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ESTUDIO DEL MOJADO Y CARACTERIZACION SUPERFICIAL POR
MICROSCOPIA DE BARRIDO LASER CONFOCAL DE CHAPAS DE MADERA
OBTENIDAS POR DESENROLLO

WETTABILITY STUDY AND SURFACE CHARACTERIZACION BY CONFOCAL LASER
SCANNING MICROSCOPY OF ROTARY-PEELED WOOD VENEERS

Gonzalo Vazquez!, Cristina Galifianes’, M. Sonia Freire', G. Antorrend’, Julia Gonzdlez-Alvarez!

RESUMEN

El objetivo de este trabajo fue estudiar las propiedades superficiales de chapas obtenidas por
desenrollo de cinco especies de maderas duras: okume, ayous, chopo, fromager y eucalipto, y comparar el
comportamiento de ambas caras de las chapas. Se han determinado los angulos de contacto de equilibrio
y se ha determinado la energia libre superficial de la madera asi como sus componentes polar y dispersa.
Asimismo, mediante microscopia de barrido laser confocal se ha evaluado la rugosidad superficial. La
energia libre superficial oscilo entre 49-64 mJ/m? y disminuy¢ en el orden okume > fromager > chopo
> ayous ~ eucalipto, lo que indica un descenso de la capacidad de mojado en ese orden. El okume con
el mayor valor de la energia libre superficial y los menores valores del angulo de contacto de equilibrio
se confirmo6 como la especie con las mejores propiedades de mojado, siendo ademas la que presento los
mayores valores de los parametros de rugosidad superficial. Comparando las propiedades superficiales
para las dos caras de las chapas se encontr6é que dependieron de la especie, pero en general, con la
excepcion de la rugosidad, las diferencias no fueron muy significativas siendo los mayores cambios
para las chapas de okume que presentaron un mejor mojado en su cara interior.

Palabras claves: Chapas de madera de desenrollo, mojado, angulo de contacto, energia libre
superficial, microscopia de barrido laser confocal, rugosidad

ABSTRACT

The aim of this work was to study the surface properties of rotary-peeled veneers of five species of
hardwoods: okume, ayous, poplar, fromager and eucalyptus and to compare the behavior of both sides
of the veneers. The equilibrium contact angles were determined together with the wood surface free
energy and its polar and disperse components. Additionally, surface roughness was evaluated using
confocal laser scanning microscopy. Surface free energy ranged from 49-64 mJ/m? and decreased in the
order okume> fromager> poplar> eucalyptus ~ ayous, indicating a decrease in wettability in that order.
Okume wood with the highest value of the surface free energy and the lowest values of the equilibrium
contact angle was confirmed as the species with the best wetting properties, and also presented the highest
values of surface roughness parameters. In general, there were not significant differences between the
properties of both sides of the veneers, except for roughness. The largest differences were obtained for
okume veneers whose interior side showed higher wettability.

Keywords: Rotary-peeled veneers, wettability, contact angle, surface free energy, confocal laser
scanning microscopy, roughness
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INTRODUCCION

En la preparacion de tableros de madera, el grado de enlace adhesivo-madera depende de varios
factores tales como la especie de madera, sus propiedades fisico-quimicas, los tratamientos superficiales,
las propiedades del adhesivo y las condiciones de formacion de la linea de cola. En particular, las
propiedades superficiales de la madera determinan la calidad de la unién adhesivo-madera y, en
consecuencia, las propiedades mecanicas del producto final. Por otra parte, se ha encontrado que los
tratamientos mecanicos cambian las caracteristicas quimicas y morfologicas de la superficies solidas
(Liptakova et al. 1995, Gindl et al. 2001, Piao ez al. 2010) por lo que la influencia de los procesos de
mecanizado en las propiedades superficiales de la madera ha de ser considerada. Los métodos para
caracterizar las propiedades superficiales de la madera se pueden clasificar en tres grandes grupos:
microscopicos, que proporcionan informacion sobre la morfologia superficial, espectroscopicos, que
informan sobre la quimica superficial y termodinamicos, que proporcionan informacion sobre la energia
superficial (Tshabalala 2005).

