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Forord

FORORD

Denne rapport er udarbejdet pa kursus 6126 - Bygningsmaterialleere kursusarbejde efter aftale.
Rapporten er udfgrt ved Laboratoriet for Bygningsmaterialer som et samarbejdsprojekt med
Bioteknologisk Institut i Kolding.

Rapporten er opdelt i en hovedrapport, hvor de grundleggende principper bag Near-infrargd
teknikken (i det fglgende forkortet NIR) kort przsenteres sammen med resultaterne fra
forsgget, samt en bilagsrapport, hvor de mere detaljerede forsggsresultater, forsggsskemaer
og dataudskrifter findes.

Vejleder for opgaven er docent Preben Hoffmeyer.



Formil

FORMAL

I treindustrien og ved handel med tra er der et stort behov for en ikke-destruktiv maleteknik
til bestemmelse af bl.a. styrke og rad.

Ner-infrargd tekniken er en spektrofotometrisk analysemetode, der med succes anvendes i
levnedsmiddelindustrien til bl.a. at bestemme naringsindhold i planter og animalske produkter.
NIR-signalerne indeholder bla. information om fysiske forhold, molekylestruktur og
materialeforhold som f.eks densitet. NIR teknikken har aldrig varet anvendt p4 tre, men med
baggrund i ovenstiende er det sandsynligt, at NIR teknikken kan anvendes til forudsigelse at
densitet/styrke af tree.

Formalet med rapporten er siledes indledningsvis at f& afklaret, om NIR teknikken kan
anvendes pi tre, og dernast om NIR méilings resultater giver et billede af trees styrke/stivhed.



Indledning ) Kapitel 1

1 INDLEDNING

NIR teknologi er en spektrofotometrisk analysemetode og bestir af en mangde emner: NIR
refleksion, instrumentering, prgve preparering, laboratorie analyser og databearbejdning.

Formélet med dette fgrste afsnit af rapporten er, kort at redeggre for den grundleggende fysik
og de kemiske principper bag NIR teknologien, samt lidt om de resultater NIR teknologien
producerer.

1.1 NIR teknologi fysik

Fysikken bag NIR-teknologien bygger hovedsagelig p almindelig bglgefysik. Nér lys passerer
gennem et materiale, vil det blive selektivt absorberet. Materialet absorberer kun lys med
samme bglgelengde som det selv udsender, de gvrige bglgelengder vil reflekteres. Det er
denne absorption, man gnsker at méle. Rent praktisk ggres dette dog ved at man méler
refleksionen (Birth & Hecht 1987).

1.2 NIR teknologi kemi

Sammensatning og opfgrsel af alle planter og animalske produkter er en direkte konsekvens
af deres kemiske opbygning. Hovedbestandelen af alle naturprodukter er proteiner, ikke-
fibrgse kulhydrater (bl.a. stivelse og sukker), fedt, fibrgse kulhydrater (bl.a. cellulose) vand,
mineraler og vitaminer. Alle disse bestir igen af atomer, hovedsaglig kulstof, ilt, brint,
nitrogen, phosphor og svovl. Disse atomer kombineret med kovalente og elektrovalente
bindinger danner molekyler. P4 grund af bindingernes natur og de elektrostatiske &ndringer
pa atomerne og molekylerne, er molekylerne konstant i bevagelse. Molekyleme vibrerer med
en frekvens, der korresponderer med bglgelengder i det infrargde, herunder det ner-infrargde,
omréde af det elektromagnetiske spektrum. Det elektromagnetiske spektrum er vist pa figur
1. Det synlige omréde ligger mellem 300 og 750 nm, det n@r-infrargde omrade ligger mellem
750 og 2600 nm og det infrargde omride ligger mellem 2600 og 25000 nm (Murray og
Williams 1987).
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Figur 1

Det elektromagnetiske spektrum (Murray og Williams 1987).

Som nzvnt bestdr planter og animalske produkter af grupper af atomer, bl.a. CH-, OH- NH-
grupper, der absorberer lys i det ner-infrargde omride. P4 figur 2 er spektre for planters- og
animalske produkters hovedkomponenter vand, fedt, stivelse og cellulose vist.

