 rad). Belezi tudi zelo visoke kotne hitrosti —
ve&je od 10° rad/s, kar je odvisno od izvedbe. Da se prepretijo mehanske povezave med

mirujocimi in gibljivimi deli instrumenta, so vsi gibljivi deli ulezajeni s pomocjo zra¢nega
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lezaja. Posebna kombinacija mehanskega pogona in merilnega sistema odmika omogoca

izvedbo Stevilnih merilnih tehnik in postopkov (Zupanci¢ Valant, 2007).

MERILEC ODMIKA
SENZORJA
MERILEC NAVORA >

RACUNALNIK REOLO SKE LASTNOSTI
MERJENEGA VZORCA

TERMOSTATIRANJTE

Slika 1: Shematski prikaz rotacijskega reometra z nastavljivo strizno napetostjo (Zupanci¢ Valant, 2007)

Reometer (slika 2) omogoca izvedbo naslednjih merilnih tehnik:
- merjenje lezenja in obnove (relaksacije),
- stacionarni strig z nastavljivo strizno napetostjo ali nastavljivo strizno hitrostjo,

- oscilacijsko merjenje z nastavljivo strizno napetostjo ali nastavljivo strizno

deformacijo.

Prednosti reometra z nastavljivo strizno napetostjo pred ostalimi reometri so:

- moznost izvajanja meritev pri zelo nizkih striznih deformacijah pri stacionarnih in
oscilatornih tokovnih pogojih,

- uporaba vecjega Stevila merilnih tehnik in

- moznost testiranja vzorcev v neprekinjenem procesu v zelo Sirokem obmocju striznih
napetosti. Na strizno napetost vplivamo po Zelji, zato lahko pogoje merjenja enostavno
in hitro spreminjamo. To omogoca izvedbo eksperimentov pri razli¢nih striznih

pogojih in doloCanje tokovnega obnasanja tudi v obmocju nedestruktivnih striznih

pogojev (Zupanci¢ Valant, 2007).
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Slika 2: Reometer Ares G2

2.2.2.1 Senzorski sistemi pri rotacijskih reometrih

Senzorski sistem, ki bi omogocal uspesno merjenje reoloskih lastnosti tekocin (v
primernem obmocju delovanja striga, natan¢ne meritve in ponovljive rezultate), izberemo

glede na:

- vrsto tekocine (viskoznost, sestava, hlapnost, velikost delcev, ...),

- pogoje pri merjenju (meritve pri destruktivnih ali nedestruktivnih pogojih),

- temperaturno obmocje in

- dodatne zahtevane pogoje (inertna atmosfera, povisan tlak, elektromagnetno polje).

Osnovne zveze, ki opisujejo reolosko obnasanje tekocin, je mogoce definirati, ¢e meritve
izvajamo v pogojih enostavnega striznega toka. Tedaj so deformacijski in/ali tokovni
pogoji enostavni in kontrolirani. Enostavni strizni tok spada med t.i. viskometri¢ne tokove,
za katere velja, da se strizna hitrost v rezi senzorskega sistema linearno spreminja z
razdaljo. Tok nastopi med dvema vzporednima plos¢ama, od katerih ena miruje, druga pa

se giblje s konstantno hitrostjo.

V praksi dosezemo enostavni strizni tok na ve¢ nacinov:

- v anularni rezi med dvema koaksialnima valjema,

- med stozcem in plos¢o ali med dvema vzporednima plos¢ama,

- v kapilarah z dovolj velikim razmerjem dolZine in visine (L/D).



Cop M. Vpliv vrednosti pH termi¢no modificiranega lesa na utrjevanje lepil. 12
Dipl. delo. Ljubljana, Univ. v Ljubljani, Biotehniska fakulteta, Odd. za lesarstvo, 2009

Merjenje reoloskih lastnosti z rotacijskimi reometri pri pogojih enostavnega striznega toka
izvajamo v geometrijsko razli¢nih senzorskih sistemih razli¢nih dimenzij, ki so odvisni od
lastnosti proucevane tekocCine. Glede na geometrijo lo¢imo: sistem koaksialnih valjev,

sistem stoZca in plos¢e in sistem dveh vzporednih plos¢ (slika 3) (Zupanci¢ Valant, 2007).

~ L

Slika 3: Sistemi za merjenje reoloskih lastnosti z rotacijskimi reometri (sistem koaksialnih valjev, sistem

stoZca in plosce ter sistem dveh vzporednih plos¢) (Zupanéi¢ Valant, 2007)

2.2.2.1.1 Senzorski sistem dveh vzporednih plos¢

Vzorec se nahaja v rezi med plos¢ama s polmerom (Ry) in razdaljo med njima (H), kot
prikazuje slika 4. Znacilnost senzorskega sistema dveh vzporednih plos¢ je v tem, da se
strizna hitrost spreminja po polmeru plosc¢e in s tem po celotnem vzorcu. Iz merjenega
oziroma nastavljenega navora na ploS¢o (M,), ki je posledica upora tekoCine pri rotaciji
ene od plos¢, izraCunamo strizno napetost na obodu plosce ob znanih dimenzijah (R in H).

Strizno hitrost na obodu plosce dolocata kotna hitrost (®) in radij (Ry):

Ro

Slika 4: Geometrija senzorskega sistema dveh vzporednih plos¢ (Zupanéi¢ Valant, 2007)

Strizno napetost izraCunamo iz navora na plos¢o (M,) z uporabo integralne enacbe:

M =

o =|2-7-z(r)-r’dr (D)

S )y O

1(r) = strizna napetost, ki se spreminja po polmeru plosce.
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V cilindri¢nih koordinatah opiSemo laminarni tok med dvema vzporednima ploS¢ama z

enacbo:

vg(r,2)=r'zT'w ..(2)

Drugi dve komponenti hitrosti sta v,=v,=0.

Strizna hitrost v rezi med ploS¢ama ni konstantna, temvec se spreminja s polmerom plosce:

(="
y(r)= m ...(3)

S polmerom plosc¢e se spreminja tudi strizna napetost:

r(r)zn-y'(r)z”';—"" (%)

Za newtonsko tekocCino in za r = R je strizna napetost na plos¢i zapisana z enacbo:

2-M

Tonow = P ...(5
R - RO3

Pri senzorskem sistemu vzporednih plo$¢ sami nastavimo velikost reze med plos¢ama, zato
lahko preprosto dolo¢amo razli¢na obmocja striznih hitrosti oziroma strizne deformacije.
Uporablja se za merjenje visoko viskoznih teko€in in poltrdnih snovi. MoZno je preucevati
tudi reoloske lastnosti koncentriranih suspenzij, ki vsebujejo vecje delce, katerih s
sistemom stozca in plosce ali sistemom koaksialnih valjev ne bi mogli preucevati

(Zupanci¢ Valant, 2007).

Za dolocitev striznih deformacij je torej treba poznati geometrijske karakteristike in
dimenzije senzorskega sistema, ki ga uporabimo za meritve. Kadar geometrija senzorskega

sistema zagotavlja enostavni strizni tok in ko so reze v senzorskih sistemih dovolj majhne,
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da lahko uporabimo enostavno zvezo med strizno napetostjo in strizno hitrostjo, velja, da
je strizna napetost direktno proporcionalna navoru M (Nm), strizna hitrost kotni hitrosti

rotirajoega senzorja ® (rad/s), strizna deformacija pa odmiku senzorja iz zacetne lege

¢ (rad):

r=A-M ...(6)
7=B-w ...(7)
y=C-gp ...(8)

pri ¢emer so A, B in C konstante, v katerih so zajeti vsi geometrijski parametri senzorskega
sistema. Vsakemu senzorskemu sistemu geometrijske konstante doloCi proizvajalec. Za
obravnavani sistem je izracun vrednosti striznih napetosti, striznih hitrosti in striznih

deformacij, glede na geometrijske parametre, naslednji:
strizna napetost (Pa)

2:M,
Tg = ...(9)

3
7-R,

strizna hitrost (s'l)

. R, @
Ve, = OH ...(10)
strizna deformacija (/)
R. -
Ve =22 (1)

(Zupanci¢ Valant, 2007)

2.2.3 Merjenje viskoelasti¢nih lastnosti
Merjenje mehanskih lastnosti viskoelasti¢nih snovi je odvisno od namena rezultatov, ki jih
zelimo pridobiti in opreme, ki nam je na voljo. Poznamo razli¢ne tipe reometrov in Stevilne
merilne tehnike ter postopke. Za dolocitev viskoelasticnih lastnosti je pomembno, da
meritve izvajamo ob pogojih majhnih striznih deformacij, saj le na ta nacin lahko

zagotovimo, da se bo snov na strizno silo odzvala v obmocju linearnega viskoelasti¢nega
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odziva, s tem pa bodo reoloske koli¢ine relativno enostavno merljive. Namen meritev je
dolociti delez viskoznega in elasticnega doprinosa k viskoelastiécnemu odzivu tekocine ali

poltrdne snovi. Meritve torej izvajamo pri t.i. nedestruktivnih striznih pogojih.

- nedestruktivni striZzni pogoji — obmocje linearnega viskoelasti¢nega odziva
Meritve v teh pogojih izvajamo z uporabo dveh merilnih tehnik:

- dinamicni testi — oscilatorni testi

- staticni testi — testi lezenja in obnove (relaksacije)

Pri destruktivnih striznih pogojih se viskoelasti¢na tekoc€ina odziva viskozno in elasti¢no.
Nazoren primer je pojav razlik v normalnih napetostih, ki silijo tekocino, da se izrine iz
senzorskega sistema, ali pa nabrekanje viskoelasti¢ne tekoCine pri iztoku iz kapilare.
Obstajajo moderni reometri, ki omogoc€ajo meritve viskoelasti¢nih lastnosti tekoCin in
poltrdnih materialov tudi pri destruktivnih striznih pogojih. Izvedba meritev je zahtevna,
analiza eksperimentalnih podatkov pa presega obmocje osnovnih znanj, zato se omejimo

na doloc¢anje viskoelasti¢nih lastnosti pri pogojih linearnega viskoelasti¢nega odziva.
- destruktivni strizni pogoji — obmocje nelinearnega viskoelasti¢nega odziva
Meritve pri teh pogojih izvajamo z uporabo naslednjih merilnih tehnik:

- doloc¢anje normalnih napetosti — weissenbergov efekt

- deformacijsko nabrekanje pri iztoku iz kapilare — die swell efekt

Meritve razlik normalnih napetosti so relativno zahtevne, potrebujejo veliko priprave in

zahtevajo uporabo ustrezne instrumentalne opreme (Zupanci¢ Valant, 2007).

2.2.4 Vpliv reoloskih lastnosti lepila na nastanek lepilnega spoja
Gibanje lepila in deformacije zaradi delovanja sil je odvisno od njegovih reoloskih
lastnosti. Te lastnosti se med utrjevanjem lepila spreminjajo (Sega, 2003). Obnasanje lepil

je odvisno od:
- tekocinskih lastnosti lepila,
- nacina utrjevanja,

- hitrosti utrjevanja,
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- stopnje utrjenosti in
- integritete utrjenosti.

Prve tri vplivajo na oblikovanje lepilnega spoja in so povezane z mobilnostjo lepila, zadnji

dve pa vplivata na lastnosti utrjenega spoja (Sega, 2003).

2.2.4.1 Lastnosti lepila

Od lastnosti lepil sta pomembni predvsem viskoznost ter sposobnost omakanja povrsine.
Viskoznost vpliva na tok in penetracijo glede na to, kako se lepilo prilagodi povrsini,
kaksno blizino doseze in kakSen je odziv na pritisk pri lepljenju. Adhezija med lepilom in
lesom (prehod in omocitev) je pogojena s kemijsko zgradbo lepila, od katere je odvisen
tudi pH lepila. Velja omeniti, da je vpliv pH-ja lahko mo¢nej$i od vpliva vseh reoloskih

lastnosti, saj vpliva na na¢in utrjevanja (Sega, 2003).

Tekoce stanje lepil je mogoce zagotoviti na ve¢ nacinov. Nekatera lepila so trdna, tekoca
pa postanejo, ¢e jih izpostavimo povisani temperaturi — primer so talilna lepila. Lepila
lahko pripravimo tudi kot raztopine, emulzije ali disperzije. Nekateri polimeri so tekoci, ne
da bi jih raztapljali ali redcili. To so lepila s 100 % delezem suhe snovi. Predstavljajo
posebno skupino lepil z zelo dobrimi adhezijskimi in kohezijskimi lastnostmi, poleg tega
pa se le neznatno krc¢ijo. Zato so primerna takrat, ko ne moremo zagotoviti tankih spojev.
Glede na to, kako sprememba hitrosti pretakanja vpliva na viskoznost, tekocine razdelimo
v tri skupine: newtonske, dilatantne in tiksotropne tekocine. Za newtonske tekocine je
znatilno, da imajo enako viskoznost tako pri majhnih kot pri velikih hitrostih. Pri
dilatantnih tekocinah se viskoznost z naras¢anjem hitrosti povecuje, pri tiksotropnih

tekodinah pa zmanjsuje (Sega, 2003).