En el presente trabajo se han estudiado comparativamente las propiedades superficiales de chapas
de cinco especies de maderas duras obtenidas por desenrollo y empleadas en la fabricacion de tableros
contrachapados: okume, ayous, chopo, fromager y eucalipto. Las propiedades termodinamicas
superficiales se han determinado por analisis de angulos de contacto y se ha empleado el método de
Owens-Wendt-Rabel-Kaelble (Owens y Wendt 1969, Kaelble 1970) para determinar la energia libre
superficial. Las propiedades fisicas de la superficie de la madera se han evaluado mediante microscopia
de barrido laser confocal (CLSM). Adicionalmente, se ha analizado en todos los casos la influencia del
proceso de desenrollo en las caracteristicas superficiales de las dos caras de las chapas.

MATERIALES Y METODOS

Materiales

Se han empleado chapas de madera obtenidas por desenrollo de las siguientes especies de maderas
duras destinadas a la fabricacion de tableros contrachapados: okume (Aucoumea klaineana) (humedad:
9,5% en base hiimeda (b.h.); espesor chapa: 0,53 mm), ayous (7riplochiton scleroxylon) (humedad: 9,8%
b.h.; espesor chapa: 0,80 mm), chopo (Populus alba) (humedad: 9,1% b.h.; espesor chapa: 1,08 mm),
fromager (Ceiba pentandra) (humedad: 9,7% b.h.; espesor chapa: 0,88 mm) y eucalipto (Eucalyptus
globulus) (humedad: 9,2% b.h.; espesor chapa: 0,84 mm) . Todas las chapas fueron suministradas por
el Grupo Losan (A Coruiia, Espafia).

METODOLOGIA

Medida de dngulos de contacto

Se seleccionaron aleatoriamente tres chapas de cada una de especies de madera: okume, ayous,
chopo, fromager y eucalipto. Los liquidos de prueba empleados fueron agua, etilenglicol, formamida y
diyodometano. En cada chapa, se realizaron con cada disolvente ocho medidas del angulo de contacto
por cada una de las caras: la cara orientada hacia el exterior del tronco del arbol y sobre la que no incide
la cuchilla en el proceso de desenrollo, que denominamos cara exterior y la cara interior orientada hacia
el interior del tronco sobre la que incide la cuchilla en el proceso de desenrollo, que denominamos
interior.

La medida de los angulos de contacto se ha realizado segtin el método de la gota sésil considerado
el mas adecuado para investigaciones sobre madera (Scheikl y Dunky 1998, de Meijer et al. 2000,
Gindl et al. 2001, Gindl y Tschegg 2002). Se ha empleado un equipo de medida de angulos de contacto
Dataphysics OCA 15 Plus, que puede registrar 25 imagenes/s. En cada experimento se depositd una gota
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(10 pL) del liquido sobre la superficie de la chapa y la direccion de observacion fue perpendicular a la
direccion de la fibra en aquélla. Los angulos de contacto se calcularon mediante el método de Young-
Laplace empleando el software de analisis de imagenes SCA 20 de Dataphysics. Se realizaron medidas
del angulo de contacto cada segundo durante los primeros 20 s, cada 10 s hasta los 120 s y cada 30 s
hasta los 240 s.

Determinacion del angulo de velocidad de mojado constante (cwra)

Los angulos de contacto se evaluaron empleando el método diferencial (Nussbaum 1999). De acuerdo
con este modelo, el proceso de mojado en la madera se puede dividir en dos fases: una fase de extension,
en la que el didmetro de la gota aumenta tan rdpidamente que la velocidad de cambio del angulo de
contacto o velocidad de mojado (d6/dt, siendo 6 el angulo de contacto formado entre el liquido y el
solido) es relativamente rapida y una etapa de penetracion, en la cual la velocidad de cambio del dngulo
de contacto es aproximadamente constante. Si se representa la velocidad de mojado frente al tiempo, se
puede determinar el valor del d&ngulo de contacto correspondiente a velocidad de mojado constante, que
se conoce como angulo de velocidad de mojado constante (cwra). Para cada especie, cara de la chapa
y disolvente el cwra se ha determinado como la media de 24 determinaciones.