“’l" A S22 c

BAVELOGTH o,

Figur 2 :
NIR refilektions spektrum (log 1/R) for a) vand, b) fedt, c) stivelse, d) cellulose
(Murray og Williams 1987).
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P4 figur 3 er vist tres spektrum. Ved at sammenligne figur 2 og figur 3 er det muligt at
identificere de enkelte absorptionstoppe for tree, udfra kendskab til ved hvilke bglgelengder
de enkelte bestanddele af tra absorberer na&r-infrargdt lys. Vand absorberer siledes ved 1445
nm og 1940 nm, stivelse ved 2100 nm, sukker og lignin ved 2270 nm og cellulose ved 1300
nm, 1445 nm og ved 2348 nm. \
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Figur 3
NIR reflektions spektrum for tree.

1.3 NIR resultater

P4 figur 4 er vist 2 typiske NIR reflektions spektre. Det Near-Infrargde omride er striling
med bglgelengder mellem 700 - 3000 nm, hvor bglgelengder i omridet 1000 - 2600 nm er
de mest anvendte. Den vertikale akse enhed, log (1/refleksionen) - forkortet log (1/R), log =
log,, - er relateret til absorptionen: en hgjere log (1/R) vardi betyder at mere striling er blevet
absorberet (mindre reflekteret) af prgven ved den givne bglgelengde. Denne enhed bruges i
stedet for procentvis reflektion, fordi der nasten er linezr sammenhzng mellem kon-
centrationen af en absorberende komponent og dens bidrag til log (1/R) vardien ved den
absorberede bglgelengde (Hruschka 1987).
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Figur 4
To typiske NIR spektre for 1) vand og hvede ved forskellige fugtindhold og 2) stivelse,
protein og hvede ved to forskellinge protein indhold (Hruschka 1987).
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2 MATERIALER

2.1 Treematerialer

Ialt 83 rgdgran klodser indgik i forsgget. Klodsernes dimension er 20 x 20 x 60 mm.
Klodserne deltes i to serier A og B med 30 klodser i serie A og 52 klodser i serie B.
Klodserne i serie A blev udskéret af samme bjlke, for i videst mulige omfang at fi ensartet
densitet. Der valgtes en bjelke med arringsbredde < 2 mm. Klodserne i serie B blev udskéret
af 13 bjelker, hvor der blev udskiret 4 klodser af 12 bjzlker og 5 af den sidste. Der valgtes
bjelker med &rringsbredder i intervallet 0,5 mm < &rringsbredde < 10 mm. Klodserne i serie
A nummereredes fortlgbende i overensstemmelse med opskzringsrakkefglgen med numrene
Al - A30. Klodserne i serie B nummereredes i overensstemmelse med nummeret pd den
bjelke (1 - 13) hvoraf de var udskdret, med numrene B1.1, B1.2,...., B1.5, B2.1, B2.2,...,,
B24,...., B13.1...., B13.4.

Efter udskering konditioneredes prgverne ved alm. indedgrs luftfugtighed for &rstiden.

Herefter sendtes klodserne til Bioteknologisk Institut i Kolding, hvor de NIR-méles.

2.2 NIR milingsinstrumentet

Til det eksperimentelle arbejde med bestemmelse af klodserne i de to seriers absorption
anvendtes et monochromator af maerket LT Quantum 1200 fremstillet af LT Industries (se
figur 5).

Figur 5
LT Quantum 1200 (Williams 1987).
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En monochromator fungerer ved at fordele eller sprede lysstrilen efter bglgelengde. Prismer
eller gitre er de mest almindelige spredningselementer brugt i monochromatore. Nar prismet
eller gitret bevaeges, belyses prgven efter tur med lys fra hver enkel bglgelengde. Til hver
enkel bglgelengde malles refleksionen fra prgvelegemet, v.h.a. sensorer ophangt inde i
monochromatoren.

2.3 Trykstyrkeprgvnings materiel
Til det eksperimentelle arbejde med bestemmelse af trykstyrken af klodserne i de to serier

anvendtes en materiale-prgvningsmaskine fremstillet af Instron Limited type nr. 6025 (se figur
6).

Figur 6
Instron model 6025 (Instron limited 1985).

