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RESUMO

NICACIO, Marcos Alves. Efeito de bioparticulas de silica obtidas de casca de
arroz no tratamento da madeira de Pinus elliottii. 2017. Dissertacdo (Mestrado em
Ciéncias Florestais) — Universidade Federal do Espirito Santo, Jerbnimo Monteiro,
ES. Orientador: Prof. Dr. Juarez Benigno Paes. Coorientadora: Prof. Dra. Lina

Bufalino.

Produtos de origem renovavel podem garantir a sustentabilidade ambiental, a saude
humana, e diminuir a utilizacdo de produtos tradicionais que possuem compostos
toxicos na sua formulacdo. Diante disso a pesquisa teve como objetivo avaliar a
resisténcia biolégica da madeira de Pinus elliottii contra fungos e cupins xil6fagos
por meio de impregnacdo com bioparticulas de silica (SiO2) obtidas da casca de
arroz. Para a obtencdo da silica o material passou por tratamento quimico, dois
ciclos de lixiviagdo acida com &cido cloridrico, e tratamento térmico de 500, 550 ou
600°C. A pureza da silica obtida foi caracterizada por fluorescéncia de Raios-X, e 0
tamanho médio das particulas por microscopia eletrébnica de varredura - MEV. O
SiO2 foi aplicado nos corpos de prova nas concentragdes de 0,5, 1,0 e 2,0% e as
amostras impregnadas submetidas aos ensaios com fungos de podriddao parda
(Gloeophyllum trabeum, Postia placenta e Neolentinus lepideus), podriddo mole e a
cupins xil6fagos (Nasutitermes corniger e Cryptotermes brevis). Os tratamentos
térmicos promoveram a obtencdo de bioparticulas de elevada pureza, com valor
médio de aproximadamente 90% e diametro médio de 263,7 nm. No ensaio de
térmitas, as menores perdas de massa e desgaste foram para as amostras
impregnadas. A mortalidade dos cupins aumentou com o incremento da
concentragdo das solugbes. O SiO2 ndo apresentou eficiéncia contra os fungos
xil6fagos, sem diferenca entre os tratamentos e as testemunhas, indicando que

resisténcia observada foi inerente da propria madeira.

Palavras-chave: Durabilidade da madeira, tratamento alternativo, biossilica.



ABSTRACT

NICACIO, Marcos Alves. Bio particles effect of silica from rice husk in the Pinus
elliottii wood treatment. 2017. Dissertation (Master's degree in Forest Sciences) —
Federal University of Espirito Santo, Jerdbnimo Monteiro, ES. Advisor: Prof. Dr.

Juarez Benigno Paes. Co-advisor: Prof. Dra Lina Bufalino.

Renewable products can ensure environmental sustainability, human health, and
reduce the use of traditional products that have toxic compounds in their formulation.
This research aimed to evaluate the biological resistance of the Pinus elliottii wood
against fungi and termites xylophagous through impregnation with bio particles of
silica (SiO2) obtained from rice husk. In order to obtain the silica, the material has
undergone chemical treatment, two cycles of acid leaching in hydrochloric acid, and
heat treatment of 500, 550 or 600 °C. The purity of the silica obtained was
characterized by X-Ray fluorescence and the average size of particles by scanning
electron microscopy - SEM. The SiO2 has been applied in wood at concentrations of
0.5, 1.0 and 2.0% and the impregnated test samples were submitted to essay with
brown rot fungi (Gloeophyllum trabeum, Neolentinus lepideus and Postia placenta),
soft rot fungi and xylophagous termites (Nasutitermes corniger and Cryptotermes
brevis). The heat treatments promoted the attainment of high purity bio particles, with
average value of approximately 90% and an average diameter of 263.7 nm. For
termite assays, the smallest mass losses and waste have been obtained for the
impregnated samples. The termite’s mortality has increased with the increase of the
concentration of the solutions. The SiO2 did not present efficiency against
xylophagous fungi, with no difference between the treatments and the control,

indicating that resistance observed was inherent to the wood.

Keywords: Wood durability, alternative product, bio silica.
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1 INTRODUCAO

A madeira pode ser utilizada com matéria-prima para uma vasta
qualidade de produtos e substancias que sdo empregados em varios setores
industriais. No entanto, por causa da sua composi¢cdo quimica e estrutura
anatdmica, pode ser atacada por agentes deterioradores, como por exemplo,
fungos, térmitas e brocas marinhas, que a utilizam como fonte de energia
(PAES; MELO; LIMA, 2007).

Desta foram, os processos que envolvem a deterioracdo da madeira
devem ser investigados visando o correto aproveitamento, contencao de gastos
e de desperdicios que ocorreriam com reposicdes prematuras de material
deteriorado (TREVISAN, 2006; PAES et al, 2013).

Os agentes deterioradores da madeira que causam maior dano sado 0s
fungos e as térmitas (cupins). A maioria das manchas e bolores e o consumo
da madeira sdo causados por fungos, cujo crescimento e desenvolvimento
dependem da temperatura (25 a 30°C), umidade (= 20%), oxigénio (O) e pH
(4,5 a 5,5) adequados (CLAUSEN, 2010). Ja os cupins de madeira seca
conseguem se desenvolver em material lignocelulésico com umidade de 10 a
12%, enquanto os de habito subterraneos sédo dependentes de umidade mais
alta, que retiram do solo ou de outro substrato.

A capacidade de resistir a deterioracdo é determinada de acordo com o
tempo que a madeira suporta 0 ataque de tipos especificos de agentes
deterioradores, ou do quanto de biomassa é consumido durante um periodo de
tempo de exposicdo aos mesmos, conforme determina a Americam Society for
Testing and Materials - ASTM D-2017 (2008).

Existem espécies madeireiras que possuem resisténcia ao ataque de
agentes  deterioradores  (organismos  xiléfagos) por apresentarem
caracteristicas peculiares, como a presenca de extrativos de carater fendlico e
componentes minerais da madeira (cinzas) que acarretam inibicdo e, ou,
diminuicdo do ataque dos agentes biologicos.