Viskoznost je pokazatelj stopnje polimerizacije pri proizvodnji lepila, stabilnosti lepilne
mesanice ter vpliva topil, polnil in drugih dodatkov. Z merjenjem viskoznosti spremljamo

fizikalno in kemicno stanje lepila od njegovega nastanka do zacetka utrjevanja lepila.

Viskoznost lepil se v lepilnem spoju zelo hitro spreminja. Ta sprememba lahko povzroci,
da lepilo ne more opraviti svoje funkcije v dolofeni fazi nastanka lepilnega spoja.
Uspesnost lepljenja lahko ugotovimo Sele naknadno z analizo lastnosti utrjenega spoja.

Podatek o viskoznosti je groba ocena, saj predpostavljamo, da je lepilo homogena
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tekoCina, dejansko pa je zapletena meSanica. Sklepamo lahko, da ima vsaka sestavina
svojo neodvisno mobilnost. Mobilna topila lahko tecejo, pa tudi difundirajo in izhlapevajo.
Nekatere sestavine, zlasti tiste v raztopinah, se ob stiku z lesom obnasajo popolnoma
neodvisno. Mobilnost delcev je najmanjsa v suspenzijah in emulzijah ter je mo¢no odvisna
od njihove velikosti in konfiguracije. Razlicnost obnasanja sestavin lepila ostaja ena

glavnih neznank v procesu nastanka lepilnega spoja pri lepljenju lesa (Sega, 2003).

Trdnost lepilnega spoja je v najvec¢ji meri odvisna od adhezijskih sil med molekulami
lepila in lesa. Adhezija je definirana kot privlak med dvema razlicnima materialoma,
kohezija pa kot privlak znotraj istega materiala. Za lepila je znacilna tako adhezija kot
kohezija. Privla¢ne sile so lahko razliénega tipa, vse pa izvirajo iz atomske zgradbe
molekul. Kemijske vezi med lepilom in lesom so lahko primarne (ionske in kovalentne) ali
sekundarne (molekulske) - t.i. van der Waalsove sile (dipolne, indukcijske, Londonove
disperzijske in vodikove vezi). Vezi nastanejo kot posledica prostorske razporeditve
elektronov in atomskih jeder. Razlikujejo se po moci in razdalji. Od vseh nastetih vezi je le
kovalentna vez kemijska; najmoc¢nejSa, najtrajnejSa, a tudi najredkejSa pri lepljenju lesa.
Ostale vezi so po svoji naravi fizikalne vezi in le privlacijo. Za razliko od kovalentnih so te
veliko SibkejSe, a je njihovo Stevilo dovolj veliko, zato za lepljenje lesa povsem zadoscajo

(Sega, 2003).

Za adhezijske in kohezijske sile je znacilno, da delujejo na zelo majhnih razdaljah (velikost
nanometra). TakSne so razdalje med molekulami in atomi v trdnih snoveh in tekocinah.
Med formiranjem lepilnega spoja moramo torej zagotoviti zadostno blizino molekul lepila

in lesa.

Atomi na povrsini se vedejo drugace kot atomi znotraj materiala. Atomi v notranjosti so
popolnoma obdani s sosednjimi atomi, zato je njihov privlak enak v vseh smereh, na atome
na povrsini pa delujejo privlacne sile, ki so usmerjene v notranjost materiala. Te sile
predstavljajo t.i. prosto energijo povrSine, ki je pri nastanku lepilnega spoja klju¢nega
pomena.

Adhezijske vezi nastanejo le, ¢e je privlaénost molekul trdne snovi do molekul lepila vecja

od privla¢nosti molekul lepila med sabo. V nasprotnem primeru se molekule lepila raje

povezejo med sabo. Idealno bi bilo, ¢e bi se lepilo lahko razlilo po povrsini, tako da bi na
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povrsini nastal zelo tanek film. Nasprotje idealnega pa bi predstavljal primer, ko lepilo
ostane na povrsini v obliki med sabo ¢im bolj izoliranih drobnih kapljic. Vec€ina lepil je po
svojem obnasanju nekje vmes med obema ekstremnima situacijama, obicajno blize

prvemu, idealiziranemu stanju (Sega, 2003).

Prosta energija povrSine lesa je pomembna tudi za dovolj velik vlek lepila na porozni
povrsini in vanjo, vendar ta ob preveliki energiji najprej vpije topila, kar se pogosto dogaja.
S tem moc¢no vpliva na dovoljen vmesni ¢as, kot tudi na vse faze utrjevanja lepila. Koli¢ina
lepila, ki ga les lahko potegne nase oziroma vase in cas, ki je zato potreben, sta odvisna
tudi od viskoznosti lepila. Bolj viskozna lepila les tezje vsrka oziroma potrebuje za to
daljsi Cas. Lepila so obicajno formulirana tako, da so bolj viskozna, saj jih tako lazje
obdrzimo v lepilnem sloju. Naloga tlaka pri lepljenju je, da izni¢i vpliv visoke viskoznosti
lepila oziroma da pomaga lepilu priti v stik z lesom. Vpliv pritiska je Se toliko
pomembne;jsi, ker se viskoznost z vmesnim ¢asom povecuje. Zazelen pojav pa nastane
zaradi vode, ki je prisotna v Stevilnih lepilih, saj zaradi njene prisotnosti les nabreka, torej
se struktura lesa odpira in lepilo laZje penetrira v les. Voda in ostala topila pa imajo Se eno
pomembno vlogo; s povrSine lesa odstranjujejo oziroma raztapljajo necistoce, ki bi se
lahko vrinile med lepilo in les. Nekatera lepila so pri tem ucinkovitejsa in lahko tvorijo
spoje z boljSimi lastnostmi. Na splosno velja, da alkalna lepila bolj odprejo strukturo lesa
in so uspesnejSa pri odstranjevanju necisto¢ kot kisla lepila. Podobno je tudi z lepili, ki

vsebujejo topila.

Obicajno imajo lepila znacilno vrednost pH. Ta pogojuje tako mehanizem nastanka lepil
kot tudi njegove tekocCinske lastnosti, topnost, nacin utrjevanja in v dolofeni meri tudi
lastnosti utrjenega lepila. Z uravnavanjem pH-ja lepila lahko vplivamo na hitrost poteka in
stopnjo reakcije pa tudi na konfiguracijo molekul. Pomemben je pravi pH tako med
skladis¢enjem kot tudi utrjevanjem. Katalizatorje uporabljamo, da spremenimo pH in s tem
povzro¢imo nadaljevanje v tovarni zaustavljene reakcije. pH tankega lepilnega filma se
lahko zaradi prevelike pufrske sposobnosti lesa spremeni tudi po samem nanosu. Zato je
v€asih potreben dodatek pufrov, ki §¢itijo in vzdrzujejo pravilen pH lepila. Z istim
namenom dodajajo pufre pred skladis¢enjem, saj tako uravnavajo pH med skladis¢enjem.
Lepila, ki utrjujejo v alkalnem obmocju, niso najbolj primerna za lepljenje kislih lesov,

kakr$na sta hrast in oreh (Sega, 2003).
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pH ima pomemben vpliv na spoj tudi takrat, ko je ta Ze oblikovan, Se posebno v ekstremnih
pogojih. Pri visokem pH se poveca higroskopi¢nost, ravno zato je pri uporabi zelo bazi¢nih
lepil pri izdelkih iz dezintegriranega lesa tezko doseci postavljene zahteve. Pri zelo kislih
pogojih pa lahko pride do razkroja lesa, ki je v stiku z lepilom, in posledi¢no do porusitve
spoja. Poseben problem predstavljajo hladno utrjujoca secninska lepila, saj zelo nizek pH

dodatno pospesi hidrolizo. Taka lepila véasih dejansko razgradijo sama sebe (Sega, 2003).

2.2.4.2 Nacini utrjevanja lepil
Obstajajo Stirje osnovni mehanizmi utrjevanja lepil. Trdnost spoja ni odvisna samo od
nacina utrjevanja, ¢eprav obstaja med njima mocna povezava. Utrjevanje namre¢ vpliva na

mobilnost lepila, ta pa na oblikovanje lepilnega spoja.

Prvi osnovni mehanizem utrjevanja poteka z oddajanjem toplote oziroma ohlajanjem. Tako
utrjujejo talilna lepila, saj ne vsebujejo topil. Njihova viskoznost je odvisna od
temperature. Pri vi§ji temperaturi lepila lazje tecejo. Med oblikovanjem lepilnega spoja
moramo vzdrzevati ustrezno temperaturo, saj le na ta nacin ohranjamo lepilo mobilno.
Prehitro zmanjSanje temperature lahko prepreci omocitev, v€asih tudi penetracijo. Samo

trdnost spoja pa zagotavlja predvsem mehansko sidranje lepila (Sega, 2003).

Drugi mehanizem je utrjevanje z oddajanjem topil oziroma tekoce faze. Lepila, ki utrjujejo
po tem principu, so raztopine ali disperzije molekul oziroma delcev lepila v topilu. Topilo
lahko izhaja iz lepila z izhlapevanjem, difuzijo in penetracijo v podlago. Izhajanje lahko
pospesimo s segrevanjem, mobilnost lepila pa je popolnoma odvisna od topila. Proces
nastanka lepilnega spoja lahko vodimo z uravnavanjem izhajanja topila. Pri lepljenju
neporoznih materialov moramo vecino topila odstraniti, preden sestavimo lepljence. V
takih primerih nanesemo lepilo na obe povrsini. Prenos, penetracija in omocitev potekajo
ob pomoci topila. Tok lepila in povezavo lepila z lesom pa zagotovimo z zadostnim tlakom

(Sega, 2003).

Tretji je mehanizem utrjevanja s kemic¢no reakcijo. Ta lepila so obi¢ajno vodne raztopine
in disperzije sinteticnih smol. Lepila utrdijo zaradi polimerizacije in zamrezevanja.
Polimerizirajo molekule, ki so razmeroma majhne, topne, tekoce in mobilne. Lepilo utrdi
tako, da se te molekule povezejo med seboj. Makromolekule, iz katerih je sestavljeno

lepilo, so ob utrditvi med sabo kemi¢no povezane in netopne. Molekule lepil, ki utrjujejo z
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zamrezevanjem, so velike ze na zacetku in rastejo tako, da se med seboj povezejo s
kemi¢nimi vezmi. Kemicno reakcijo sprozimo z dodajanjem katalizatorjev, lahko pa tudi s
segrevanjem. V fazi oblikovanja lepilnega spoja potekata v lepilnem spoju hkrati dva
neodvisna procesa. Prvi predstavlja izhajanje topila, drugi rast molekul, oba pa zmanjsujeta
mobilnost lepila. V kon¢ni fazi moramo med potekom reakcije odstraniti vse tekoce
komponente. Prehiter odvzem teko¢in bi namre¢ lahko preprecil pravilno orientiranost
molekul in s tem primerno kohezijo. Kadar je lepilo vroce, se moramo zavedati, da ima
takSno bistveno viSjo mobilnost. Vpliv temperature na razliéne komponente lepila pa ni
nujno enak. Navadno je mobilnost polnil veliko manjsa kot mobilnost smole in topil (Sega,

2003).

Za zadnji, Cetrti nacin utrjevanja je znacilno, da je kombiniran, saj hkrati potekata dva od
prej opisanih mehanizmov. Nekatera lepila utrjujejo tako, da se ohlajajo in hkrati oddajajo
topilo. Mobilnost le-teh zelo hitro pada, kar lahko negativno vpliva na oblikovanje spoja.
Nekatera lepila utrjujejo s kombinacijo oddajanja topila in kemicne reakcije. Tak$no
utrjevanje je manj obcutljivo in obic¢ajno poteka tako, da se najprej oblikuje spoj, kar je
mozno samo, dokler je v lepilu dovolj topila, potem pa potece Se kemijska reakcija, ki daje
spoju kon¢no trdnost. Kombinacija utrjevanja z ohlajanjem in kemicno reakcijo je, ker sta
mehanizma tezko zdruzljiva, manj obicajna. Zagotavlja pa spoje, ki imajo boljSo trajnost

kot talilna lepila pri enako hitrem utrjevanju (Sega, 2003).