Med til forsggsapparaturet hgrer desuden en kontrolpult, en printer, samt en PC’er til
opsamling af data. Indstillingen af Instronen er givet ved fglgende:

- load frame : 100 KN

- test area : below crosshead
- testtype : compression

- load cell : 100 KN

- range : 100 KN

- test speed : 15 mm/min

- return speed  : 1000 mm/min
- end detector  : peak

10
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3 METODER

For alle klodserne gnskes absorption, fugtindhold, densitet og trykstyrke bestemt. Inden
forspgene gir igang slibes klodsernes endeflader planparallelle.
3.1 NIR-mailing
Inden NIR-mélingen blev de 30 klodser i serie A sat over en skil med flourbrinte, med en
flourbrinte mangde p4 0 - 29% af klodseres vagt (en af klodserne forblev ubehandlet, for
at fungerer som kontrol klods). Efter et dggns flourbrinte behandling udtgrres klodserne ved
103°C i et dggn. Hvorefter NIR-malingerne foretages.
Ved ankomst til DtH konditioneredes prgverne i serie B ved alm. indedgrs luftfugtighed for
arstiden, og prgverne i serie A opbevaredes i lufttette beholdere.
3.2 Fugt og densitetbestemmelse
Umiddelbart inden trykprgvning vejedes og opméltes alle klodserne og deres volumen
bestemmes. Densiteten til det givne fugtindhold af serie B klodserne blev fundet af fplgende
formel:

Densiteten p = m/V
hvor m = massen af klodsen (kg) og V = volumen af klodsen (m®).

Efter trykprgvning placeredes alle klodserne i varmeskab ved 103°C i 48 timer, og herefter
vejedes igen. Klodsernes fugtindhold kunne herefter bestemmes af fglgende formel:

Fugtindholdet ® = (m,,4-m,,)/m,, x 100%

hvor m,,; = vidvagten af klodsen (kg) og m,,, = tgrvaegten af klodsen (kg).
3.3 Trykprgvning

Klodserne pafgres en jevnt voksende last indtil brud (se figur 7). Arbejdskurven for klodserne
optegnes.

11
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Figur 7
Forsggsopstilling for trykprgvning.
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4 RESULTATER OG DISKUSSION

Alle afbildede resultater, vist i dette kapitel, findes i fuld stgrrelse i bilagsrapporten sammen
med data udskrifter og forsggsskemaer.

4.1 Ubehandlet tra (serie B)

For bedst muligt at kunne bestemme NIR-méilingernes effcktivitet, blev klodserne i serie B
udvalgt fra tr& med bdde hgj og lav densitet. Sdledes var spredningen pa densiteten s, = 83.8
kg/m’, middelvardien p = 485 kg/m?, stgrste vardien = 623 kg/m® og mindstevardien = 347
kg/m’.

Resultaterne fra densitetesforsgget er afbildet pé figur 8.

DENSITET — TRYKSTYRKE

ubehandlet trce / b — klodser
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Figur 8
Sammenheng mellem trykstyrke og densitet.

Som det ses af ovenstdende figur, er der en meget god sammenhzng mellem trykstyrken og
densiteten, korrelationen er R? = 0.96. Denne korrelation er hgjere end korrelationer man
finder i lzrebgger og artikler m.v. f.eks Dinwoodie (1981), hvor R? = 0.90. P4 figur 9 - 13
er sammenh@ngen mellem NIR-méling ved 5 forskellige bglgelengder og trykstyrke afbildet.
P4 figur 14 - 18 er de tilhgrende densiteter afbildet som funktion af NIR-maélinger ved de
samme 5 bglgelengder.

13
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Figur 9
Sammenhceng mellem trykstyrke og NIR-mdling ved bglgelengden 1301 nm.
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Figur 10
Sammenhang mellem trykstyrke og NIR-mdling ved bglgelengden 1929 nm.
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Figur 11

Sammenhceng mellem trykstyrke og NIR-mdling ved bplgelengden 2017 nm.
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Figur 12

Sammenheng mellem trykstyrke og NIR-mdling ved bplgelengden 2101 nm.
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Figur 13

Sammenhceng mellem trykstyrke og NIR-mdling ved bglgelengden 2329 nm.
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Sammenhceng mellem densitet og NIR-mdling ved bglgeleengden 1301 nm.
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Figur 15
Sammenhaeng mellem densitet og NIR-mdling ved bglgelengden 1929 nm.
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Figur 16

Sammenhceng mellem densitet og NIR-mdling ved bplgelengden 2017 nm.
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Figur 17

Sammenhceng mellem densitet og NIR-mdling ved bplgelengden 2101 nm.
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Figur 18

Sammenheng mellem densitet og NIR-mdling ved bglgeleengden 2329 nm.
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Det bemarkes, at korrelationerne for sammenh@ngen mellem trykstyrke og NIR-méling
neasten er identiske med korrelationerne for sammenhangen mellem densitet og NIR-méling.
Dette skyldes, at densiteten er den mest styrkebestemmende parameter af alle, hvilket ogsé
fremgér af figur 8.