Os minerais fazem parte da constituicdo quimica da madeira e
dependem das condi¢cdes ambientais sob as quais a arvore cresce e de sua
localizacéo na planta. A silica sob a forma de dioxido de silicio (SiOz2), ocorre
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no interior das células, nos raios e no parénquima axial. A dureza dos silicatos
Ihes confere propriedades que reduz o ataque de fungos e, principalmente de
insetos e brocas marinhas (SOUZA et al., 2009).

Madeiras que tém alto teor de silicato (>2%) em sua estrutura sao
consideradas resistentes ao ataque de cupins e brocas marinhas (PANSHIN;
De ZEEW, 1980). Foi constatado que madeiras com aproximadamente 0,5% de
silica causam rapido desgaste em serras, durante o processamento primario e
secundario, provavelmente provocado pela acdo abrasiva de composto
(FARMER, 1968), o mesmo efeito € causado as mandibulas dos agentes
xilofagos mencionados.

No entanto, ha espécies que possuem baixo teor de extrativos fendlicos
e cinzas, que sao susceptiveis ao ataque de agente xil6fago, sendo necessaria
a aplicacéo de substancias quimicas para aumentar sua vida Gtil. Dessa forma,
sdo madeiras de baixa durabilidade, cuja vida 0til mais curta resulta na
necessidade de reposicOes e maior exploracédo dos recursos florestais (PAES
et al., 2013).

Para prevenir o atague dos organismos xil6fagos, sao aplicados
métodos de tratamento da madeira com uso de substancias preservativas, a
fim de prolongar a sua vida uatil. No entanto, a maioria dos produtos
desenvolvidos para esta finalidade inclui na sua formulacdo substancias
guimicas, como arsénio, cromo, cobre e boro, que tornam 0 processo oneroso,
além de serem danosos ao homem e ao ambiente, exigindo cuidados na
manipulagéo, dosagem, vazamentos e descarte ou reutilizagdo do material
tratado apds o término de sua utilizacédo (SILVA, 2006; EUFLOSINO, 2015).

Na industria de tratamento de madeira, geralmente buscam reducéo de
custos com o processo, como a utilizagdo de menos produto e resultado
satisfatorio, deixando na maioria das vezes de lado a busca por métodos e, ou,
produtos que acarretem na diminui¢cdo dos riscos a saude e a vida do homem
(MORESCHI, 2006).

De forma geral, o desenvolvimento de pesquisas sobre substancias
preservativas para madeira esta sempre em expanséo, sendo necessario o seu
direcionamento para a analise de produtos com menor potencial de danos
ambientais e a saude de outros organismos (BRAND; ANZALDO; MORESCHI,
2006). Assim, tratamentos que envolvam métodos alternativos para a protecéo
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da madeira sdo importantes para viabilizar custos, além de reduzir impactos ao
ambiente.

Produtos naturais e de origem renovavel podem garantir a
sustentabilidade do meio ambiente, a saude humana, e diminuir a utilizacdo de
produtos tradicionais que possuem compostos toxicos na sua formulacao
(BROCCO et al., 2017; TEIXEIRA et al., 2015). Um método alternativo poderia
ser a aplicacdo de silica extraida de vegetais, como as obtidas de casca do
arroz. Esta € uma cultura de expressividade no Brasil, principalmente nos
estados do Rio Grande do Sul, Santa Catarina, Maranhdo, Mato Grosso e
Tocantins (SILVA; WANDER, 2014), havendo potencial para obtencao de silica
a partir dessa matéria prima.

Nesse contexto, hd a necessidade de investigar a eficacia de métodos
alternativos, que torne mais evidente a potencialidade de novos produtos.
Assim, a presente pesquisa tem como hipotese que o uso de biossilica,
extraida da casca de arroz, pode ser eficaz no tratamento da madeira de Pinus
elliottii contra organismos xiléfagos. Essa espécie de pinus, juntamente com o

P. taeda é uma das mais plantadas no Brasil.

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo geral

Avaliar a resisténcia biolégica da madeira de Pinus elliottii contra fungos
e cupins por meio de impregnacdo com bioparticulas de silica obtidas da casca

de arroz.

1.1.2 Objetivos especificos

o Determinar a melhor temperatura de calcinacdo (500, 550 e 600°C) para
obtencéo de bioparticulas de silica obtidas da casca de arroz;

o Verificar o grau de pureza da silica obtida por meio das temperaturas
utilizadas e determinar o tamanho médio das particulas obtidas;
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o Avaliar a quantidade de material retida nos diferentes corpos de prova
tratados com as solu¢Bes aquosas contendo 0,5; 1,0; e 2,0% de bioparticulas
de silica.

o Comparar a eficiéncia das concentracdes das solucbes de silica na
impregnacao da madeira de Pinus elliottii;

o Verificar se a temperatura de obtencdo da silica e a concentracdo da
solucdo de tratamento influenciam na resisténcia da madeira contra cupins e

fungos xiléfagos.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 DETERIORACAO DA MADEIRA

Nenhuma espécie de madeira, nem mesmo aquelas de reconhecida
durabilidade natural, € capaz de resistir, as intempéries, variacdes das
condicbes ambientais, ataque de organismos xiléfagos e acdo do proprio
homem por um longo periodo de tempo (OLIVEIRA; TOMAZELLO FILHO;
SILVA, 2005).

Por ser material de natureza organica e no estado em que é
normalmente utilizada, a madeira é a parte morta de um vegetal. Este material
esta sujeito a proxima etapa da sequéncia natural de qualquer ser vivo que € a
decomposicao. Os agentes fisicos, quimicos e bioldgicos atuam em conjunto
ou separadamente na mesma para acelerar seu processo de deterioracao
(SILVA, 2002).

Mesmo havendo inUmeras vantagens e opcdes de utilizacdo da madeira,
ela apresenta algumas desvantagens, sendo a principal delas a deterioracao,
por causa de sua composi¢cdo organica. Esse processo pode ocorrer em
decorréncia da preferéncia de certos organismos pelos componentes do lenho
da mesma. A durabilidade natural envolve grande numero de propriedades
distintas desse material, que implicam na sua resisténcia aos ataques
bioldgicos, fisicos e quimicos (SILVA, 2006).

O maior prejuizo a madeira € causado por agentes biologicos, essa
degradacéo é realizada por fungos, insetos, moluscos, crustaceos e bactérias,
sendo os dois primeiros 0s principais responsaveis por ocasionarem

consideraveis danos e perdas de material (CLAUSEN, 2010).