Para cada especie y liquido de prueba se ha analizado la existencia de diferencias significativas entre
los valores medios del cwra de las caras interior y exterior aplicando el t-test para un nivel de confianza
del 95% en el software Statgraphics Plus 5.1

Determinacién de la energia libre superficial

La energia libre superficial se ha determinado mediante el método de Owens-Wendt-Rabel-Kaelble
(Owens y Wendt 1969, Kaelble 1970), que expresa la energia libre superficial del liquido (y,,,) y del
sélido (y,,) como la suma de sus componentes dispersa y polar:

Yv = ’YLvd + Yva (D
Ysv = std + stp 2

donde v, y 7’ son las componentes dispersas de la energia libre superficial del liquido y del
sélido, respectivamente, y v,,» y 7., son las componentes polares de la energia libre superficial del
liquido y del solido, respectivamente.

Por otra parte, la energia libre interfacial solido-liquido (y,, ) puede calcularse como la media
geométrica de las contribuciones del liquido y del sélido:

YVss =Vor T Vv — 2 (\/7svd . 7LVd + \/7sz : 7LVP ) 3)

Sustituyendo y, en la ecuacion de Young (ecuacion 4)

Yiv cosf = Tsv —VsL 4

se obtiene que:

Yoy (1+cosB) =2 \/YSVPYLVP +2 \/stdYLvd &)
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Linearizando la ecuacion 5, podemos obtener las componentes polar (y,*) y dispersa (y,, ) de
la energia libre superficial del sélido como la pendiente y la ordenada en el origen de la ecuacién 6,
respectivamente, cuya suma da como resultado el valor de la energia libre superficial. Se han empleado
cuatro liquidos de prueba cuyos valores de la tension superficial (y,,,) y de sus componentes polar (y,,”)
y dispersa (y,,) son conocidos (Tabla 1): el agua en la que predomina la componente polar de la tension
superficial, el diyodometano en el que la componente polar es cero y la formamida y el etilenglicol en
los que la componente dispersa representa mas del 60%.

0,5 1+cosO
Yiy(1+cos6) _ (y] oy ©

iy )"

Tabla 1. Tension superficial y componentes dispersa y polar de los liquidos de prueba.

Disolvente |yLy (mJ/m?) |yLv® (mJ/m?) [yLv? (mJ/m?)
Agua 72,8 21,8 51,0
Formamida 58,0 39,0 19,0
Etilenglicol 48,0 29,0 19,0
Diyodometano 50,8 50,8 0

Caracterizacion superficial de las chapas por microscopia de barrido laser confocal (CLSM)

Muestras de las caras exterior e interior de chapas de cada una de las especies de madera estudiadas,
previamente sombreadas con oro en un equipo Bio-Rad E5000 Sputted Coater, se analizaron por
microscopia confocal utilizando un microscopio TCS SP2 Leica provisto de una lente HC PL APO
10X/0.40. En cada muestra de 2 cm x 2 cm se han seleccionado aleatoriamente cinco campos de medicion,
de dimensiones 2,0 mm (longitud) x 2,0 mm (anchura) x 0,5 mm (espesor). Las secciones Opticas se
obtuvieron usando intervalos de 2,5 um en la direccion z. Los resultados se analizaron utilizando el
software Confocal de Leica para obtener imdgenes topograficas de la superficie, reconstrucciones
tridimensionales, los perfiles de rugosidad a lo largo de una trayectoria y los parametros de rugosidad
media aritmética (Ra) y media cuadratica (RMS), calculados de acuerdo con el estandar DIN EN ISO
4287 mediante las ecuaciones 7y 8.

L 3 @)

=% _ﬂz(x)‘dx con z(x)=z,-z

0

1%, — ®)
RMS= fﬂz (x)|dx con z(x)=z —z
0

siendo L la longitud de muestreo y z(x) la desviacion en cada punto del perfil de rugosidad (z) desde
la linea media ( z ), calculada de manera que las areas por encima y por debajo sean iguales.
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RESULTADOS Y DISCUSION

Comparacion de chapas de desenrollo de distintas especies de madera por medida de dngulos
de contacto

En la tabla 2 se presentan los valores de los dngulos de velocidad de mojado constante (cwra) para
las dos caras de chapas de madera obtenidas por desenrollo de las cinco especies estudiadas (ayous,
chopo, okume, fromager y eucalipto) y con los cuatro liquidos de prueba empleados (agua, formamida,
diyodometano y etilenglicol). En la figura 1 se muestra a modo de ejemplo la aplicacion del método
diferencial para el calculo del cwra para la cara exterior de una chapa de madera de chopo en contacto
con agua.