Som det ses af figur 9 - 13 er der god sammenhzng mellem NIR-méilingerne ved
bglgelengderne 1301 nm, 2017 nm og 2329 nm og trykstyrken, korrelationerne er henholdsvis
R?=0.74, R* = 0.51 og R? = 0.62, hvilket netop er de bglgelengder cellulose og hemicellulo-
se absorberer strdling ved. Og da cellulosen befinder sig i cellevaggen, hvis tykkelse er be-
stemmende for trzets densitet og dermed styrke, er det ikke overraskende, at det netop er ved
disse bglgelengder, den gode sammenhang er lokaliseret.

Der er ikke nogen sammenhang mellem NIR-mailingerne og trykstyrken ved 1929 nm og
2101 nm hvilket er de bglgelengder hvor bl.a. vand og stivelse absorberer striling.
Korrelationerne er henholdsvis R* = 0.05 og R* = 0.07. Dette er ganske logisk da forsgget
blev udfgrt med ensartet vandindhold ca 60 RF ~ 12% fugtindhold.

Ved udfgrsel af en multipel regressions analyse fis for sammenh@ngen mellem trykstyrken
og de fem NIR-mélinger en korrelation R? = 0.87, og for sammenhzngen mellem trykstyrken
og de fem NIR-mélinger samt densiteten en korrelation R? = 0.97. Hvilket igen bekreftiger
den gode sammenha&ng mellem densitet, trykstyrke og NIR-mélinger (i bilagsrapporten findes
den fuldstendinge regressions analyse).

4.2 Behandlet trze (serie A)

Da klodserne i serie A er udskéret fra samme bjzlke, var der fgr klodserne blev udsat for
flourbrinte behandlingen meget lille spredning p& trykstyrken. Men da flourbrinte "spiser"
(op1¢ser) bindingerne mellem cellulose molekylerne i celleveggen, @ndres trykstyrken kraftigt
i takt med stigende flourbrinte behandling (se figur 19).

P3 figur 19 er sammenhzngen mellem densitet og trykstyrke afbildet. Som det ses af
nedenstiende figur er der i modsatning til serie B ingen sammenhang mellem densitet og
trykstyrke, korrelationskoefficienten R?> = 0.01. Dette skyldes, at klodserne i serie er fra
samme bjelke og fglgelig er der ingen sammenhang mellem densitet og trykstyrke.

P3 figur 20 - 24 er sammenhzngen mellem NIR-miling ved 5 forskellige bglgelengder og

trykstyrke afbildet. P figur 25 - 27 er de tilhgrende densiteter afbildet som funktion af NIR-
mélinger ved de samme 5 bglgelengder.
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Figur 19

Sammenhaeng mellem trykstyrke og densitet.
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Figur 20

Sammenhceng mellem trykstyrke og NIR-mdling ved bglgelengden 1301 nm.
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Figur 21
Sammenhaeng mellem trykstyrke og NIR-mdling ved bplgelengden 1929 nm.
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Figur 22

Sammenhceng mellem trykstyrke og NIR-mdling ved bglgeleengden 2017 nm.
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Figur 23

Sammenheeng mellem trykstyrke og NIR-mdling ved bplgelengden 2101 nm.
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Figur 24

Sammenhang mellem trykstyrke og NIR-mdling ved bglgelengden 2329 nm.
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Figur 25

Sammenhceng mellem densitet og NIR-mdling ved bplgelengden 1301 nm.
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Sammenhceng mellem densitet og NIR-mdling ved bglgelengden 2101 nm.
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Figur 17 :
Sammenhang mellem densitet og NIR-mdling ved bplgelengden 2329 nm.