2.1.1 Deterioracdo causada por térmitas (cupins)

Térmitas ou cupins sao insetos da ordem Isoptera, conhecidos por

causarem danos em areas urbanas e rurais. Exercem papel essencial nos
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processos de decomposicdo, de ciclagem de nutrientes e aeracdo do solo
(FIGUEIRO, 2013).

No mundo ja foram descritas aproximadamente 2.800 espécies. No
Brasil as principais familias encontradas sdo Kalotermitidae, Termopsidae,
Rhinotermitidae, Termitidae e Serritermitidae, entre as quais apenas a
Kalotermitidae, Rhinotermitidae e Termitidae consomem madeira e seus
derivados (GALLO et al., 2002).

Os isOpteras, ao contrario dos coleopteros xilo6fagos, sao insetos sociais,
ou seja, de varios tipos morfolégicos ou castas com divisdo de trabalho e
funcBes bioldgicas diferentes (LELIS et al., 2001; GALLO et al., 2002), assim
como as formigas, abelhas e vespas.

O principal dano ocasionado pelos cupins deve-se a sua capacidade de
digerir celulose, em decorréncia da existéncia em sua flora intestinal de
protozoarios, bactérias ou fungos que exercem essa funcdo. A proliferacdo dos
mesmos pode ser facilitada pelo transporte de madeira de uma regido para
outra (cupins de madeira seca), por galerias construidas pelos mesmos (cupins
de solo ou subterraneos), revoada e pela disponibilidade de material
lignocelulésico encontrado nas cidades (CORREIA; MENEZES; AQUINO,
2008).

As principais diferencas entre os cupins de madeira seca e 0s de solo ou
subterraneos estdo associadas ao local em que 0os mesmos instalam suas
colénias. Os cupins de solo as constroem no subsolo, arvores (arboricolas),
forros e porbes de construcdes, os quais se deslocam através de galerias até a
fonte do alimento. Ja os cupins de madeira seca se alojam na propria peca que
usara como alimento, e apds o consumo da mesma procuram outra fonte de
alimento, por meio da revoada (SILVA et al. 2004). Aqueles insetos que ndo
atingem a idade adulta e criarem asas morrem com o esgotamento da fonte de

alimento.
2.1.2 Deterioragéo causada por fungos
Os fungos sao organismos que ocasionam a destruicdo da maior parte

de produtos de madeira, como, postes, moirdes de cercas, dormentes e

estruturas diversas, 0 que ocasionam inumeros prejuizos econdémicos (PAES;
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MORESCH; LELLES, 2005). Além disso, sdo agentes que atacam a madeira
em maiores propor¢des, pois sua ocorréncia é descrita quase que em todos 0s
nichos ecolégicos onde é utilizada a madeira (MORESCHI, 2011). Podem ser
divididos entre aqueles que degradam a parede celular e, os que utilizam
substancias de reserva como alimento, como o amido e acgUcares simples
(BARILLARI, 2002).

Os principais fungos sdo classificados como emboloradores,
manchadores e apodrecedores. Os dois primeiros sdo conhecidos por
ocasionarem alteracdes apenas na superficie da madeira, ndo modificando
significativamente as propriedades mecéanicas do material em ataque. Por outro
lado, os causadores de apodrecimento (podridées branca, parda e mole)
ocasionam alteracbes tanto nas propriedades fisicas, como também nas
mecanicas, pois possuem a capacidade de deteriorar moléculas que
constituem a parede das células (CLAUSEN, 2010).

Os fungos de podriddo parda e de podriddo branca pertencem a Classe
Basidiomycetes, sendo considerados mais evoluidos e degradam a celulose e
as hemiceluloses em diferentes proporcdes, dependendo da espécie (PAES;
MORAES; LIMA, 2005).

Gloeophyllum, Poria (=Postia), Lentinus (=Neolentinus), Coniophora
(podridao parda), Trametes, Phanerochaete e Polyporus (podriddo branca) sdo
0s géneros mais comuns. Os atagues variam amplamente quanto a espécie de
madeira, condicbes propicias para seu desenvolvimento (umidade,
temperatura, oxigénio e pH), estrutura e propriedades quimicas da madeira e

diferentes posicoes nas pecas (BOUSLIMI et al. 2014).

2.3 GENERO Pinus

A escassez de madeira de Araucaria angustifolia e de outras espécies
nativas, que pudesse substitui-la em seus usos, fez com que na década de
1970, madeiras de Pinus sp. viessem a ser uma alternativa de utilizacdo no
Brasil (MISSIO et al.,, 2015). As vantagens do género incluem a boa
adaptabilidade em solos ligeiramente &cidos e a facil implantacdo e rusticidade
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no campo, permitindo seu plantio em extensas areas (ANDRADE, 2006;
COELHO, 2010).

A madeira de pinus pode ser utilizada para a fabricacdo de caixas, na
construcdo naval, celulose e papel, madeira serrada, madeira reconstituida,
escoras, moirdes e postes (ANDRADE, 2006; COELHO, 2010; MISSIO et al.,
2015), além da producéo de resinas (breu e terebintina).

Segundo a Industria Brasileira de Arvores - IBA (2015), 7,74 milhdes de
hectare (0,9%) do solo do brasileiro € utilizado em floresta plantadas,
destinadas para atividades de fins lucrativos, sendo eucalipto (71%) e pinus
(20%) os géneros mais utilizados pela sua capacidade de rapido crescimentos.
Os plantios de pinus concentram-se principalmente no Parana e em Santa
Catarina com 42,4% e 34,1% do total plantado no Brasil, respectivamente.

O Pinus elliottii € uma espécie florestal helitfila de crescimento rapido,
de alta competitividade em relacdo as gramineas e arbustos lenhosos, uma vez
que, seu sistema radicular é capaz de penetrar mais que 5 metros no solo e,
chegam a atingir alturas que variam de 20 a 40 metros e um diametro a altura
do peito (DAP) de 60 a 90 cm (LAMPRECHT, 1990).