Para cada especie y liquido de prueba se han comparado los valores de cwra de las caras interna
y externa de las chapas, siendo la cara interna la que entra en contacto con la cuchilla en el proceso
de desenrollo. Para el chopo y el eucalipto el valor del cwra de la cara exterior es menor que el de la
cara interior para todos los liquidos de prueba. En el caso del chopo la diferencia es significativa para
todos los liquidos excepto para el etilenglicol, mientras que en el caso del eucalipto las diferencia solo
es significativa para la formamida. El comportamiento del okume es opuesto al del chopo y eucalipto
con valores significativamente menores de cwra en la cara interna con todos los liquidos de prueba,
a excepcion de la formamida para la que no se han detectado diferencias. En el caso del ayous no se
detectaron diferencias significativas entre el comportamiento de las dos caras para ninguno de los liquidos
de prueba pero el menor valor de cwra se encontrd en la cara interior o exterior dependiendo del liquido
empleado. El fromager mostrd un comportamiento analogo al ayous con menores valores de cwra en
la cara exterior o interior dependiendo del liquido de prueba, siendo las diferencias significativas para
agua y diyodometano. Resumiendo, para todos los liquidos de prueba empleados, las chapas de chopo y
eucalipto presentan un mejor mojado por la cara exterior que por la interior, siendo el comportamiento
a la inversa para las chapas de okume. En el caso de ayous y fromager el mojado depende del liquido
empleado. Shupe et al. (1998) estudiando el efecto de la cara de la chapa en el mojado de chapas de
pino también encontraron que su influencia dependia del liquido empleado siendo despreciable con una
resina fenol-formaldehido pero critico con agua para la que encontraron valores del angulo de contacto
significativamente mas bajos por la cara interior que por la exterior.

Por otro lado, se observa que entre todas las especies de madera estudiadas, el okume es el que
presenta una mayor capacidad de mojado con los menores valores de cwra para todos los liquidos
de prueba, excepto el agua para la que el fromager presenta el menor valor en su cara exterior. Por el
contrario, el fromager es la especie que muestra las peores propiedades de mojado al tener, salvo en el
caso del agua, los mayores valores de cwra.

Determinacion de la energia libre superficial

En la Figura 2 se presenta a modo de ejemplo la linearizacion de la ecuacion 5 para la cara interior de
una chapa de eucalipto. Los valores de la energia libre superficial (y,,,) de todas las especies de madera
estudiadas tanto por su cara exterior como interior, asi como de sus componentes polar y dispersa,
se muestran en la tabla 3 junto con los valores de los coeficientes de correlacion R? resultantes de la
linearizacion de la ecuacion 5.

La energia libre superficial (y,,) de las especies de madera estudiadas oscil6 entre 49,8-63,9 mJ/m?,
dentro del rango de valores encontrado para otras maderas duras 43,6-68,8 mJ/m? (Piao et al. 2010), y
disminuyeron en el orden okume > fromager > chopo > ayous ~ eucalipto, lo que indica un descenso de
la capacidad de mojado en ese mismo orden. El okume con el mayor valor de la energia libre superficial,
como se explicd anteriormente, también present6 los menores valores del angulo de contacto de equilibrio
cwra, lo que la confirma como la especie de madera con las mejores propiedades de mojado entre las
estudiadas. En todas las especies de madera, con la excepcion del fromager, es mayor la componente
dispersa que la componente polar de la energia libre superficial como también se ha encontrado para otras
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especies de maderas duras (Piao ef al. 2010, de Meijer ef al. 2000) y para la mayoria de los polimeros
(Gindl y Tschegg 2002).

Tabla 2. Angulos de velocidad de mojado constante (cwra) para las caras exterior y interior de
chapas obtenidas por desenrollo de madera de ayous, chopo, okume, fromager y eucalipto en contacto

con agua, formamida, etilenglicol y diyodometano.