2.2.4.3 Hitrost utrjevanja

Hitrost utrjevanja pomembno vpliva na gibanje lepila. Vec¢ina problemov pri lepljenju
izvira iz prevelike hitrosti utrjevanja in tako lepilo preprosto nima dovolj ¢asa, da bi v
celoti opravilo svojo nalogo. Lepila utrjujejo razlicno hitro, od nekaj sekund pa vse do
nekaj mesecev. Hitrost utrjevanja je zlasti odvisna od kemic¢ne zgradbe lepil; je torej

njihova vgrajena lastnost. Spremenimo jo lahko med samo uporabo lepila. Odvisna je od:
- dodatkov, ki jih dodajamo lepilu, kot so npr. katalizatorji in topila,

- stanja lesa, njegove temperature, vlaznosti, hrapavosti in aktivnosti povrsine,

- vrste lesa, njegove starosti in debeline,

- starosti lepila in lepilne meSanice,
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- nanosa lepila ter
- temperature lepilnega sloja in hitrosti narag¢anja temperature (Sega, 2003).

Odvisnost vpliva nastetih dejavnikov na hitrost utrjevanja pa dolo¢a tudi nacin utrjevanja.
Na hitrost utrjevanja lepila, ki poteka z oddajanjem topila, vplivata stanje in koli¢ina lesa,
ki je v stiku z lepilnim slojem. Pomembni sta predvsem hitrost in kapaciteta sorpcije.
Kadar lepimo tanke sloje lesa, se kapaciteta sorpcije mo¢no zmanjSa, hitrost pa ne
bistveno. Vlaga lesa vpliva tako na zmanjSanje kapacitete kot tudi na hitrost sorpcije.
Prisotnost kasnega lesa, ¢rnjave in gostejSega lesa vpliva na hitrost sorpcije, na samo
kapaciteto pa ne. Ce les ni sposoben absorbirati vsega topila, utrjevanje ne potede do
konca. Hitrost kemic¢nega utrjevanja je odvisna od katalizatorjev in temperature. S
katalizatorji lahko reakcijo pospeSimo ali upo€asnimo, toplota pa reakcijo vedno pospesi.
Vendar pa ima temperatura dvojni vpliv. Po eni strani vpliva na zmanj$anje mobilnosti, kar
pospesi reakcijo, po drugi strani pa je lepilo pri visji temperaturi manj viskozno in zato bolj

mobilno. Vpliva se v€asih dopolnjujeta, v€asih pa izkljucujeta.

Navadno sta pri lepilih, ki prehitro utrjujejo, prisotni nezadostna penetracija in omocitev.

Pri lepilih, ki utrjujejo prepocasi, pa pride do velike nevarnosti prebojev (Sega, 2003).

2.2.4.4 Stopnja utrjenosti lepil

Podobno kot hitrost utrjevanja je tudi stopnja utrjenosti oziroma trdota lepila odvisna
predvsem od njegove kemicne zgradbe. Stopnja utrjenosti lepila je rezultat delovanja vseh
dejavnikov, ki vplivajo na oblikovanje lepilnega spoja. Nekatera lepila, npr. mastiki in
lepila na osnovi kavcuka, nikoli ne utrdijo popolnoma, zato so ves ¢as deformabilna.
Nasprotje tem predstavljajo lepila, ki so po utrditvi trda kot steklo. Med obema

ekstremoma pa imamo zelo $irok spekter trdot (Sega, 2003).

Trdnost lepilnega spoja, s katerim sta povezana dva kosa lesa, ni odvisna od trdote lepila.
Na splosno velja prepricanje, da imajo tr$a lepila tudi visje trdnosti, vendar to ne drzi

vedno.

Pri lepilnih spojih, kjer je lepilo manj deformabilno od lesa, prihaja zaradi obremenitev do
koncentracij napetosti na povrsini lepilnega spoja. Zaradi tega je lahko trdnost spoja nizja

od trdnosti lesa. Napetosti se preko lepil, ki so bolj deformabilna kot les, enakomerneje
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porazdelijo po povrSini spoja (torej ne prihaja do koncentracij napetosti), zato je tak spoj
trdnejsi. Zal pa to velja le za kratkotrajne obremenitve. Trdnost teh spojev je pri
dolgotrajnih obremenitvah znatno nizja. Nekatera trda lepila razvijejo maksimalno trdnost,
preden dokon¢no utrdijo, nato pa se jim trdnost zmanjSuje. Les je namre¢ viskoelasticen
material znacilnimi reoloskimi lastnostmi. Spoj lahko doseze maksimalno trdnost le v

primeru, ko so reoloske lastnosti lesa in lepila enake (Sega, 2003).

2.2.4.5 Integriteta utrjenosti

Ena najpomembne;jsih lastnosti lepil, na podlagi katere jih razvr§¢amo, je njihova trajnost
oziroma sposobnost ohranjanja trdnosti spoja. Tudi trajnost je prvenstveno pogojena s
kemic¢no zgradbo lepil. Odvisna pa je seveda tudi od pogojev, pri katerih je lepilni spoj
nastal. Tudi najbolj trajno lepilo ne more zagotoviti trajnosti lepilnega spoja, ¢e je ta slabo
narejen. Vsi dejavniki, ki vplivajo na oblikovanje kateregakoli ¢lena v spoju, vplivajo tudi

na lastnosti utrjenega lepila oziroma na trajnost spoja (Sega, 2003).

2.3 pH VREDNOST LESA

2.3.1 Splosno o vrednosti pH
Vrednost pH je merilo za koncentracijo oksonijevih ionov in s tem posledi¢no za njeno
kislost ali bazi¢nost. Pojem pH je uvedel danski kemik Seren Peder Lauritz Serensen,

sama kratica pH pa izvira iz latinske besedne zveze pondus hydrogenii (potencial vodika).

Vrednost pH je definirana kot:
pH =—-log,,[H,0"] (1)

pri ¢emer [H30 '] predstavlja molarno koncentracijo oksonijevih ionov.

Produkt koncentracije oksonijevih in hidroksidnih ionov v vodi in razred¢enih vodnih
raztopinah je pri dolo¢eni temperaturi konstanten. Koncentraciji oksonijevih in
hidroksidnih ionov sta v vodi in razred¢enih vodnih raztopinah v medsebojni odvisnosti.
Kislost oziroma bazi¢nost lahko torej podamo s koncentracijo oksonijevih ionov (nosilec

kislih lastnosti v vodnih raztopinah je oksonijev ion H;0") (Segedin, 1996). pH se izraza
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kot brezrazsezno Stevilo med 0 in 14, pri ¢emer 0 predstavlja najvecjo kislost, 14 pa

najvecjo bazi¢nost raztopine.

2.3.2 pH vrednost lesa
Kislost in alkalnost ali z drugimi besedami pH vrednost lesa je pomemben dejavnik, ki
vpliva na predelavo in uporabo lesa. Vecina lesov izkazuje kisel znacaj (preglednica 1), kar
predstavlja problem pri predelavi in uporabi lesa, pa tudi v uporabi lesa z drugimi materiali

(Tisler in Malnaric, 2002).

Povprecna pH vrednost lesa se giblje med vrednostima 3 do 5,5. Lesovi dreves z zmernega
temperaturnega obmocja izkazujejo vrednost pH od 3,3 do 6,4, kar je srednje kislo do kislo
obmocje. Les tropskega pasu je manj kisel ali malce bolj alkalen (pH od 3,7 do 8,4)
(Fengel in Wegener, 1989; Torelli in Cufar, 1995).

Vrednost pH je odvisna od ve¢ dejavnikov, najpomembnejsa sta geografska lokacija in pH
vrednost rastiS¢a. Pomembna je tudi vitalnost drevesa; ob poskodbi se pH lesa zniza.
Taksen primer je rdece srce pri bukvi. Razlike pa se pojavijo tudi znotraj drevesa samega,

npr. med beljavo in jedrovino.

Preglednica 1: Preglednica vrednosti pH za nekatere lesne vrste (Tisler in Malnari¢, 2002)

Drevesna vrsta Vre[?II;OSt Drevesna vrsta Vre[?II;OSt
Larix decidua 4,3 Fagus sylvatica 5,4
Picea abies 5,3 Fraxinus excelsior 5,8
Pinus sylvestris 5,1 Juglans nigra 3,5
Pinus strobus 4,9 Populus sp. 5,8
Pseudotsuga menziesii 3,3 Quercus petraea 3,9
Thuja occidentalis 3,5 Quercus rubra 4.2
Tsuga canadensis 5,5 Tilia sp. 5,2
Acer rubrum 3,8 Ulmus sp. 6,4
Acer saccharum 5,1 Dalbergia melanoxylon 8,0
Carpinus betulus 5,2 Shorea sp. 4,7
Fagus grandifolia 5,5 Tectona grandis 5,1
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2.3.2.1 Metode za merjenje pH vrednosti lesa
pH lesa lahko izmerimo s pomoc¢jo ve¢ metod, vendar se postavlja vprasanje, ali so metode

med seboj primerljive.

Vrednost pH navadno izmerimo tako, da lesni prah namo¢imo v 5 do 10-kratni koli¢ini
destilirane vode ter nato meSanico zavremo in ohladimo, ali pa meSanico brez vretja le
pustimo dolocen cas, da se pH ustali. Na kon¢no vrednost pH vpliva ve¢ dejavnikov; od
razlik med lesnimi vrstami, razlicnimi koncentracijami lesa in destilirane vode do razlik
med vrednostmi pH same destilirane vode. Prav zato je pri interpretaciji podatkov potrebno
vedno navesti metodo merjenja ter omeniti tudi pH vrednost destilirane vode

(Stamm, 1961).

Metode za merjenje pH vrednosti lesa so naslednje:

- ekstrakcijska metoda,

- metoda ugotavljanja vrednosti pH s pomocjo kislin in baz,
- grafi¢na metoda in

- kontaktna metoda.

Ekstrakcijska metoda je najpogosteje uporabljena metoda. Zaslediti je mogoce vec opisov
in nacinov merjenja pH lesa s to metodo. Bistvo metode je, da se zaganje ali lesna moka
namaka v destilirani vodi ali kakSnem drugem topilu. Nekateri avtorji meSanico zavrejo in
ohladijo, nekateri pa les namakajo pri sobni temperaturi. Razli¢na so tudi razmerja lesa in

vode (topila), ta se gibljejo med 1 : 3 in 1 : 20 (Tisler in Malnari¢, 2002).

Metoda ugotavljanja vrednosti pH s pomoc¢jo kislin in baz temelji na tem, da sistem
les-voda pravo pH vrednost pokaze le ob veliki pufrski kapaciteti lesa. Pri tej metodi
uporabimo enake vzorce kot pri ekstrakcijski metodi, vendar jih ne namakamo v destilirani
vodi, temve€ v raztopinah baz in kislin znanih vrednosti pH. Za pravo vrednost Steje tista
vrednost raztopine, ki se ji vrednost pH ob dodatku lesa ne bo spremenila. Tezava nastane
kadar je pufrska aktivnost lesa nizka, saj metoda ne zagotavlja zadovoljivih rezultatov

(Tisler in Malnaric, 2002).
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Z grafi¢no metodo primerjamo dejansko vrednost pH originalnih raztopin baz in kislin ter
vrednost, ki jo vzpostavijo te raztopine po namakanju z lesom. V dolo€enih intervalih
merimo vrednosti pH in jih vnasamo v graf. Abscisa predstavlja vrednosti raztopin pred
namakanjem z lesom, ordinata pa vrednosti po namakanju. Presecis¢e krivulj, ki smo jih
dobili s povezovanjem izmerjenih vrednosti med namakanjem lesa v kisline ali baze, in

¢rto, ki razpolavlja graf (ta predstavlja vrednost pH uporabljene baze), predstavlja dejansko

pH vrednost lesa. Vrednost pH nato od¢itamo iz grafikona (Tisler in Malnaric, 2002).

Najenostavnej$a metoda je kontaktna metoda, saj s pomocjo elektrode, ki jo prislonimo ob
material, ki mu zelimo izmeriti vrednost pH, to enostavno storimo. Elektrode naj bi
zadovoljivo delovale pri vlaznem lesu, nad tocko nasicenja celi¢nih sten, pri vlaznosti lesa

40 % ali vi§ji (Tisler in Malnari¢, 2002).