Os reflorestamentos com espécies do género Pinus também contribuem
para conservagao do solo, por serem culturas de longo prazo com baixo
impacto ambiental (VASQUES et al., 2007). Podem também ser utilizadas em
consorcio com gado, sem que haja influéncia sobre a producédo e qualidade da
floresta, sendo esta associacdo econdmica e tecnicamente viavel (BAGGIO;
SCHREINER, 1988).

O valor econdmico para esse género ndo se restringe apenas a madeira.
A resinagem de pinus caracteriza-se como uma das mais importantes
exploragbes econdmicas desses plantios. De acordo com a Associacdo dos
Resinadores do Brasil - ARESB, a resina € extraida por meio da abertura de
estrias em sua base, onde sdo aplicados estimulantes que retardam a
cicatrizagdo da abertura, o que permite a extracdo por um maior periodo de
tempo (ARESB, 2013; MISSIOI et al. 2015).
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2.4 CARACTERISTICAS DO DIOXIDO DE SILICIO (SiO2)

Segundo o Silicosis and Silicate Disease Committee (1988), citado por
Terra Filho e Santos (2006), o silicio (Si) € de grande interesse, pois, ao lado
do oxigénio (O), sdo os elementos mais abundantes na crosta terrestre. A
associacdo destes elementos forma o diéxido de silicio (SiO2), comumente
chamado de silica. De acordo com Chaves (2008), esse composto quimico
pode ser de origem mineral, biogénica (vegetal ou animal) e sintética. A
biogénica ou biossilica é toda aquela que € produzida em organismos vivos. As
gramineas como arroz, bambu, trigo, cevada e centeio armazenam grandes
guantidades desse material, principalmente nos seus tecidos aéreos (SAPEI, et
al., 2007).

A abundancia do SiO2 e os mais variados tamanhos de particulados
formados, como as nanoparticulas (dimensdo < 100 nm), que tém recebido
atencdo em diversos segmentos industriais, sendo produzidas em escala
industrial para diversos fins, podendo ser utilizadas para producdo de
pigmentos ceramicos, vidros, refratarios, tubos ceramicos, isolantes térmicos,
abrasivos, cimentos, argamassas, materiais avancados (SiC, SisN4, Mg2Si),
zedlitos, e ainda como substitutos da silica ativa ou microssilica na formulacao
de concretos de alto desempenho (CARNEIRO et al., 2015).

Na literatura ha relatos da producédo de particulas de silica a partir de
vegetais capazes de acumularem grandes quantidades de silicio (Tabela 1). H&
referéncias principalmente com a utilizacdo da casca de arroz e de outros
residuos agricolas, como casca de café, bambu e bagaco de cana de acucar
(MA; MIYAKE; TAKAHASHI, 2001).

Durante a producdo das particulas de silica, deve se atentar para
algumas particularidades de processamento. O SiO2 é um composto
inorganico, amorfo, inerte e altamente poroso, apresenta suas propriedades
fortemente relacionadas as suas condi¢cdes de preparo. Entre 0s quais se pode
destacar temperatura, pH, presenca de eletrdlitos e tamanho de particulas (EL
SHAFEI, 2000).
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Tabela 1 - Grau de pureza da silica contido em alguns vegetais
Grau de pureza

Vegetal (%) Referéncias
Cavalinha
(Equisetum 93,50 Carneiro et al. (2015)
arvenses)
60,96 Cordeiro et al. (2009)
69,60 Barroso (2011)
Cana de Acucar
81,60 Heleno et al. (2015)
83,70 Paula et al. (2008)
_ 56,40 Sales (2012)
Capim elefantes —
95,20 Nakanishi (2013)
72,10 Della et al. (2006)
98,80 Chaves (2008)
Casca de Arroz
91,89 Alfaro (2010)
92,16 Pineda-Vasquez et al. (2014)

Fonte: o Autor.

A presengca do SiO2 nos mais diversos vegetais acarreta certas
caracteristicas, como resisténcias a pragas que poderiam causar ataques mais
severos, caso esse vegetais ndo possuissem alto teor de desse composto.
Fato esse observado no trabalho de Kvedaras et al. (2009) que evidenciou o
desgaste mecéanico no aparelho bucal da broca-da-cana (Eldana saccharina)

(Figura 1), causado pelo composto na cana-de-acUcar.

Figura 1 - Imagens das mandibulas de Eldana saccharina que demonstram (a) inicio
do ataque e (b) grau de dano apés desgaste mecéanico causado pelo

Fonte: Kvedaras et al. (2009).
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O acumulo de silica nas plantas superiores tem como finalidade o
aumento da resisténcia mecéanica e contra fungos fitopatogénicos (FAUTEUX
et al.,, 2005). Na madeira ela pode influenciar na resisténcia ao ataque de
organismos xiléfagos, pois podem causar danos as mandibulas dos insetos,
dificultando seu acesso a fonte de alimento (GONCALVES et al., 2013; PAES
et al., 2013), fato constatado por Kvedaras et al. (2009) para a broca-da- cana.

A biossilica oriunda de fontes vegetais tem potencial sustentavel, com
baixo custo e a possibilidade para a producé&o de novos materiais. Na literatura,
encontram-se diferentes processos, com base em principios quimicos e
térmicos, para a producdo dessa substancia (SOUZA; MAGALHAES;
PERSEGIL, 2002; DELLA et al., 2006; ESPINDOLA-GONZALEZ et al., 2010),

com pode ser verificado na Tabelal.
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3 METODOLOGIA

3.1 EXTRACAO DA SILICA PROVENIENTE DA CASCA DE ARROZ

A casca de arroz foi fornecida por uma industria beneficiadora de
pequeno porte, localizada em Jerdnimo Monteiro, regido Sul do Espirito Santo,
proveniente de plantios realizados por agricultores familiares.

A fim de se obter as bioparticulas de silica (SiOz) de elevada pureza a
partir da matéria-prima utilizada, foram realizados tratamentos quimicos e
térmicos. Para tanto, o material foi submetido a um processo de lavagem com
adgua destilada para remocao de sujeiras superficiais (poeira, residuos de
processamento e terra) e outros contaminantes possivelmente presentes.