Especie | Cara cwra (°) cwra (°) cwra (°) cwra (°)

madera | chapa Agua Formamida | Etilenglicol | Diyodometano
Ayous | exterior | 50,98% (2,30) | 18,69 (3,13) |27,80° (6,02)| 52,41%(3,09)
Ayous | interior | 48,25%(0,70) | 18,42 (3,86) |24,15%(2,14)| 54,73%(0,68)
Chopo | exterior | 42,54° (7,21) | 27,56° (5,44) |26,44° (3,63)| 47,92°(1,38)
Chopo | interior | 51,24°(2,42) | 30,68°(1,94) |29,07° (3,36)| 50,93°(0,89)
Okume | exterior | 35,709 (2,16) | 10,219 (0,94) [17,91°(3,69) | 33,72%(1,59)
Okume | interior | 19,16° (1,89) | 10,43%(0,87) [11,77°(1,35)] 25,85°(5,77)
Fromager | exterior 23,85" (0,44) | 32,56°(1,16) |30,88° (6,26) 64,91t(1,46)
Fromager | interior | 29,148 (7,17) | 34,15°(3,78) |27,57°(2,72)| 57,50%(6,88)
Eucalipto | exterior | 47,34" (5,02) | 26,73"(2,17) |23,98"(4,20)| 52,42" (6,61)
Eucalipto | interior | 50,26" (2,13) | 32,998 (0,99) |24,33"(3,87)| 52,98"(2,95)

“Para cada especie y liquido de prueba, letras iguales indican que no hay diferencia significativa entre las medias de la cara

Media de 24 determinaciones ( Desviacion standard)

exterior ¢ interior para un nivel de confianza del 95%.

0 50

100 150 200

Tiempo (s)

250 300

Figura 1. Evolucion con el tiempo del angulo de contacto y de su derivada, para la cara exterior
de una chapa de madera de chopo en contacto con agua.
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Estudio del mojado...: Vazquez et al.

Comparando los valores de la energia libre superficial de las dos caras de las chapas en general no
se encontraron diferencias muy significativas, siendo el mayor cambio el del okume lo que concuerda
con las mayores diferencias encontradas entre los angulos de contacto de equilibrio de las caras interior
y exterior para esta especie. Para chopo, eucalipto y fromager la energia libre superficial es mayor en la
cara exterior que en la interior, lo que indica un mejor mojado en la primera y concuerda, en el caso del
chopo y eucalipto, con los resultados obtenidos para cwra con menores valores para la cara exterior. Para
ayous y okume, v, €s mayor en la cara interior lo que concuerda, en el caso del okume, con los valores
obtenidos para cwra. Diversos factores tales como diferencias en la porosidad de la madera, rugosidad
superficial o la heterogeneidad quimica de la superficie, en particular la presencia de extractos pueden

ser los responsables de las diferencias observadas (de Meijer et al. 2000).

0,5y, (1+cas 8)/(y )2

=
(9]

=y
o

(4]

(]
y=4,607 1 5278
R*= 1,973
0,4 0,8 1,2
(P )2

1.6

Figura 2. Aplicacion del método de Owens-Wendt-Rabel-Kaelble para la cara interior de una

Tabla 3. Valores de la energia libre superficial (y,) y de sus componentes polar (y,")
y dispersa (y,,* ) (ecuacion 6) para las cara exterior y interior de chapas de ayous, chopo, okume,

chapa de eucalipto.

fromager y eucalipto.

Especie Cara Ysv ysv? Tsvh 2

madera Chapa (mJ/m?) (mJ/m?) (mJ/m?) R
Ayous Exterior 51,0 30,7 20,3 0,97
Ayous Interior 52,1 29,3 22,8 0,98
Chopo Exterior 53,7 29,3 24,4 0,95
Chopo Interior 49,8 29,9 19,9 0,97
Okume Exterior 59,0 34,6 24,4 0,93
Okume Interior 63,8 34,0 29,9 0,90
Fromager Exterior 59,9 18,8 41,2 0,95
Fromager Interior 57,7 22,2 35,4 0,94
Eucalipto Exterior 52,0 29,2 22,8 0,98
Eucalipto Interior 50,2 28,9 21,2 0,98
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Caracterizacion superficial de las chapas por microscopia de barrido laser confocal (CLSM)