2.3.2.2 Vzroki za kisel znacaj lesa

Vzroki za kisel znacaj lesa so proste kisline ali pa kislinske skupine, ki se zlahka odcepijo.
V lesu najdemo kisline, kot so npr. metanojska kislina, etanojska kislina, oksalna kislina in
galna kislina. Najdemo jih v prosti ali vezani obliki. Te spojine so del nestrukturiranih
elementov lesa, ki jih imenujemo ekstraktivi. Pri visoki vlaznosti in temperaturi pride v
lesu do hidrolize, katere produkt je ocetna kislina. Koli¢ina sproscene kisline je odvisna od
kemijske sestave lesa, ki jo doloca lesna vrsta. Med listavci in iglavci je koli¢ina kisline
razli¢na, pri listavcih je nekoliko vi§ja, od 3 % do 5 % na maso lesa, pri iglavcih od 1 % do
2 %. Kisel znacaj pa je odvisen tudi od ¢asa, ki je pretekel od poseka (Tisler in Malnaric,

2002).

Na vrednost pH vpliva ve¢ dejavnikov, v najvecji meri sta to temperatura in relativna

zracna vlaznost, znani pa so tudi razni vplivi organizmov (npr. glive, bakterije).

Razli¢ni avtorji navajajo, da les pod vplivom poviSane temperature in relativne zracne
vlaznosti pri¢ne sproscati razli¢ne kisline. To sproscanje je posledica procesa pocasne
hidrolize, ki se sprozi v vlazni in topli klimi. Pri hidrolizi se acetilne skupine odcepijo od
celuloze in tvorijo kislino. Najvecji problem predstavljajo zaprti in vlazni prostori. V takih
pogojih naj bi les pod vplivom temperature in visoke vlaznosti zacel delovati korozivno,

tudi €e prej ni izkazoval korozivnega vpliva (Tisler in Malnaric¢, 2002).



Cop M. Vpliv vrednosti pH termi¢no modificiranega lesa na utrjevanje lepil. 26
Dipl. delo. Ljubljana, Univ. v Ljubljani, Biotehniska fakulteta, Odd. za lesarstvo, 2009

Temperatura je pomemben dejavnik tudi pri susenju lesa. Znano je, da naj bi lesovi, ki jih
suSimo pri enakih relativnih zracnih vlaznostih, nizjo vrednost pH dosegali pri vi§jih
temperaturah suSenja, vi§jo pH pa pri nizjih, kar je verjetno posledica vecjega izlo¢anja

ocetne kisline pri vi§jih temperaturah (Torkar, 1999).

2.3.2.3 Tezave lepljenja, povezane s pH lesa
pH vrednost lesa pomembno vpliva na njegovo kvaliteto, predelavo in uporabo. Glavne
tezave nastopijo, ko pride les v stik z drugimi materiali, kot so na primer kovine, lepila,

premazna in zascitna sredstva.

Znano je, da les z nizko vrednostjo pH povzro¢a korozijo kovin, kar predstavlja veliko
tezavo pri obdelavi in predelavi lesa, saj pospeSuje obrabo strojev in rezil. Korozijo
povzroca vlaga ob kisiku. Pri visokih relativnih vlaznostih zraka je zelo pospesena korozija
kovin, predvsem tistih, ki vsebujejo Zelezo. Kisline in nekatere soli pa ob visokih

vlaznostih in temperaturah korozijo $e pospesijo in povecajo (Tisler in Malnari¢, 2002).

Potrebna je tudi previdnost pri uporabi lesa za embalazo izdelkov iz kovine, saj vlaZen les

sprosc¢a vlago v okolje ter tako povecuje relativno zra¢no vlaznost.

Sproscanje ocetne kisline je rezultat normalnih kemijskih procesov v lesu. Tezavo bi
uspesno odpravili z nekaksnim absorbiranjem ocetne kisline oziroma z zas¢ito kovinskih
delov. Vecino lesov pa lahko pri vlaZnosti, nizji od 18 % povsem varno uporabljamo v
kombinaciji s kovino, ¢e nam seveda uspe zagotoviti takSne pogoje. Korozijo rezil lahko
preprec¢imo tudi z dodajanjem kroma v zlitine rezilnih jekel ter z antikorozivnimi

prevlekami (Tisler in Malnaric, 2002).

pH lesa ima tudi velik vpliv na lepljenje. Problem najbolj obcutijo pri izdelavi ivernih,
vlaknenih in vezanih ploS¢ ter v papirni industriji. TeZava se pojavlja predvsem pri smolah,
ki so obcutljive na pH. Nizek pH deluje kot katalizator in pospeSuje zamreZenje, vpliva na
stopnjo polimerizacije in €as utrjevanja pri urea- in fenol-formaldehidnih smolah, medtem

ko vi$ji pH zavira utrjevanje in ga lahko tudi popolnoma zaustavi.

Kislost oziroma bazi¢nost lesa pa vpliva tudi na fiksacijo zas€itnih sredstev. Je pomemben
dejavnik pri zagotavljanju kvalitetne povrSinske obdelave. Odstopanja od optimalnega pH

za trdilec lahko pripeljejo do zakasnitve ali motenja utrjevanja.
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Tudi barvne spremembe oziroma diskoloracije lesa so lahko posledice neustrezne vrednosti
pH. Znana je nezdruzljivost hrastovega lesa in kovin, ki vsebujejo Zelezo. Vzrok za to je
zelezo-taninska reakcija v kislem obmocju. Pri tem nastanejo barvne spremembe na lesu in

korozija na kovini (Tisler in Malnaric¢, 2002).

2.4 LEPLJENJE TERMICNO MODIFICIRANEGA LESA

2.4.1 Lastnosti termi¢no modificiranega lesa, ki vplivajo na njegovo lepljenje

2.4.1.1 Kristalini¢nost

V zacetnih fazah termi¢ne modifikacije lesa zaznamo povecanje stopnje kristalini¢nosti,
toda pri daljSi izpostavljenosti visokim temperaturam prihaja poleg razkroja
obcutljivejsega amorfnega dela tudi do razkroja kristalini¢nega dela celuloze in s tem do

znizanja stopnje kristalini¢nosti.

Spremembe v kristalini¢nosti pri niZjih temperaturah oziroma v prvih fazah modifikacije
razlagamo z reorientacijo amorfnih substanc, saj je opazen le rahel padec mase. Pri vi§jih
temperaturah oziroma dalj$i izpostavljenosti, kjer je padec mase vecji, pa povecanje

kristalini¢nosti pripisujemo degradaciji amorfnih podro¢ij v lesu.

V raziskavah je bilo odkrito tudi, da dovod pare med modifikacijo povzro¢i povecanje
kristalini¢nosti, medtem ko se modifikacija v suhi klimi odraza kot znizanje kristalini¢nosti
(Dwianto in sod., 1996). Posledica cepitve dolgih molekul celuloze je tudi zmanjSanje

elasti¢nosti in pove¢anje krhkosti lesa (Kariz in Sernek, 2008).

2.4.1.2 Barva in morfologija povrSine
Sprememba barve med postopkom modificiranja je mo¢no povezana s temperaturo in
trajanjem modifikacije. Znano je, da je obarvanje vecje, ¢e je med postopkom prisoten

kisik v primerjavi s postopkom, opravljenim v dusikovi atmosferi.

Odkrita je bila tudi povezava med obarvanostjo termi¢no modificiranega lesa ter stopnjo

kristalini¢nosti, stopnjo polimerizacije in prisotnostjo OH-radikalov.
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Zaznana je tudi boljSa obstojnost barve v primerjavi z nemodificiranim lesom pri umetnem
staranju, vendar pa povrSina ne bo ni¢ manj zbledela, ¢e jo izpostavimo zunanjim

vremenskim vplivom.

2.4.1.3 Ravnovesna vlaznost

Termi¢na modifikacija lesa povzro€i precejSnje znizanje ravnovesne vlaznosti. Prav
ravnovesna vlaznost pa vpliva na hitrost absorpcije vode iz lepila in tako na hitrost
utrjevanja. Absorpcija vode pri smreki pada z viSanjem temperature modifikacije lesa
(Kortelainen in sod., 2006), zaradi Cesar je utrjevanje pocasnejSe, spoji pa slabsi. Kot

resitev se ponuja uporaba lepil z manjSim delezem vode.

Tezave nastopijo tudi pri lepljenju termi¢no modificiranega lesa z enokomponentnimi
poliuretanskimi lepili, ki za reakcijo utrjevanja potrebujejo vodo. Trdnost takih spojev

lahko izboljsamo z navlaZevanjem povrsine pred lepljenjem (KariZ in Sernek, 2008).

Manjsa higroskopnost modificiranega lesa prispeva tudi k manjSemu kréenju in nabrekanju
lesa ob spremembah vlaznosti okolice, pri ¢emer je manjSa tudi obremenjenost lepilnih

spojev z napetostmi, ki nastanejo zaradi delovanja lesa.

Pri termi¢ni modifikaciji po Plato postopku je pri temperaturah, vi§jih od 200 °C, boljsa
dimenzijska stabilnost zaznana pri lesu obdelanem do hidrotermolize, kakor pri termi¢no

obdelanem lesu (Boonstra in sod., 2006).

2.4.1.4 Izguba mase
Termi¢na modifikacija povzroci tudi zmanjSanje mase in volumna. Kaksen pa bo ta delez,

je odvisno od metode, temperature in ¢asa obdelave.

Modifikacija pri nizjih temperaturah povzro¢i manjso izgubo mase, povezana pa je z
izhlapevanjem vode in hlapnih substanc iz lesa. Vi§je izgube mase zaznamo pri
temperaturah nad 100 °C in dalj$ih izpostavljenostih pri vi§jih temperaturah, ko prihaja do

sprememb in izlo¢anja makro-molekularnih komponent.
Izguba mase je manjSa pri obdelavi:
- v inertnih atmosferah, anaerobnih pogojih in v vakuumu,

- v odprtih sistemih,
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- v suhi klimi,

- iglavcev.

Vecja pa je pri obdelavi:
- v prisotnosti kisika,
- v zaprtih sistemih,

- v vlazni klimi,

- listavcev (Hill, 2006).

2.4.1.5 Toplotna prevodnost

Termi¢na modifikacija lesa povzro¢i tudi zmanjSanje toplotne prevodnosti. Zaradi boljse
izolativnosti je modificiran les primernejsi za vrata, razlicne obloge, okna in savne. Pri
lepljenju v klasi¢ni vroci stiskalnici pa moramo upostevati pocasnejsi prehod toplote skozi
les ter podaljsati Cas stiskanja zaradi prehoda toplote skozi lepljenec. ZmanjSanje toplotne
prehodnosti se po navedbah nekaterih avtorjev giblje med 20 % in 25 % (Kariz in

Sernek, 2008)

2.4.1.6 Migracija snovi
Segrevanje lesa pri termi¢ni modifikaciji povzro¢i prehod ekstraktivov na povrSino in
reorientacijo molekul na povrSini, kar zmanjSa Stevilo radikalov na povrSini in s tem

zmanjS$a omocitev ter moznost vezave lepila na ta mesta.

Veliki depoziti na povrSini poveCujejo moznost onesnazevanja in zmanjSujejo kohezijo
lepila. Ekstraktivi pa lahko blokirajo reaktivna mesta na povrSini lesa ter zmanjSajo

adhezijo med lepilom in lesom (KariZ in Sernek, 2008).

Pri segrevanju razpada lignin, pri cemer se sproS¢ajo aldehidi in kisline, ki prehajajo na
povrsino lesa. Pri obdelavi lesa med 100 °C in 160 °C na povrSino migrirajo voski,
mascobe, smolne kisline in smola iz smolnih kanalov. Vendar se pri vi§jih temperaturah

razgradijo in izparijo, zato jih takrat tezje zasledimo (Kariz in Sernek, 2008).
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Oksidacija ekstraktivov povecuje kislost in pospeSuje degradacijo, vendar naj to po mnenju
nekaterih raziskovalcev ne bi imelo vecjega vpliva na lepljenje oziroma naj bi bil ta

odvisen od vrste lepila (Stefke in Dunky, 2006).

2.4.1.7 Reaktivnost

Termi¢na obdelava povzro¢i zmanjSanje deleza hemiceluloz v lesu. Iz tega razloga se
zmanjsa tudi Stevilo prostih reaktivnih skupin OH, zaradi delno spremenjene strukture lesa
in drugacne kemicne sestave pa prihaja do drugacnih vezi med lepilom in lesom. Manjse
Stevilo reaktivnih skupin predstavlja manj mest za nastanek kemijskih vezi, s tem pa tudi

slabge trdnosti spojev (Kariz in Sernek, 2008).