Com o intuito de remover impurezas metalicas presentes no material,
responsaveis pela diminui¢cdo da pureza da silica, foram realizados dois ciclos
de lixiviagdo acida (tratamento quimico), conforme metodologia descrita por
Carneiro et al. (2015). Foram utilizados 300 g da casca de arroz lavada para
cada 2000 mL de solucédo aquosa de 2% de &cido cloridrico (HCI). O material
foi disposto em um recipiente de aco inox, com capacidade de
aproximadamente 30 litros (diametro de 30,50 cm e altura de 40 cm), onde
permaneceu por 2 horas em ebulicAo em autoclave vertical, com presséao de
1,2 kgf cm2 e temperatura de 121°C. O material obtido foi lavado com agua
destilada, até atingir o pH desejado (5 a 7) e seco em estufa a 103 + 2°C, por
48 horas.

Depois de seco, o0 mesmo foi triturado em moinho de bola por 4 horas
(tempo empregado para o tratamento de todas as amostras). O equipamento
utilizado foi o Gira Moinho Horizontal, equipado com jarro de ago inoxidavel
com 72 bolas de porcelana com diametro de 4,0 cm e movido por um motor
com rotacdo aproximada de 82 rpm. A carga empregada para a moagem foi
determinada de acordo com as recomendagdes de Bristot (1996), em que o
volume do recipiente foi ocupado com cerca de 20% de casca de arroz e 50%
com o meio de moagem (bolas de ceramica), tendo o vegetal coberto

ligeiramente as mesmas.
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ApOs os processos de lixiviagdo e trituracdo, o materail foi submetido a
calcinacdo em um forno mufla, ao empregar trés condigbes de tratamento
térmico, 500, 550 e 600°C. As temperaturas de calcinacao foram definidas com
base no trabalho de Sapei et al. (2007) e de Carneiro et al. (2015), que
obtiveram melhores propriedades para as silicas produzidas nessa faixa de
temperatura. Para calcinagéo, os materiais foram acondicionados em cadinhos
de porcelana de 25 mL, e mantidos nas temperaturas citadas, até a obtencgéo
de cinzas. A metodologia utilizada para producdo das biossilicas esta

esquematizada na Figura 2.

Figura 2 - Fluxograma para a obtencéo da biossilica da casca de arroz
— 7

LAVAGEM

2 CICLOS DE LIXIVIACAO COM ACIDO CLORIDRICO

LAVAGEM pH NEUTRO

SECAGEM

MOAGEM

| caLcinacio |

T

TEMPERATURAS (°C) [ 550 | | 600 |

Fonte: O autor.

O rendimento do processo de calcinacéo realizado nas temperaturas de
500, 550 e 600 °C foi obtido pela diferenca em a massa total de casca de arroz

e a de cinzas.
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3.2 CARACTERIZACAO DA BIOSSILICA

A caracterizagao da biossilica foi realizada no
Laboratério de Qualidade do Ar, Centro de Tecnologia da Universidade Federal
do Espirito Santo (CT/UFES), por meio da técnica de fluorescéncia de raios-X
(FRX) (Figura 3), conforme metodologia descrita por Carneiro et al. (2015), que
consiste na determinacdo dos elementos contidos nas amostras. Assim a
pureza da silica (SiO2) contida nas cinzas obtidas com temperaturas de
calcinacdo de 500, 550 e 600°C foi obtida.

Figura 3 - Espectrometro de fluorescéncia de raios-X (a) e amostras inseridas no
equipamento (b)

= RROR
KRN SWTTERGLOSE  READY g ‘s

Fonte: O autor.

Para a verificacdo da disposicéo das particulas no interior da madeira foi
utilizado a Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV), realizado no Laboratério
Nacional de Nanotecnologia para o Agronegécio — LNNA, EMBRAPA
Instrumentagdo em S&o Carlos, SP. Para determinar o tamanho médio das
particulas existentes no material, utilizou-se o Software AxioVision Rel. 4.8, por

meio das imagens obtidas no MEV.

3.3 PREPARO E TRATAMENTO DA MADEIRA DE Pinus elliottii

A madeira de Pinus elliottii foi obtida de plantio com idade de 21 anos e

transformada em vigas de 10 x 10 x 300 cm (largura x espessura X
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comprimento). A coleta do material foi realizada na serraria do Complexo
Agroindustrial Pindobas Ltda., localizada no distrito de Pindobas, situada a 8
km da sede do municipio de Venda Nova do Imigrante, regido serrana do sul
do estado do Espirito Santo, com coordenadas geogréaficas de 20,38° de
latitude, 41,19° de longitude e 727 m de altitude.

As vigas foram transformadas em amostras, em dimensdes adequadas
para cada ensaio, e aguelas com defeitos (nos, bolsas de resina e rachaduras)
foram descartadas. As selecionadas para o trabalho foram lixadas e
identificadas convenientemente em funcdo do tratamento a ser empregado, do
ensaio bioldgico e das condi¢cdes de cada um deles.

Para o tratamento das amostras, foram preparadas solu¢gdes aquosas de
biossilica nas concentracdes de 0,5; 1,0 e 2,0% com adicdo de 0,5% de
hexametafosfato de sodio (NaPOs)n, para evitar decantacdo imediata do
material. As amostras de madeira foram imersas em Kitasatos de 1000 mL, na
presenca da solucdo aquosa e aplicou-se vacuo de 760 mmHg, durante 5
minutos, tendo permanecido em repouso durante 8 horas para proporcionar a

impregnacao das mesmas (Figura 4).

Figura 4 - Impregnacgdo da madeira com solu¢do aquosa de biossilica por imerséo e
aplicacao de vacuo

[
Fonte: O autor.
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Previamente aos tratamentos, as amostras foram secas em estufa a 103
+ 2°C, até massa constante e a massa inicial foi obtida. Apds a impregnacao,
as mesmas foram secas, sob as mesmas condicoes e as retengbes de
biossilicas (kg m-3) foram avaliadas por meio da diferenca de massa.

Para cada ensaio foram preparados nove tratamentos correspondentes
as diferentes temperaturas de obtencdo da biossilica e concentragbes das
solugdes, mais a testemunha (Tabela 2).