Mediante CLSM se han analizado las caras exterior y interior de chapas de madera de ayous, chopo,
okume, fromager y eucalipto. En las figuras 3 y 4 se presentan, a modo de ejemplo, para uno de los
campos analizados de una cara exterior de una chapa de ayous, la reconstruccion topografica 3D y la
imagen topografica de la superficie. Los pardmetros de rugosidad Ra y RMS calculados segtin la norma
DIN EN ISO 4287, empleando las ecuaciones 7 y 8, se muestran en la tabla 4 para las caras exterior y
interior de las chapas de todas las especies de madera estudiadas.

Tabla 4. Parametros de rugosidad Ra y RMS calculados segin la norma DIN EN ISO 4287 para
las caras exterior y interior de chapas de ayous, chopo, okume, fromager y eucalipto.

Cara Ra RMS
Especie chapa (um) (nm)
madera
Ayous exterior 27,38 (8,44) 37,37 (13,89)
Ayous interior 21,96 (6,22) 30,79 (8,51)
Chopo exterior 33,31 (8,71) 43,54 (11,07)
Chopo interior 21,22 (2,71) 29,41 (2,70)
Okume exterior 21,99 (4,68) 31,93 (5,33)
Okume interior 34,34 (8,97) 47,49 (11,05)
Fromager exterior 33,66 (14,31) 46,35 (21,53)
Fromager interior 32,39 (15,42) 41,68 (18,01)
Eucalipto exterior 15,75 (4,66) 24,62 (5,07)
Eucalipto interior 20,62 (8,70) 29,31 (9,29)

Media de 5 determinaciones (desviacion estandar)

Los menores valores de Ra y RMS se han obtenido para la cara exterior del eucalipto y los mayores
para la cara interior del okume, que es precisamente la que present6 el mayor valor de la energia libre
superficial y los menores angulos de contacto de equilibrio de entre todas las analizadas. Este resultado
concuerda con los obtenidos por otros autores que relacionan una mayor rugosidad superficial de la
madera con menores angulos de contacto y mejores propiedades de mojado (Piao et al. 2010).

Comparando los pardmetros de rugosidad para las dos caras de una chapa se encontr6 que los de la
cara exterior son mayores que los de la interior para las especies ayous, chopo y fromager ocurriendo
lo contrario para okume y eucalipto. En el caso del okume y el chopo la cara que presenta los mayores
valores de Ra y RMS, la cara interior o exterior, respectivamente, es la que presenta el mayor valor de
la energia libre superficial y los menores valores del angulo de contacto de equilibrio cwra o lo que es
lo mismo la mayor capacidad de mojado, no existiendo dicha relacion para el resto de las especies.
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[mm]

Figura 3. Reconstruccion topografica 3D de uno de los campos analizados
por CLSM de la cara exterior de una chapa de ayous.

Figura 4. Imagen topografica de la superficie de uno de los campos analizados
por CLSM de la cara exterior de una chapa de ayous.

CONCLUSIONES

De todas las especies de madera estudiadas: ayous, chopo, okume, fromager y eucalipto, el okume
presentd los menores valores de los angulos de contacto de equilibrio con los diferentes liquidos de
prueba utilizados y el fromager los mayores.

La energia libre superficial (y,) de las especies de madera estudiadas oscil¢ entre 49-64 mJ/m* y
disminuy6 en el orden okume > fromager > chopo > ayous ~ eucalipto, lo que indica un descenso de
la capacidad de mojado en ese mismo orden. En todas las especies de madera, con la excepcion del
fromager, es mayor la componente dispersa que la componente polar de la energia libre superficial.

No se encontraron diferencias muy significativas entre los valores de la energia libre superficial de
las dos caras de las chapas, siendo el mayor cambio el del okume que también mostro, en general, las
mayores diferencias entre los angulos de contacto de equilibrio de ambas caras.

El okume present6 el mayor valor de la energia libre superficial, los menores angulos de contacto
de equilibrio y los mayores valores de los parametros de rugosidad superficial, lo que la convierten en
la especie con las mejores propiedades de mojado entre todas las analizadas.
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