Pri 10-urni termi¢ni obdelavi lesa pri 200 °C deleZ hemiceluloz pade z 21 % na samo 2 %,

medtem ko se delez celuloze skoraj ne spremeni (Yildiz in sod., 2006).

2.4.1.8 Vrednost pH

Pri segrevanju lesa prihaja do hidrolize ekstraktivov, katere produkt so razli¢ne kisline,
predvsem ocetna. Koli¢ina kisline je odvisna od kemijske sestave lesa, kar doloca drevesna
vrsta. Pri listavcih je nekoliko vi§ja (od 3 % do 5 % glede na maso lesa), pri iglavcih
nekoliko nizja (od 1 % do 2 %) (Tisler in Malnari¢, 2002). Sprememba pH vrednosti
povrsine zahteva uporabo prilagojenih lepil, saj vsa lepila niso primerna za lepljenje tako
kislih lesov. Povecana kislost ne povzroca tezav pri lepljenju z urea-formaldehidnimi in
melamin-formaldehidnimi lepili, saj ta lepila utrjujejo v kislem mediju, medtem ko lahko
kisla povrSina povsem zaustavi reakcijo utrjevanja fenol-formaldehidnega lepila vrste

resol, ki utrjuje v alkalnem mediju (Kariz in Sernek, 2008).

2.4.1.9 Omocitev povrsine

Les je po svoji naravi hidrofilen material, s termi¢no obdelavo pa postane bolj hidrofoben,
saj povrSina postane manj polarna, zato odbija vodo bolj kot netretiran les (Gérardin in
sod., 2007). Visja ko je stopnja modifikacije, bolj je les hidrofoben. Ta lastnost povzroca
slabso omocitev in razlivanje ter s tem pocasnejSo penetracijo lepila v les, zato so potrebne
prilagoditve v procesu lepljenja. Hidrofobnost termi¢no modificiranega lesa je sicer

zaZelena, predvsem pri zunanji uporabi lesa, saj les manj vpija vodo.
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2.4.1.10 Mehanske lastnosti

Termi¢na obdelava navadno poslabsa nekatere mehanske lastnosti lesa. Po 30 minutah
segrevanja pri 200 °C masiven les izgubi priblizno 10 % poruSitvene trdnosti in priblizno
1 % mase. Proces je pocasnejsi pri zmanjSanem kisiku in hitrej$i pri poviSani temperaturi,

vi§ji relativni zracni vlaznosti ter vi§ji vlaznosti lesa (Kariz in Sernek, 2008).

Pri rdeGem boru (Pinus sylvestris L.) termi¢na obdelava zmanjsa tla¢no trdnost, upogibno
trdnost, modul elasti¢nosti, trdoto, udarno zilavost in natezno trdnost pravokotno na vlakna

(Kariz in Sernek, 2008).

Trdnosti lepilnih spojev termi¢no obdelanega lesa so niZje, zaradi slabSih trdnosti lesa

samega, medtem ko se deleZ loma po lesu poveéa (Kariz in Sernek, 2008).

Sailer s sodelavci (2000) poroc¢a, da pri termi¢ni obdelavi iglavecev po OHT postopku pri
200 °C ni zaznanega zmanjSanja modula elasticnosti, medtem ko pri 220 °C modul

elasti¢nosti pade za 30 %.

2.4.1.11 Razpoke

Iglavci z ozkimi branikami in/ali ozkim prehodom med ranim in kasnim lesom so nagnjeni
k nastanku tangencialnih razpok v kasnem lesu, medtem ko so manj permeabilne vrste bolj
podvrZene radialnim razpokam, ki nastanejo zaradi velikih napetosti med postopkom
termi¢ne modifikacije. PoSkodbe se lahko pojavijo tudi v parenhimskih celicah v trakovih
in epitelnih celicah okrog smolnih kanalov. Te poSkodbe so vzrok manjSe trdnosti lepilnih

spojev (Boonstra in Tjeerdsma, 2006).

2.4.2 Dosedanje raziskave na podrocju lepljenja termi¢no modificiranega lesa

Kakovost lepljenja termi¢no modificiranega lesa je odvisna od vrste lepila in vrste lesa
(Sernek in sod., 2008). Pri proudevanju trdnosti lepilnih spojev, termi¢no modificirane in
nemodificirane smreke, lepljenih z melamin urea-formaldehidnimi (MUF), fenol
resorcinol-formaldehidnimi (FRF) in poliuretanskimi (PUR) lepili se je izkazalo, da se
strizna trdnost spojev, lepljenih z lepili na vodni osnovi (MUF in FRF), zmanjSuje z visjo
stopnjo modifikacije. Termi¢na modifikacija ni imela vpliva na lepljenje s PUR lepilom.
Za problemati¢no se je izkazalo lepljenje s FRF lepilom, ki je, zaradi kisle povrSine

modificiranega lesa, po¢asneje in nepopolno utrdilo (Sernek in sod., 2008).
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Pri lepljenju termi¢no modificiranega lesa s PUR in FRF lepili so zabelezene od 30 do
50 % nizje trdnosti kot pri lepljenju netretiranega lesa. NiZjo trdnost se pripisuje
posledicam nizje trdosti samega lesa, saj so vsi lomi potekali po lesu, kot mogo¢ vzrok za
slabse rezultate pa se navaja tudi nizja gostota in polarne skupine na povrsini lesa (Poncsak

in sod., 2007).

Pri proucevanju vpliva izgube mase na strizno trdnost termicno modificiranega lesa
lepljenega z UF in FF lepili ni bilo zaznanega vpliva (Sernek in sod., 2007). Zaznan je bil
vpliv stopnje modifikacije lesa pri lepljenju z lepiloma UF in FF. Namakanje preskuSancev
je povzrocilo 40 % do 50 % padec strizne trdnosti tako pri UF kot FF. Trdnost je moc¢no
padla pri kuhanju preskuSancev, zlepljenih z UF, kjer je bil zaznan tudi vpliv temperature
modifikacije (vi§ja temp. — niZja trdnost). Pri preskusancih, lepljenih s FF, pa vpliva

temperature ni bilo zaznati (Sernek in sod., 2007).
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3 MATERIALI IN METODE

Raziskovali smo vpliv vrednosti pH termi¢no modificiranega lesa na utrjevanje lepil. V ta
namen smo dve vrsti termi¢no modificiranega lesa in nemodificiran les zlepili z dvema
konstrukcijskima lepiloma (urea- in fenol-formaldehidnim lepilom). Ugotavljali smo
vlaznost in merili pH vrednost lesa. Merili smo dielektri¢ne lastnosti, spremljali reoloske
lastnosti med utrjevanjem in ugotavljali strizne trdnosti lepljenih spojev sistema les-lepilo.

Dobljene rezultate smo smiselno obdelali in jih interpretirali.

Zaradi lazjega razumevanja poteka raziskave je na sliki 5 prikazana shema poteka
poskusov in oznake, s katerimi smo oznacili posamezne serije vzorcev. Kontrolni vzorci so
oznaceni z indeksom (NS), vzorci obdelani do hidrotermolize z indeksom (NS-HyT) in
termi¢no obdelani vzorci z indeksom (NS-HT). Urea-formaldehidno lepilo navajamo kot

(UF), fenol-formaldehidno lepilo kot (FF).

Ugotavljanje strizne trdnosti lepljenih spojev zahteva razline priprave preskusancev.
Namakanje v hladni vodi smo oznacili kot pripravo (A), drugi nacin priprave, kuhanje s
hlajenjem v vodi, kot pripravo (B), tretji nacin, ciklicno kuhanje s suSenjem in
namakanjem, pa pripravo (C).

PreskuSanci, uporabljeni v striznem testu, imajo v svoji oznaki navedeno vrsto lepila, vrsto

modifikacije ter nadin priprave (npr. UNSA predstavlja: netretiran les, lepljen z urea-

formaldehidnim lepilom, pripravljen po prvem nacinu priprave — A).
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MATERIALI IN METODE

‘Urea-formaldshidno lapilo:

%, ~LENDUR 200
e,

LEPILO

PRESKUSANIE
SISTEMA (les-lepilo)

Y ) Y
DIELEKTRICNE REOLOSKE 5
LASTNOSTI LASTNOSTI STRIZNA TRDNOST
 FF N
NS NS .
NS-HyT NS-HyT Priprava - A
NS-HT NS-HT FNSA
EFHyTA
FHTA
UF \V FF %
Priprava - B Priprava - B
UNSB FNSB
UHyTB FHyTB
UHTB \_ S
v FF \
Priprava - C Priprava - C
UNSC FNSC
UHyTC FHyTC
UHTC W TFHIC

Slika 5: Diagram predstavitve materialov in metod dela
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3.1 MATERIAL

3.1.1 Les
Za proucevanje smo uporabili les navadne smreke (Picea abies L.), ki je bil termi¢no
modificiran (NS-HT), modificiran do prve faze — hidrotermolize (NS-HyT) (oboje po Plato

postopku) ter nemodificiran, kontrolni les (NS).

Za potrebe ugotavljanja vlaznosti smo nazagali preskuSance dimenzij 50 mm x 50 mm X

20 mm (slika 6). Za vsako stopnjo modifikacije smo izzagali po tri kose.

Slika 6: Preskusanci za ugotavljanje vlaznosti

Za merjenje pH vrednosti uporabljenih lesov smo uporabili fine skobljance (slika7).
Poskobljali smo le vrhnje plasti lesa in s tem simulirali pH vrednost povrSine, ki je

vkljucena v proces lepljenja.

Slika 7: Skobljanci za merjenje vrednosti pH

Preskusance — diske za merjenje utrjenosti lepila z reometrom — smo izdelali na
racunalnisko krmiljenem rezkarju. Premer teh diskov je bil 25 mm, debelina 8 mm,
izrezkano pa je bilo tudi lezisCe za Celjust reometra. Za vsako vrsto obdelave smo izrezkali

po 12 diskov (slika 8).
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Slika 8: Preskusanci v obliki diskov za merjenje utrjenosti lepila z reometrom (levo skica, desno slika diskov)

Lepljence za ugotavljanje strizne trdnosti lepilnega spoja smo izdelali z lepljenjem dveh
lamel (slika 9) dimenzij 560 mm x 140 mm % 20 mm. Izdelali smo po dva lepljenca glede

na vrsto termicne obdelave. Enega smo zlepili z UF lepilom, drugega pa s FF lepilom.

Slika 9: Lamela iz termi¢no modificiranega lesa
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3.1.2 Lepilo
Pri poskusu smo uporabili dve vrsti lepil, urea-formaldehidno (UF) in fenol-formaldehidno
(FF) lepilo.
Urea-formaldehidno lepilo LENDUR 200 proizvajalca Nafta — petrochem
Lepilo je vodna suspenzija polikondenzata se¢nine in formaldehida. Lepilo potrebuje za
normalen potek reakcije dodatek katalizatorja NH4Cl (amonklorid). Pri poskusu smo

dodali trden katalizator v razmerju 1 : 250 (katalizator : lepilo). Koli¢ine smo dolocali s

pomocjo elektronske tehtnice, lepilo pa smo vselej pripravili tik pred uporabo.
Fenol-formaldehidno lepilo BOROFEN proizvajalca Fenolit d.d.

Lepilo je vodna suspenzija fenola in formaldehida. Lepilo ne potrebuje nikakrSnega
dodatka katalizatorja, saj je baza NaOH, pogoj za utrditev teh lepil, dodana Ze tovarnisko.
Pravilen potek zamrezenja zagotovimo z dovolj visoko temperaturo, ki mora biti nad

140 °C.

3.2 METODE

3.2.1 Ugotavljanje vlaZznosti lesa
Vlaznost lesa smo ugotavljali z gravimetri¢no metodo po standardu (EN 13183-1:2002) in

jo izracunali po definicijski formuli:

u:ﬂ.loozu.loo[%], ...(12)
mO mO

u ... vlaznost lesa (%),

my; ... masa vlaznega lesa (g),

my ... masa vode (g),

my ... masa absolutno suhega lesa (g).

Zracno suhe preskusance dimenzij 50 mm x 50 mm X% 20 mm smo ocistili drobnega iverja,
jih stehtali ter nato suSili v laboratorijskem suSilniku 24 ur, pri temperaturi 103+2 °C.
Preskusance smo v absolutno suhem stanju zopet stehtali ter tako pridobili vse potrebne

podatke za ugotovitev vlaznosti lesa. Tehtanje smo izvajali na elektronski tehtnici
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(ET-1111, Tehtnica, Zelezniki) (slika 10) na 0,01 g natanéno, susenje pa v laboratorijskem
suSilniku (LT-80, Kambic¢) (slika 11).