Tabela 2 - Delineamento experimental correspondente as diferentes condi¢bes que a
madeira de Pinus elliotti foi submetida

Tratamentos Tempe&ztlériﬁcdae(g)cl:))tengéo Concentrag(%/g)da solugéo
T500/0,5% 500 0,5
T500/1% 500 1,0
Ts00/2% 500 2,0
Ts550/0,5% 550 0,5
Ts501% 550 1,0
Ts502% 550 2,0
T600/0,5% 600 0,5
Te00/1% 600 1,0
Te00/2% 600 2,0
To Testemunha - Madeira sem tratamento

Fonte: o autor

3.4 AVALIACAO DA PENETRACAO DA BIOSSILICA NA MADEIRA

Para avaliar a penetracdo da biossilica na madeira tratada foi utilizada
microscopia eletronica de varredura (MEV), que n&o exige tratamentos
especiais na superficie da amostra.

As imagens foram obtidas por meio de microscépio eletrénico de
varredura por emissdo de campo (MEV-FEG). Assim foi possivel observar as

bioparticulas de silica no interior da madeira de Pinus elliottii.
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3.5 ENSAIO DE RESISTENCIA A TERMITAS XILOFAGAS

Para avaliar a eficiéncia do tratamento da madeira de P. elliottii foram
realizados ensaios de alimentacdo forcada a térmita subterrdnea Nasutitermes
corniger Motsch. e de resisténcia a de madeira seca Cryptotermes brevis
Walker.

O ensaio de alimentacdo forcada a térmita subterranea foi realizado
conforme a ASTM D - 3345 (2008), com adequacdes sugeridas por Paes et al.
(2013; 2016). Para tanto, foi coletada uma col6nia nas proximidades do
municipio de Jerdbnimo Monteiro, ES.

Na montagem do experimento foram utilizados frascos de 600 mL,
preenchidos com 200 g de areia cuja umidade foi corrigida de acordo com a
sua capacidade de retencdo de agua. Foram acondicionados em cada frasco,
um corpo de prova, com dimensdes de 2,54 x 2,54 x 0,64 cm (longitudinal x
radial x tangencial) e 1 + 0,05 g de térmitas N. corniger (Figura 5), o que
correspondeu a = 340 individuos, sendo de 80% de operarios e 20% de
soldados (proporcéo existente na colonia). Foram empregadas seis repeticoes
para cada tratamento conforme consta da Tabela 2.

Figura 5 - Ensaio de alimentacao forgcada, (a) frasco com corpo de prova e (b) corpo
de prova submetido ao ataque dos térmitas subterraneos

Fonte: O autor.
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O ensaio permaneceu em sala climatizada (27 + 2 °C e 65 + 5% de
umidade relativa), durante quatro semanas. A avaliacdo da eficiéncia da
biossilica impregnada na madeira foi realizada em funcdo do desgaste (nota)
causado nas amostras e da mortalidade das térmitas (%), conforme designado
pela ASTM D - 3345 (2008) (Tabela 3) e da perda de massa (%) corrigida pela
perda operacional (ASTM D - 2017, 2008).

Tabela 3 - Avaliacdo do desgaste da madeira e da mortalidade das térmitas

Tipos de Desgaste Nota
Sadio, permitindo escarificagdes superficiais 10
Ataque superficial, sem penetragéo 9
Ataque moderado, com penetracao 7
Ataque intenso 4
Falha, havendo ruptura dos corpos de prova 0
Mortalidade (%)
Baixa 0-33
Moderada 34 - 66
Alta 67 —99
Total 100

Fonte: Adaptado de ASTM D-3345 (2008).

O ensaio de resisténcia com térmita de madeira seca foi conduzido de
acordo com a metodologia proposta pelo Instituto de Pesquisa
Tecnologica/Divisdo de Madeira - IPT/DIMAD D - 2 (1980). Para tanto, foram
utilizadas amostras com dimensdes de 7,0 x 2,3 x 0,6 cm (longitudinal x radial x
tangencial). Foram empregadas seis repeticdes para cada condi¢cdo da madeira
tratada e testemunha (Tabela 2). Para tanto, os corpos de prova foram
agrupados dois a dois formando trés conjuntos. Em cada conjunto, foi fixado
com parafina, um recipiente de policloreto de polivinila - PVC de diametro de
3,5 cm e altura de 4,0 cm, contendo em seu interior 40 térmitas, sendo 39

operarias e um soldado (Figura 6).
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Figura 6 - Ensaio de resisténcia a térmitas de madeira seca, (a) disposi¢do dos corpos
de prova no ensaio e (b) madeira submetida ao ataque dos térmitas de
madeira seca

Fonte: O autor.

Cada conjunto foi disposto em uma placa de Petri para evitar a fuga dos
insetos, e ensaio foi mantido em sala climatizada (27 + 2 °C e 65 + 5% de
umidade relativa), durante 45 dias. Decorrido tal periodo, as térmitas
remanescentes foram retiradas dos recipientes e novamente contadas para
avaliar a mortalidade dos insetos e o desgaste causado as amostras, atribuido
por meio de notas, sendo nota O (nenhum desgaste), 1 (desgaste superficial), 2
(desgaste moderado), 3 (desgaste acentuado), 4 (desgaste profundo), também
foram contabilizados os orificios produzidos pelos insetos nos corpos de prova
(IPT/DIMAD D - 2, 1980) e a perda de massa (ASTM D - 2017, 2008), corrigida

pela perda de massa operacional.

3.6 ENSAIO DE RESISTENCIA A FUNGOS XILOFAGOS

Para realizacdo do ensaio de apodrecimento acelerado foram seguidas
as determinacdes da ASTM D - 1413 (2008). Foi testada a eficiéncia do
tratamento com biossilica na resisténcia da madeira aos fungos Gloeophyllum

trabeum (Pers.) Murrill, Neolentinus lepideus (Fr.) Redhead & Ginns e Postia
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placenta (Fr.) M.J. Larsen & Lomb. (podriddo parda). Assim foram utilizadas
seis amostras cubicas de 1,9 cm de aresta, para cada procedimento e situacéo
(Tabela 2).

Foram preparados frascos de 600 mL, preenchidos com 300 g de solo
(Figura 7) de pH 7,0 e capacidade de retencdo de agua de 25,06%. O solo
utilizado para o preenchimento dos recipientes teve sua umidade corrigida para
130 % da capacidade de retencdo pela adicdo de 91 mL de agua destilada.
Foram adicionadas duas placas alimentadoras de madeira de P. elliotti em
cada recipiente. O material foi esterilizado em autoclave a 103 kPa e 121 °C,

por 30 minutos.