Det bemarkes, at korrelationerne for sammenhangen mellem trykstyrke og NIR-méling ikke
mere som ved serie B er identiske med korrelationerne for sammenhzngen mellem densitet
og NIR-mdling. Dette skyldes som fgr navnt, at alle klodserne er taget fra samme bjzlke, og
dermed eksisterer der ingen sammenhang mellem densitet og trykstyrke. Det ses endvidere,
at det er ved andre bglgelengder, at den bedste sammenhzng mellem trykstyrke og NIR-
mdling skal findes.

Som det ses af figur 20 - 24 er der god sammenh&ng mellem NIR-mélingerne ved 1301 nm,
1929 nm og 2101 nm og trykstyrken, korrelationerne er henholdsvis R? = 0.66, R? = 0.54 og
R? = 0.68. Dette er de bglgeleengder bl.a. vand, stivelse og lignin absorberer striling ved.
Dette kan he&nge sammen med det faktum, at fugtindholdet for klodserne ikke var ensartet
efter flourbrinte behandlingen. Dette skyldes, at ikke alle de lufttztte beholdere var tztte, samt
at ikke alt flourbrinten var fordampet fra klodserne. Korrelationen for sammenhangen mellem
trykstyrke og fugtindhold (ikke optegnet) R? = 0.16.

Der er ikke nogen god sammenhngen mellem NIR-mélingerne ved 2017 nm og 2329 nm
og trykstyrken, korrelationerne er henholdsvis R* = 0.26 og R® = 0.40. Hvilket er de
bglgelengder hvor hovedsagelig cellulose absorberer striling ved, og store dele af cellulosen
i klodserne er som fgr navnt omdannet.
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Ved udfgrsel af en multipel regressions analyse fis for ssmmenh@ngen mellem trykstyrken
og de fem NIR-mélinger en korrelation R? = 0.85, og for sammenhangen mellem trykstyrken
og de fem NIR-mélinger samt densiteten en korrelation R? = 0.86. Hvilket igen bekrafter, at
der ikke eksisterende sammenhang mellem densiteten og trykstyrke (i bilagsrapporten findes
den fuldstendinge regressions analyse).
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KONKLUSION

Ubehandlet trae

- Der var ved forspget meget stor sammenhang mellem densitet og trykstyrke; korrelationen
var R? = 0.96.

- Der var ved forspget god sammenhang mellem NIR-méiling ved bglgeleengderne 1301 nm,
2017 nm og 2329 nm og trykstyrken; korrelationerne var henholdsvis R* = 0.74, R? = 0.51
og R? = 0.62.

- Der er ikke nogen sammenhzngen mellem NIR-méilingerne ved bglgelengderne 1929 nm
og 2101 nm og trykstyrken; korrelationerne er henholdsvis R? = 0.05 og R? = 0.07.

- Ved udfgrsel af en multipel regressions analyse fis for sammenhangen mellem trykstyrken
og de fem NIR-mélinger en korrelation R? = (.87, og for sammenhangen mellem tryk-
styrken og de fem NIR-mélinger samt densiteten en korrelation R? = 0.97.

Behandlet tra

- Der var ved forspget ingen sammenhang mellem densitet og trykstyrke; korrelationen var
R? = 0.01.

- Der var ved forsgget god sammenhang mellem NIR-méling ved b¢1gelznngdeme 1301 nm,
1929 nm og 2101 nm og trykstyrken; korrelationerne var henholdsvis R2=0. 74, R? = 0.66,
= 0.54 og R? = 0.68.

- Der er ikke nogen overbevisende sammenhang mellem NIR-méilingerne ved bglgelengderne
2017 nm og 2239 nm og trykstyrken; korrelationerne var henholdsvis R? = 0.26 og R* =
0.40.

- Ved udfgrsel af en multipel regressions analyse fis for sammenhangen mellem trykstyrken
og de fem NIR-mélinger en korrelation R? = (.85, og for sammenhzngen mellem tryk-
styrken og de fem NIR-mélinger samt densiteten en korrelation R? = 0.86.

Hovedkonklusionen p# rapporten er siledes, at NIR-méling har vist nogle meget lovende
resulteter med hensyn til bestemmelse af densitet og trykstyrke af ubehandlet og behandlet
tre. Men for endeligt at kunne vurdere brugen af NIR-méling som ikke-destruktiv prgvnings-
metode af tree, er det ngdvendigt med yderligere forsgg med andre traarter, flere prpvelege-
mer, ved forskellige fugtindhold samt prgvelegemer med rid og svamp.
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