Slika 11: SuSenje vzorcev v susilniku, Kambi¢, LT-80

3.2.2 Merjenje pH vrednosti lesa
Merjenje vrednosti pH smo izvajali tako, da smo pH meter najprej umerili s pomocjo treh
pufrskih tekocin, ki nam dolocajo naklon skale v obmoc¢ju merjenja (slika 12). Recepturo
smo povzeli po Ingruberju, ki navaja, da les prelijemo z 20-kratno koli¢ino destilirane vode
(Stamm, 1961). Tako smo 1 g skobljancev odtehtali v ¢asSe, prelili z 20 ml destilirane vode
in vse skupaj dobro premesali. V tako pripravljeno zmes smo vstavili tipalo za merjenje
vrednosti pH in 15 minut zapored, vsakih 5 minut, od¢itali vrednost pH, nato pa Se po
preteku 24 ur. Vse meritve so bile opravljene pri sobni temperaturi 23 °C in normalni

zraéni vlaznosti 65 %.
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Slika 12: Merjenje vrednosti pH s pH metrom, Thermo Electron Corporation, Orion 3 Star

3.2.3 Merjenje vrednosti pH po dodatku razli¢nih konstrukcijskih lepil
Merjenje pH smo nadgradili tako, da smo ostanek pripravka, uporabljenega v prejsnji
tocki, razdelili na dva enaka dela. Vsakemu smo dodali doloc¢en del lepila, ki je ustrezal
pogojem nanosa (200 g/mz) ter globini penetracije (0,5 mm). Po dodanem lepilu smo
spremljali spremembo vrednosti pH ter tako dobili priblizen vpogled v stanje kislosti v

lepilnem spoju po nanosu lepila.

e .(13)
Ples d pen

S ... povriina nanosa (m?),
myes ... masa lesa (kg),
Ples ... gostota lesa (kg/m’),

dpen ... globina penetracije lepila (m).

m,,, =Nanos- S ...(14)

myep ... masa lepila (kg)
nanos ... koli¢ina nanosa lepila (kg/m?)

S ... povr$ina nanosa (m?)
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3.2.4 Spremljanje reoloskih lastnosti lepil med utrjevanjem z reometrom
Spremljanje reoloskih lastnosti lepil, kot so modul akumulacije energije ali elasticni modul
(G"), modul energetskih izgub ali viskozni modul (G"") in dinami¢na viskoznost (n), smo
obeh ploskev. Celjusti smo nato razmaknili in z injekcijsko brizgalko nanesli lepilo
(slika 13). Zatem smo cCeljusti spet zblizali na razdaljo 0,1 mm ter zaceli s poskusom. V
primeru lepljenja z UF lepilom smo sistem (les-lepilo-les) segreli na 110 °C, s FF lepilom
pa na 140 °C. Hitrost samega segrevanja je bila 10 °C/s, pri obeh lepilih smo kon¢no

temperaturo vzdrzevali 300 s.

C =
Slika 13: Nanasanje lepila na lesene diske

3.2.5 Priprava lamel za lepljenje
Lamele, namenjene lepljenju, smo najprej klimatizirali, in sicer vsake v svoji klimi, saj
smo hoteli zagotoviti ¢imbolj podobne vlaznosti lesa med lepljenjem. Lamele NS-HT smo
izpostavili nad vodno raztopino cinkovega sulfata (ZnSQOy). Pogoji nad njo ustrezajo klimi
z relativno vlaznostjo 87 %, zracno suh les se pri taki klimi navlazuje, torej pricakujemo
poviSanje vlaZnosti za nekaj odstotkov. Lamele NS-HyT smo vstavili v klima komoro s
standardno klimo, t.j. 65 % relativne zracne vlaznosti, pri ¢emer naj bi vlaznost lesa ostala
v mejah obstojece (slika 14). Lamele NS pa smo postavili nad vodno raztopino kalijevega
karbonata (KaCO3). Relativna zracna vlaznost tu doseze 44 %, kar pomeni, da bi morala

vlaZznost lesa pasti za nekaj odstotkov.
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Slika 14: Klima komora, Heraecus Votsch VTRK 500 MU

3.2.6 Spremljanje dielektri¢nih lastnosti med utrjevanjem
Med procesom lepljenja (stiskanja) smo za vsako vrsto termi¢ne obdelave lesa in za vsako
vrsto lepila spremljali utrjevanje na osnovi merjenja dielektri¢nih lastnosti s pomocjo

merilne naprave AGILENT 4285A PRECISION LCR METER (slika 15).

Po konc¢anem klimatiziranju smo lamele poskobljali na debelinskem skobeljnem stroju ter
tako povrSine lesa aktivirali. Na oc¢is¢ene povrSine lamel smo pred valj¢énim nanosom
lepila prilepili termoclen in IDEX senzor (slika 15) ter ga povezali z LCR metrom. Nanos
lepila je znagal 200 g/m?. Nato smo formirali dvoslojni lepljenec, ga vstavili v stiskalnico
in priceli s stiskanjem. Lepljence, lepljene z UF lepilom, smo lepili pri temperaturi
stiskalnice 120 °C, lepljence, lepljene s FF lepilom, pa pri temperaturi 180 °C. Tlak
stiskanja je znasal 10 bar. Med stiskanjem (slika 16) in utrjevanjem je racunalnik belezil
spremembe temperature, kapacitivnosti, izgubnega faktorja, induktivnosti in prevodnosti. S
pomocjo dobljenih podatkov smo izracunali stopnjo utrjenosti (15) in izrisali krivuljo

utrjevanja.

G, -G
at — max t
® 5 6

max min

, ...(15)

Gmax ... maksimalna zabelezena prevodnost (S),
Gnin ... minimalna zabelezena prevodnost (S),

G ... prevodnost ob casu t (S).



Cop M. Vpliv vrednosti pH termi¢no modificiranega lesa na utrjevanje lepil.
Dipl. delo. Ljubljana, Univ. v Ljubljani, BiotehniSka fakulteta, Odd. za lesarstvo, 2009
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Slika 16: Stiskanje lepljencev in spremjanje temperature ter dielektri¢nih lastnosti med lepljenjem

42
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3.2.7 Priprava preskusancev za ugotavljanje striznih trdnosti

Lepljence smo razzagali na preskuSance, kakrsne doloca standard (slika 17).

Slika 17: Oblika in dimenzije preskusanca za ugotavljanje striznih trdnosti (levo skica, desno slika)

Vse preskuSance je bilo potrebno pred testiranjem Se pravilno pripraviti. Standard za
masivne lesne plosce, SIST-TS CEN/TS 13354:2004, zahteva tri razliCne nacine
predpriprave. Prvi nacin priprave (A), primeren za plosce, vgrajene v suhi klimi, je 24-urno
namakanje preskusancev v hladni vodi (slika 18). Drugi nacin priprave (B), za plosce,
namenjene uporabi v vlaznih prostorih, je 6-urno kuhanje preskusancev v vreli vodi, nato
pa enourno hlajenje v vodi s temperaturo 20 °C. Tretji nacin priprave (C), za plosce
namenjene uporabi na prostem, pa zahteva 4-urno kuhanje v vreli vodi, 16 do 20 ur susenja
pri 60 °C, nato zopet 4 ure kuhanja v vreli vodi in na koncu enourno hlajenje v vodi s

temperaturo 20 °C.

PreskuSance smo glede na termi¢no obdelavo in vrsto lepila, Stevil¢no razdelili na tri enake

dele ter vsako tretjino pripravili na prej omenjene nacine.

Slika 18: Preskusanci med namakanjem
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3.2.8 Testiranje lepljencev
Merjenje dejanskih porusnih vrednosti zlepljenih preskusancev smo izvedli na
univerzalnem testirnem stroju Zwick Z100. Prej pripravljene preskuSance smo vpeli v
posebno pripravo (slika 19) ter s pomocjo izmerjene tla¢ne sile izracunali strizno trdnost.
Za izracun te je potrebno s kljunastim merilom izmeriti Sirino in dolzino strizne ploskve, ki
jo predstavlja $irina preskusanca in razdalja med utoroma. Kvocient tla¢ne sile in strizne
ploskve predstavlja strizno trdnost lepilnega spoja. Standard za masivne lesne plos¢e SIST-
TS CEN/TS 13354:2004 doloca, da mora do porusitve spoja priti v ¢asu od 30 do 90
sekund. Glede na ¢as porusitve smo hitrost obremenjevanja spreminjali od serije do serije
(od 0,4 do 1,2 mm/min), kar smo ugotovili s predposkusom. Standard zahteva, da po

porusitvi ocenimo tudi lom po lesu na preucevani strizni povrsini.
f,=—, ...(16)

f, ... strizna trdnost (N/mm?),
F, ... strizna sila (N),

A, ... strizna ploskev (mm?).

Slika 19: PreskuSanec, vpet v pripravo, pred ugotavljanjem strizne trdnosti
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4 REZULTATI IN RAZPRAVA

Zaradi lazjega razumevanja pred navedbo rezultatov navajamo oznake, s katerimi smo

oznacili posamezne serije vzorcev. Oznake in njihov pomen so navedene v preglednici 2.

Preglednica 2: Oznake in pomen okrajSav

OZNAKA POMEN
NS Nemodificiran les
NS-HyT Les modificiran do hidrotermolize
NS-HT Termi¢no obdelan les
UF Urea-formaldehidno lepilo
FF Fenol-formaldehidno lepilo
(Priprava) A Namakanje v hladni vodi
(Priprava) B Kuhanje in namakanje v hladni vodi
(Priprava) C Cikli¢no kuhanje s suSenjem in namakanjem v hladni vodi

4.1 VLAZNOST LESA
Ugotovili smo, da proces termi¢ne obdelave moc¢no vpliva na vlaznost lesa. Vlaznost NS je

bila za skoraj 3 % viSja kot NS-HyT in 4,6 % vi§ja kot NS-HT.

Vlaznost kontrolnega lesa smrekovine (NS) je prikazana v preglednici 3, vlaznost lesa,
obdelanega do hidrotermolize (NS-HyT) v preglednici 4 in vlaznost modificiranega lesa
(NS-HT) v preglednici 5.

Vlaznost kontrolnega, nemodificiranega lesa smrekovine je bila 9,6 % (preglednica 3).

Preglednica 3: Rezultati ugotavljanja vlaznosti kontrolnega lesa smrekovine

NS m, (g) m (g) u (%)
1 18,87 17,21 9,6
2 18,62 16,99 9,6
3 17,72 16,18 9,5
i1l 9,6
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Vlaznost lesa, termicno obdelanega do hidrotermolize, je bila 6,7 % (preglednica 4).

Preglednica 4: Rezultati ugotavljanja vlaznosti lesa, obdelanega do hidrotermolize

NS-HyT | m (g m (g) u (%)
1 17,53 16,42 6,8
2 18,52 17,34 6,8
3 19,17 17,97 6,7
i1l 6,7

Vlaznost termi¢no obdelanega lesa pa je bila 5,0 % (preglednica 5).

Preglednica 5: Rezultati ugotavljanja vlaznosti termicno obdelanega lesa

NS-HT m, (g) m (g) u (%)
1 19,14 18,24 4,9
2 19,93 18,99 49
3 20,22 19,24 5,1
ﬁ 5,0

Med modifikacijo lesa prihaja do prestrukturiranja celicne zgradbe lesa, delez hemiceluloz
se zmanjsa, s tem pa se zmanjSa tudi Stevilo prostth OH skupin, na katere bi se lahko
vezala voda. Posledicno ima termi¢no modificiran les nizjo ravnovesno vlaznost, kar je

razvidno tudi iz rezultatov.

4.2 MERJENJE SPREMEMBE pH LESA
Spremembo pH vrednosti lesa smo merili s pomoc¢jo pH metra. Izmerili smo tudi pH

vrednosti uporabljene destilirane vode ter pH vrednost lepil brez katalizatorja in z njim.

pH destilirane vode = 6,87,
pH FF lepila = 11,40,
pH UF lepila (brez katalizatorja) = 8,34,

pH UF lepila (s katalizatorjem) = 5,26.
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Vrednost pH, kontrolnega lesa je na koncu znasala 4,74, z dodanim FF lepilom 11,03 in

dodanim UF lepilom 5,17 enote (preglednica 6).

Izmerjena vrednost pH NS je takoj po vstavitvi sonde za merjenje znaSala 4,84 ter nato po
prvih desetih minutah padla za 0,05 enote. Prav tako je za 0,05 enote padla po preteku
nadaljnjih 24 ur.