Figura 7 - Ensaio de apodrecimento acelerado, (a) corpos de prova a serem
submetidos ao ensaio e (b) frasco com solo e corpos de prova sendo
atacado

Fonte: O autor.

O ensaio permaneceu em sala climatizada (25 = 2 °C e 65 = 5% de
umidade relativa) durante 12 semanas, quando foi desativado e a perda de
massa causada na madeira, corrigida pela perda operacional, avaliada
conforme ASTM D - 2017 (2008) (Tabela 4).

Para o ensaio de resisténcia a fungos de podriddo mole foi utilizada a
metodologia descrita pelo IPT/DIMAD D - 5 (1980), que estabelece a utilizacao
de corpos de prova de 3,0 x 1,5 x 0,5 cm (longitudinal x radial x tangencial).

Este teste visou submeter o material & acdo da microflora natural existente em



30

solos organicos (solos de “jardim”), retirados em mata natural que teve sua
umidade ajustada para 100% da capacidade de retencdo de agua, conforme
recomendado pela metodologia citada, onde os corpos de prova foram

soterrados.

Tabela 4 - Classificagdo da perda de massa em ensaio de resisténcia a fungos

xiléfagos.

Perda de Massa (%) Massa Residual (%) Classe de Resisténcia
0-10 90 - 100 Altamente Resistente
11-24 76 — 89 Resistente
25-44 56 - 75 Moderadamente Resistente

=45 <55 N&o Resistente

Fonte: ASTM D - 2017 (2008).

Neste ensaio, foram utilizados frascos de 600 mL, preenchidos com 300
g de solo (Figura 8), com pH de 5,5 e capacidade de retencdo de agua de
32,01%, com a adicdo de 80 mL de agua destilada. Para o tratamento dos
corpos de prova, foram empregados os mesmos procedimentos citados no item
3.3. O ensaio permaneceu em sala climatizada durante 120 dias, mantido sob
as mesmas condic¢des citadas para o ensaio de apodrecimento acelerado. Esse
teste preconiza a utilizagdo de 10 amostras por tratamento; seis destas foram

soterradas em solo ao natural e quatro, em solo esterilizado.

Figura 8 - Frasco com solo para ensaio de podriddo mole (a) e corpo de prova a ser
soterrado no mesmo (b)

Fonte: O autor.
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Apés o termino do ensaio foram retirados os corpos de provas dos
frascos, sendo removidos os micélios dos fungos e acondicionados em estufa,
mantidos até atingirem sua massa constante e pesados para avaliacdo da
perda de massa (ASTM D - 2017, 2008), e corrigida em funcdo das amostras

soterradas em solo esterilizado.

3.7 ANALISE ESTATISTICA E AVALIACAO DOS RESULTADOS

Para o teor de cinzas na casca de arroz e pureza da silica, as andlises
foram conduzidas em triplicatas e suas meédias avaliadas por meio de
estatistica descritiva (média).

Para os ensaios de impregnacéo e eficiéncia no tratamento da madeira
(ensaios biologicos) foi empregado o delineamento inteiramente casualizado
em arranjo fatorial (3 x 3), em que foram avaliados os efeitos da temperatura de
obtencéo (trés niveis) da biossilica e concentracdes da solucdo de imersao
(trés niveis). Para avaliar o apodrecimento acelerado em laboratério, os fungos
nao foram comparados entre si. O mesmo delineamento foi utilizado para todos
0S ensaios.

Para todos os ensaios foi verificada a normalidade dos dados (teste de
Lilliefors) e a homogeneidade das variéncias (teste de Cochran). Quando
necessario, os dados, em porcentagem de perda de massa e da mortalidade
dos cupins foram transformados em arcsen [raiz (perda de massa ou
mortalidade/100)] e os valores do desgaste (nota) em arcsen [raiz (nota + 0,5)].

Para os fatores e interacdo detectados como significativos pelo teste F
(p = 0,05), para comparagao entre tratamentos com a testemunha, foi
empregado o teste de Dunnett (p < 0,05), e para a varidveis que nao

envolveram ensaio biolégico foi empregado o teste de Tukey (p < 0,05).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 CARACTERIZACAO E QUANTIFICACAO DA BIOSSILICA

Verificou-se que ndo houve diferenca significativa entre as temperaturas
de calcinacdo utilizadas (500, 550 e 600°C), no rendimento do material
calcinado (Figura 9), tendo o intervalo entre o maior e menor valor sido de
0,09%.

Figura 9 - Rendimento em cinzas da casca de arroz obtidas por diferentes
temperaturas de calcinagéo
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Médias seguidas da mesma letra ndo diferem entre si pelo teste Tukey (p > 0,05).

O processo de calcinacao foi identificada, por meio da técnica de
fluorescéncia de Raios - X, a composi¢cdo quimica das particulas resultantes
para verificar se houve diferenca no teor de silica entre as temperaturas de
calcinacéo de 500, 550 e 600°C (Tabela 5).

Os resultados demonstraram que a cinza da casca de arroz € composta

principalmente por silica, ndo apresentando diferencas substanciais entre as
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particulas obtidas com as diferentes temperaturas de calcinacdo. Os valores
foram de aproximadamente 90% (com diferenca de 2,59% entre a maior e
menor temperatura utilizada), sendo semelhantes ao encontrado por Alfro
(2010), de 91,89% de SiO:o.

Tabela 5 - Composi¢do quimica da cinza da casca de arroz realizada por
espectroscopia de fluorescéncia de Raios-X, para cada temperatura de

obtencéo

Composto Temperatura (°C) / Composicao (%)
Quimico 500 550 600
SiO2 88,36 90,85 90,95
Fe203 3,40 3,57 2,83
CaO 2,30 2,35 1,99
Cr20s3 1,58 1,63 1,30
SOs3 0,66 0,66 0,48
NiO 0,47 0,47 0,41
CuO 0,18 0,18 0,12
MnO 0,12 0,14 0,11
Outros 2,88 0,16 1,81
Total 100 100 100

Observa-se que os tratamentos quimico (&cido cloridrico) e térmico
(calcinacao) foram eficientes para remocao de compostos diferentes da silica,
assim, elevando a pureza do material obtido. Com a lixiviagdo, as impurezas
séo dissociadas e em seguida removidas na lavagem. Segundo Della et al.
(2006), o carbono é liberado normalmente durante a calcinacéo, resultando em
uma silica de maior pureza.