Preglednica 6: Casovna sprememba pH vrednosti lesa ter vrednosti pH z dodanima lepiloma za kontrolni les

smrekovine
NS z dodanim FF | z dodanim UF
t(s) pH () pH () pH ()
00:00:00 4,84
00:05:00 4,80
00:10:00 4,79
00:15:00 4,78
24:00:00 4,74 11,03 | 5,17

Zaznali smo torej velik padec takoj po zacetku merjenja in nato pocasno ustalitev do
kon¢ne vrednosti 4,74 (slika 20). Vrednost pH je nato ob dodatku FF lepila zrasla na 11,03.
Ob dodatku UF lepila pa je padla na 5,17.

Konc¢na pH vrednost lesa, modificiranega do hidrotermolize, je znasala 4,08, z dodanim FF

lepilom 10,96 in dodanim UF lepilom 4,37 enote (preglednica 7).

Preglednica 7: Casovna sprememba pH vrednosti lesa ter vrednosti pH z dodanima lepiloma za les, obdelan
do hidrotermolize

NS-HyT z dodanim FF | z dodanim UF
t(s) pH () pH O pH O
00:00:00 4,25
00:05:00 4,12
00:10:00 4,08
00:15:00 4,08
24:00:00 4,08 10,96 ‘ 4,37

Vrednost pH NS-HyT je z zaCetnih 4,25 padla na kon¢nih 4,08 (slika 20). Zanimivo je, da
je bila kon¢na vrednost dosezena Ze po preteku desetih minut. Vrednost pH je po dodanem

FF lepilu narasla na 10,96, po dodatku UF lepila pa je padla na 4,37.
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Konc¢na vrednost pH, termi¢no modificiranega lesa je znasala 3,93, z dodanim FF lepilom

10,86 in dodanim UF lepilom 4,40 enote (preglednica 8).

Preglednica 8: Casovna sprememba pH vrednosti lesa ter vrednosti pH z dodanima lepiloma za termi¢no
obdelan les

NS-HT z dodanim FF | z dodanim UF
t(s) pH () pH () pH ()
00:00:00 3,99
00:05:00 3,94
00:10:00 3,94
00:15:00 3,93
24:00:00 3,93 10,86 ‘ 4,40

Vrednost pH NS-HT je pri¢akovano dosegla najnizjo vrednost, t.j. 3,93 (slika 20). Tudi tu
je bil prisoten hiter padec vrednosti pH z zacetnih 3,99 na kon¢no vrednost Ze v petnajstih

minutah. pH je ob dodatku FF lepila narasel na 10,86, po dodatku UF lepila pa padel na
vrednost 4,40.

..
4.6
= .
= 44 —+—Ns
S 42 N — =T
z
g 4.0 ‘ - o

0 2 4 [ 8 10 12 14 16 18 20 22 24

Cas namakanja (h)

Slika 20: Sprememba vrednosti pH v odvisnosti od ¢asa

Ugotovili smo hiter padec pH vrednosti lesa v odvisnosti od ¢asa namakanja skobljancev v
vodi. Vrednost pH se je nato ustalila, iz ¢esar lahko zakljuc¢imo, da so bili skobljanci dovolj
tanki in so se iz njih dovolj hitro izlocile vodotopne kisline. Potrdimo lahko tudi tezo, da
termic¢na obdelava vpliva na kislost lesa, saj je razlika v vrednosti pH med NS in NS-HT

znaSala 0,8 enote.
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Razvidno je tudi, da kislost lesa ne vpliva bistveno na spremembo kislosti FF. Ko smo
lepilo dodali v vodo, v kateri se je namakal les, je vrednost pH padla z zacetnih 11,40 na
kon¢nih 11,03 pri vodi, kjer je bil namocen NS, na 10,96 pri vodi, kjer je bil namocen

NS-HyT, in na 10,86 pri vodi, kjer je bil namocen NS-HT.

Razlika v kislosti FF lepila, ki je bilo dodano vodi, v kateri se je namakal NS in NS-HT, je
bila le 0,17 enote. Iz tega lahko sklepamo, da ima FF lepilo veliko pufrno kapaciteto in
tako prepreci lesu, da bi bistveno vplival na zacetno kislost meSanice oziroma povzrocal

kakrsnekoli tezave pri lepljenju.

Nekoliko vecjo razliko v vrednosti pH zasledimo pri dodatku UF lepila, in sicer med NS in
NS-HyT. Tu je razlika v vrednosti pH 0,8 enote, kar pomeni, da bi v tem primeru les lahko
povzrocal tezave ob izbiri drevesne vrste z bazi¢nim pH oziroma bi bil potreben vecji
dodatek katalizatorja. V naSem primeru, pri izbiri te drevesne vrste oziroma vrst iz
zmernega toplega pasu, to ne povzroca tezav, saj je vecina lesov pretezno kisla. Les pa z
modifikacijo postaja Se bolj kisel, kar je ugodno, saj je tako za utrditev lepila potreben

manjsi dodatek katalizatorja.

43 REOLOSKE LASTNOSTI MED UTRJEVANJEM LEPILA
Reoloske lastnosti med utrjevanjem lepilnih meSanic smo spremljali s pomocjo reometra.

Ta je belezil spremembe elasti¢nega modula (G”), viskoznega modula (G"") ter viskoznosti

(n).

Elasti¢ni modul imenujemo tudi dinamicni strizni modul (G”), predstavlja pa potencialno
proznostno energijo neke snovi. Viskozni modul, katerega imenujemo tudi strizni modul
izgub (G'"), predstavlja mero za energijsko izgubo v snovi (Sustersi¢ in Dimitrievski,

2002).

Na slikah 21 in 22 so zaradi preglednosti prikazane le primerjave obeh modulov pri
lepljenju NS, NS-HyT in NS-HT s posameznim lepilom. Ostale podrobnosti, za vsako

meritev posebej, pa so razvidne iz grafov v prilogah A — F.

Elasticni moduli NS, NS-HyT in NS-HT se pri lepljenju z UF na zacetku poskusa moc¢no

razlikujejo, tudi za faktor 10 in ve¢. Moduli ob pricetku utrjevanja, ki za vse vrste nastopi
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okoli 300. sekunde pri¢nejo rasti in okoli 400. sekunde dosezejo priblizno enako vrednost.

Ta ostane bolj ali manj enaka do konca poizkusa (slika 21).
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4 — NSt (G (Pa))
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Slika 21: Primerjava striznih modulov NS, NS-HyT in NS-HT pri lepljenju z UF lepilom

Sklepamo lahko, da je vpliv spremembe pH vrednosti, ki nastane med termi¢no
modifikacijo na utrjen spoj zanemarljiv, saj so zanemarljive tudi razlike med samimi

moduli ob koncu poskusa.

Nekoliko drugace je pri lepljenju s FF lepilom. Opazimo lahko, da sta elasticna modula
NS-HyT in NS-HT podobna. Drugace je pri NS. Strizni modul je pri lepljenju tega lesa na
zacetku poskusa nekoliko visji od obeh prej omenjenih, vendar se po utrditvi elasti¢ni
modul ne poveca, kot bi pricakovali in kot je vidno pri ostalih dveh lesovih. Strizni modul
je torej najmanjsi pri lepljenju NS, vecji pri NS-HyT in najvecji pri NS, kar je ravno

nasprotno od tega, kar smo predpostavili (slika 22).
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Slika 22: Primerjava striznih modulov NS, NS-HyT in NS-HT pri lepljenju s FF lepilom

Glede na rezultate bi lahko zakljucili, da manjsi padec pH vrednosti ne vpliva negativno na
vrednost striznega modula FF lepila, temve¢ pozitivno. Strizni modul NS-HT doseze pri
lepljenju s FF lepilom celo vi§jo vrednost kot pri lepljenju z UF lepilom. Enako se zgodi

tudi pri NS-HyT. Boljse rezultate pri lepljenju z UF smo zaznali le pri NS.



Cop M. Vpliv vrednosti pH termi¢no modificiranega lesa na utrjevanje lepil. 52
Dipl. delo. Ljubljana, Univ. v Ljubljani, Biotehniska fakulteta, Odd. za lesarstvo, 2009

4.4 TEMPERATURA MED LEPLJENJEM

Temperaturo v lepilnem spoju smo merili s pomoc¢jo v spoj vstavljenega termoclena.

Meritve temperature so potekale vsako sekundo lepljenja.

Za uspeSno vroce lepljenje z UF lepilom je potrebno lepilni spoj segreti na doloceno
temperaturo. Za lepilo LENDUR 200 je priporocena temperatura od 90 do 110 °C. Pri
lepljenju dveh lamel debeline 20 mm z UF lepilom je pri temperaturi stiskalnice 120 °C
temperatura v spoju dosegla priporocljivo raven 90 °C po ¢asu 1800 s pri NS in NS-HT, in
pri NS-HyT po ¢asu 2200 s. Med lesovi ni opaziti bistvenih razlik v viSini temperature.

Malenkost nizja temperatura je bila le pri NS-HyT (slika 23).
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Slika 23: Temperatura v lepilnem spoju med lepljenjem z UF lepilom v odvisnosti od ¢asa

Pri lepljenju dveh lamel s FF lepilom pri temperaturi stiskalnice 180 °C je temperatura v
spoju po ¢asu 3000 s dosegla le okoli 125 °C. Za uporabljeno lepilo BOROFEN je sicer
priporocena temperatura 140 do 160 °C. Tudi pri lepljenju s FF lepilom ni opaziti bistvenih

razlik v visini temperature glede na uporabljene vrste lesa (slika 24).
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Slika 24: Temperatura v lepilnem spoju med lepljenjem s FF lepilom v odvisnosti od ¢asa

Omeniti je potrebno, da so bili lesovi predhodno uravnoveSeni v razli¢nih klimah, da bi
zagotovili podobno ravnovesno vlaznost, saj je imel termi¢no modificiran les manjSo
higroskopnost kot nemodificiran les. Lamele NS so dosegle kon¢no vlaznost 10,4 %,
lamele NS-HyT 9,1 % in lamele NS-HT 9,0 %. Preglednica 9 prikazuje povprecne
vlaZznosti lamel pred klimatiziranjem in po njem v razli¢nih klimah. Zaradi preglednosti so
navedene le povpre¢ne vlaznosti klimatiziranih lamel. Ve¢ podrobnosti je razvidnih v

prilogah G —1.

Preglednica 9: Vlaznosti lamel pred klimatiziranjem in po njem ter relativna zra¢na vlaznost v izpostavljeni

klimi
Vrsta lesa uz (%) ug (%) RZV (%)
NS 10,9 10,4 44
NS-HyT 7.8 9,1 65
NS-HT 6,3 9,0 87
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4.5 DIELEKTRICNA ANALIZA

Utrjenost lepilnega spoja smo med stiskanjem spremljali z dielektri¢no analizo. Naprava s
pomocjo termoclena in IDEX senzorja vsako sekundo belezi spremembe temperature,
induktivnosti, izgubnega faktorja, prevodnosti in kapacitivnosti v lepilnem spoju. Na

osnovi podatkov o prevodnosti smo izracunali stopnjo utrjenosti UF lepila.

Opazimo lahko, da je UF lepilo najprej in najhitreje zacelo utrjevati pri lepljenju NS-HyT
lesa, vendar le na zacetku. Kasneje zaznamo nekaj odstopanj pri utrjevanju teh vzorcev, saj
je stopnja utrjenosti celo upadala do 500. sekunde in zatem spet hitro naras¢ala. Najprej je
lepilo utrdilo pri lepljenju NS (po preteku okoli 1400 sekund), najkasneje pa pri lepljenju
NS-HT (8ele po preteku 3000 sekund) (slika 25).
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Slika 25: Stopnja utrjenosti UF lepila v odvisnosti od ¢asa

LR

kar je pri lepljenju z UF lepilom zazeleno, vendar je bila situacija ravno obratna. Najpre;j je
utrdilo pri lepljenju NS, nato NS-HyT in najkasneje pri lepljenju NS-HT. Vzrok za tak

rezultat je verjetno pocasnejSa absorpcija vode iz lepila v termi¢no modificiran les.
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Iz podatkov o prevodnosti smo izracunali stopnjo utrjenosti FF lepila. Pri utrjevanju FF
lepila smo zasledili ravno obratno situacijo. Najhitreje je zacelo lepilo utrjevati pri
lepljenju NS-HT (Ze po preteku 350 sekund). Utrjevanje FF lepila pri lepljenju NS in
NS-HyT pa se je zacelo okoli 600. sekunde, vendar je bilo utrjevanje pri lesu NS-HyT
hitrejSe. Med utrjevanjem so se hitrosti utrjevanja spremenile, tako da je na koncu
najhitreje utrdilo lepilo pri lepljenju NS, pri lepljenju obeh modificiranih lesov pa je lepilo

na koncu utrdilo skoraj socasno. (slika 26).
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Slika 26: Stopnja utrjenosti FF lepila v odvisnosti od ¢asa
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4.6 REZULTATI UGOTAVLJANJA STRIZNE TRDNOSTI

S striznim testom ugotovimo, kaks$no silo prenese lepilni spoj ter do kaksnega loma je pri
sami porusitvi prislo. Glede na maksimalno silo, ki jo je prenesel lepilni spoj, in povr§ino
lepilnega spoja smo izracunali strizno trdnost spoja. Lom po lesu pa smo ocenili vizualno.

Vrednosti so izracunane na podlagi enajstih meritev in ocen.

Pri lepljenju z UF lepilom smo najboljso trdnost spoja, 5,03 MPa, izmerili pri NS-HT, pri
75 % lomu po lesu. Najvecji deleZ loma po lesu pa smo zabelezili pri NS, 94 %

(preglednica 10).

Preglednica 10: Strizna trdnost in delez loma po lesu za UF lepilo

UF Statisti¢ni Strizna trdnost (MPa) Lom po lesu (%)
Priprava Priprava Priprava | Priprava Priprava Priprava

Preskusanci parameter A. B C A B C
Minimum 3,66 0,00 0,00 70 0 0
NS Povprecje 4,32 0,55 0,24 94 0 2
St. odklon 0,74 0,41 0,38 10 0 2
Minimum 3,05 0,00 0,00 45 0 0
NS-HyT  Povpregje 3,88 0,26 0,15 82 0 1
St. odklon 0,52 0,31 0,22 23 0 4
Minimum 4,51 0,00 0,00 30 0 0
NS-HT  Povpregje 5,03 0,70 0,42 75 0 5
St. odklon 0,39 0,29 0,66 22 0 9

Iz rezultatov za preskuSance, namenjene uporabi v suhih pogojih (A), je razvidno, da smo
najvecjo trdnost pri lepljenju z UF lepilom izmerili pri NS-HT (5,03 MPa), nekoliko nizjo
pri NS (4,32 MPa), najnizjo pa pri NS-HyT (3,88 MPa). Najvec¢ji lom po lesu smo
zabelezili pri NS, pri obeh modificiranih oblikah je bila ta vrednost nekoliko manjsa. Iz
tega lahko zaklju€imo, da je UF lepilo dokaj dobro opravilo svojo funkcijo, saj je lom po
lesu dokaj visok. Povsem drugac¢no sliko zasledimo pri ostalih pripravah preskusancev. Tu
je lom po lesu bolj ali manj enak 0, kar pomeni, da je UF lepilo popustilo ve¢inoma po

spoju (slika 27).
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Slika 27: Grafi¢ni prikaz povpreénih striznih trdnosti serij lepljenih z UF lepilom

Rezultati so bolj ali manj pri¢akovani; najboljSe rezultate smo dobili pri lepljenju HT, kar

lahko izpostavili le pri NS-HyT, kjer bi lahko vzrok zmanjSane trdnosti bila variabilnost

lesa.
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Pri lepljenju s FF lepilom smo najboljSo trdnost spoja, 5,33 MPa, zopet izmerili pri
NS-HT, tokrat pri nekoliko slabSem lomu po lesu, 53 %. Najvecji deleZ loma po lesu smo

zabelezili pri NS, kar 99 % (preglednica 11).

Preglednica 11: Strizna trdnost in delez loma po lesu za FF lepilo

FF Statisticni Strizna trdnost (MPa) Lom po lesu (%)
Priprava  Priprava Priprava | Priprava Priprava Priprava

PreskuSanci parameter A B C A B C
Minimum 3,79 3,19 3,28 60 90 35
NS Povprecje 4,23 3,60 3,04 94 929 88
St. odklon 0,28 0,20 0,27 12 3 22
Minimum 1,53 0,96 3,09 70 55 50

NS-HyT  Povpregje 4,07 2,81 3,41 91 81 80
St. odklon 0,92 0,79 0,25 11 17 20

Minimum 3,56 3,45 3,75 15 15 5

NS-HT Povprecje 5,33 4,74 4,66 53 37 20
St. odklon 0,94 0,59 0,54 36 31 27

Podobno kot pri lepljenju z UF lepilom smo tudi pri lepljenju s FF lepilom najboljse
rezultate dobili pri NS-HT (5,33 MPa), slabso trdnost smo ugotovili za NS (4,23 MPa),
najslabso pa za NS-HyT (4,07). Velja omeniti, da sta obe obliki modificiranega lesa boljSo
trdnost pokazali pri lepljenju s FF lepilom, nemodificiran les pa pri lepljenju z UF lepilom.
Opazili smo tudi, da se je FF lepilo dokaj dobro obneslo tudi po veCurnem kuhanju

preskuSancev v vreli vodi (C), saj se trdnost ni bistveno poslabsala (slika 28).

Nepricakovano se je lepljenje s FF lepilom najbolje obneslo pri NS-HT, kar je v nasprotju

z naso hipotezo, saj je bil ta les najbolj kisel med proucevanimi (slika 28).
Trdnost pri lepljenju se tudi kljub nizjemu pH, ki je posledica modifikacije, ni poslabsala.

Opazili smo celo rahlo poviSanje strizne trdnosti lepilnega spoja glede na kontrolne

preskuSance (slika 28).
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Slika 28: Grafi¢ni prikaz povprecnih striznih trdnosti serij lepljenih s FF lepilom

Zaklju¢imo lahko, da lahko termi¢no modificiran les brez tezav lepimo tako z UF lepilom
kot s FF lepilom. Pri lepljenju z UF lepilom predstavlja povecana kislost termicno
modificiranega lesa ugodno situacijo za utrjevanje in lepilo utrdi hitreje in bolje. FF lepilo
pa ima tovarnisko dodane dovolj baze oziroma pufrov, ki preprecijo potencialno
spremembo kislosti okolja med lepljenjem zaradi kislin, ki so posledica termicne
modifikacije. Smiselno bi bilo poskus ponoviti tudi z drugimi lesnimi vrstami in vec
razlicnimi lepili, saj bi tako dobili celovito sliko vpliva termi¢ne modifikacije lesa na

lepljenje z lepili za les.
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5 SKLEPI

V raziskavi za diplomsko nalogo smo ugotovili, da je ravnovesna vlaznost termicno
modificiranega lesa nizja od nemodificiranega lesa. Razlika v ravnovesni vlaznosti se s
trajanjem termi¢ne modifikacije povecuje. Razlika v vlaznosti med nemodificiranim in
termi¢no modificiranim lesom, ki sta bila predhodno klimatizirana v standardni klimi, je

bila kar 4,6 %.

Ugotovili smo tudi, da se vrednost pH zmanjSuje s termi¢no modifikacijo lesa. Daljsa in
intenzivnejSa ko je modifikacija, niZja je vrednost pH. Vrednost pH nemodificiranega lesa
je znaSala 4,74, termi¢no modificiranega do hidrotermolize 4,08 in termicno
modificiranega 3,93 enote. Reoloske lastnosti so se pri lepljenju z UF lepilom najbolj
razlikovale v zacetni fazi. V konc¢ni fazi utrjevanja ni bilo opaznih vecjih razlik v
elastiénem in viskoznem modulu, iz ¢esar lahko sklenemo, da sprememba pH vrednosti ni

bistveno vplivala na utrjevanje UF lepila.

Nekoliko drugace se je obnasalo FF lepilo, pri katerem so bile opazne vecje razlike v
kon¢nih vrednostih prej omenjenih modulov. NajboljSe rezultate smo zabelezili pri
termicno modificiranem lesu, slabSe pri lesu, modificiranem do hidrotermolize, in

najslabse pri nemodificiranem lesu. Ta rezultat je v nasprotju z naSimi pri¢akovanji.

Z dielektricno analizo smo ugotovili, da sta obe lepili izkazovali ve¢jo zacetno hitrost
utrjevanja pri lepljenju modificiranega lesa. Kon¢na stopnja utrjenosti pa je bila za obe

lepili najprej doseZena pri lepljenju nemodificiranega lesa.

S testiranjem strizne trdnosti lepilnega spoja smo ugotovili, da je lepljenje termi¢no

modificiranega lesa primerljivo oziroma celo boljSe od lepljenja nemodificiranega lesa.

Zaklju¢imo lahko, da zmanjSana vrednost pH termi¢no modificiranega lesa ni vplivala na

kvaliteto lepljenja z uporabljenima UF in FF lepiloma.
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6 POVZETEK

Termi¢no modificiran les se ve¢inoma uporablja za samostojne elemente. Zaradi tezav pri
lepljenju, se manj uporabljajo lepljeni elementi iz termi¢no modificiranega lesa. Najvecje
tezave so prisotne pri lepljenju s fenol- in resorcinol-formaldehidnimi lepili. V diplomskem

delu smo to hipotezo preverili.

V ta namen smo dve vrsti termi¢no modificiranega lesa in nemodificiran les smreke (Picea
abies L.) zlepili z dvema konstrukcijskima lepiloma, urea-formaldehidnim (UF) in fenol-
formaldehidnim (FF) lepilom. Za UF lepilo je znacilno, da hitreje in bolje utrjuje v kislem

pH obmocju, za utrjevanje FF lepila pa je potrebno bazi¢no pH obmocje.

Najprej smo v raziskavi ugotavljali vlaznost in merili pH vrednost lesa. Med utrjevanjem
smo reoloSke lastnosti spremljali s pomocjo reometra, dielektricne lastnosti sistema
les-lepilo pa smo merili s pomocjo dielektricne analize. Mehanske lastnosti lepilnih spojev

smo ugotavljali s striznim testom po standardu SIST-TS CEN/TS 13354:2004

Ugotovili smo, da trajanje termi¢ne modifikacije lesa vpliva na zniZzanje ravnovesne
vlaznosti lesa. Razlika v ravnovesni vlaznosti nemodificiranega in termi¢no modificiranega

lesa, klimatiziranega v standardni klimi, je bila kar 4,6 %.

Merjenje vrednosti pH je pokazalo, da se vrednost pH zmanjSuje s trajanjem in
intenzivnostjo termi¢ne modifikacije lesa. Vrednost pH nemodificiranega lesa je znasala
4,74, termicno modificiranega do hidrotermolize 4,08 in termi¢no modificiranega lesa 3,93

enote.

Reoloske lastnosti so se pri lepljenju z UF najbolj razlikovale v zacetni fazi, v kon¢ni fazi
utrjevanja pa ni bilo opaznih vecjih razlik v elasticnem in viskoznem modulu. Vecje

razlike med omenjenimi moduli smo med utrjevanjem opazili pri lepljenju s FF lepilom.

Dielektricna analiza nam je razkrila, da sta obe lepili izkazovali ve¢jo zaetno hitrost
utrjevanja pri lepljenju modificiranega lesa. Koncna stopnja utrjenosti pa je bila kljub temu

najprej dosezena pri lepljenju nemodificiranega lesa.

S testom strizne trdnosti smo ugotovili, da je lepljenje termi¢no modificiranega lesa z UF

in FF lepilom primerljivo oziroma celo boljSe od lepljenja nemodificiranega lesa.
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Zaklju¢imo lahko, da lahko z uporabljenim FF lepilom brez tezav lepimo termic¢no
modificiran les. Seveda pa se poraja vprasanje, kakSen bi bil rezultat pri lepljenju z enako
vrsto lepila drugih proizvajalcev. To vprasanje bi bilo lahko izhodiS¢e za naslednje

raziskave.
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PRILOGE

Priloga A: Karakteristi¢na krivulja reoloskih lastnosti za NS pri lepljenju z UF lepilom
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Priloga B: Karakteristi¢na krivulja reoloskih lastnosti za NS-HyT pri lepljenju z UF lepilom
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Priloga C: Karakteristicna krivulja reoloskih lastnosti za NS-HT pri lepljenju z UF lepilom
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Priloga D: Karakteristi¢na krivulja reoloskih lastnosti za NS pri lepljenju s FF lepilom
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Priloga E: Karakteristi¢na krivulja reoloskih lastnosti za NS-HyT pri lepljenju s FF lepilom
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Priloga F: Karakteristi¢na krivulja reoloskih lastnosti za NS-HT pri lepljenju s FF lepilom
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Priloga G: Vlaznost med klimatiziranjem za NS
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Priloga H: Vlaznost med klimatiziranjem za NS-HyT
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Priloga I: Vlaznost med klimatiziranjem za NS-HT
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