Os resultados corroboram com pesquisa realizada por Carneiro et al.
(2015), que analisou a eficiéncia da aplicagdo do acido cloridrico para o
tratamento de lixiviagdo da parte aérea de cavalinha (Equisetum arvenses). O
processo foi eficiente para a reducéo de ions alcalinos e alcalinos terrosos, que
interferem negativamente na concentragdo de SiO2. O material calcinado sem
lixiviagdo apresentou teor de 59,6% desse componente, enquanto o material
submetido ao processo de lixiviagdo, seguido de calcinacdo foi determinado
93,5%.
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As micrografias obtidas pela MEV indicaram que as solu¢cbes aquosas
contendo bioparticulas de silica tiveram penetracfes diferentes na madeira de
Pinus elliottii. Observa-se (Figuras 10 e 11) o aspecto das madeiras tratadas e
nao tratadas, ao serem analisadas superficialmente e internamente, sendo
possivel verificar, como a biossilica ficou inserida na estrutura da madeira. Na
Figura 10 sdo apresentas a testemunha e a madeira tratada com solucéo de
0,5%, enquanto na Figura 11 os tratamentos com solugdes de 1% e 2% de
concentracao.

Figura 10 - Comparacdo das madeiras sem tratamento (testemunha) e com a
aplicacdo de solugéo de 0,5% de silica por meio de fotomicrografias de
MEV. (a) superficial 0% (500x); (b) interna 0% (1.000x); (c) superficial
0,5% (500x); (d) interna 0,5% (10.000x). Seta indica particula de
biossilica

-

As particulas de SiO2 obtidas tiveram diametro médio de 263,7nm. A
definicdo mais usada atualmente estipula que uma particula € nano se o seu
didmetro estiver entre 1 a 100 nandémetros, de acordo com Publicy Available
Specification - PAS71 (2011). Assim ndo sendo possivel considerar o material
obtido como nanoparticulas. Porém, segundo Fernandes e Filgueiras (2008),
para serem classificadas como nanoparticulas deve estar no intervalo de 0,2 a
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100nm. Ferreira e Rangel (2009) relatam que deve estar apenas abaixo de
100nm. Enquanto Amaral (2010) classifica como nanoparticulas quando
apresentarem tamanho inferior a 1.000nm.

Carneiro et al. (2015) observaram por meio de MEV particula de 300 nm
de diametro, uma vez que a técnica empregada ndo permite a individualizacao
do material. Porém, quando determinado pelo ensaio de sor¢ao de nitrogénio o
tamanho médio foi de aproximadamente 8 nm. Assim, como a metodologia de
obtencdo do SiO2 foi a mesma empregada na presente pesquisa, pode-se
inferir que o diametro obtido (263,7nm) trata-se de um aglomerado de
particulas.

Ao Analisar as Figuras 10 e 11 pode-se verificar que nos tratamentos
com as solucdes de 1,0 e 2,0%, ocorreu maior penetracdo das particulas,
podendo ser evidenciadas pela maior ocorréncia do produto na parte interna
das amostras, isso pode ter ocorrido pela maior quantidade de produtos
disponiveis na solugcédo de impregnacdo da madeira.

Figura 11 - Comparacdo das madeiras tratadas com solucédo de 1,0 e 2,0% de silica
por meio de fotomicrografias de MEV. (a) superficial 1,0% (500x); (b)
interna 1,0% (5.000x); (c) superficial 2,0% (500x); (d) interna 2,0%
(1.000x). Seta indica particula de biossilica

J
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Carneiro et al. (2015) ao observarem como as bioparticulas silicas
ficaram inseridas no interior da madeira de parica (Schizolobium parahyba var.
amazonicum), constataram que as mesmas ocupavam o lume das células e os

espacos intracelulares.

4.2 RETENCAO DA SILICA NA MADEIRA TRATADA

Constatou-se que a madeira de P. elliottii possui densidade basica de
0,541 g cm3, com desvio padrdo de 0,07 g cm™, o que a classifica como de
média densidade de acordo com a Comission Panamericana de Normas
Técnicas - COPANT (1974) e Servico Florestal Brasileiro - SFB (2017).

Houve interac&o significativa ente os fatores temperatura de obtencao
da silica e concentracdo da solucdo de impregnagcdo na retencdo da silica
apenas para as amostras destinadas ao ensaio de podriddo mole. Para
aguelas a serem testadas no ensaio de alimentacdo forcada a térmitas
subterraneas, apenas a concentracdo da solucao influenciou a retencéo e para
ensaio com cupins de madeira seca, ndo foi verificada influéncia dos fatores
(Apéndice A, Tabela 1 A).

O desdobramento da analise, para 0 ensaio de podriddo mole,
demonstrou que dentro de cada concentragdo, quanto maior a temperatura de
obtencdo, menor a retencdo da silica e que para cada temperatura, quanto
maior a concentracdo da solucdo de impregnacao, maior a retencédo (Figura
12).

As amostras dos ensaios de alimentacdo forcada a cupim subterraneo e
de apodrecimento acelerado (G. trabeum, N. lepideus e P. placenta)
apresentaram diferenca significativa em relagdo ao fator concentracdo da

solucdo (Apéndice A, Tabela 2 A).
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Figura 12 - Comparacao entre médias de retencdo para as amostras submetidas ao
ensaio de podriddo mole, para cada temperatura aplicada
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Médias seguida da mesma letra mindscula (temperatura) ou mailscula
(concentrag&o) néo diferem entre si, pelo teste de Tukey (p > 0,05).

Pode ser verificado que quanto maior a concentracédo da solugdo maior a
retencdo de silica na madeira, causado pela maior quantidade de produto

disponivel para difusdo na madeira (Figura 13 e 14).

Figura 13 - Comparacao entre médias de retencéo para as amostras submetidas aos
fungos no ensaio de apodrecimento acelerado, para cada concentragéo
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Médias seguidas de mesma letra, para cada fungo, ndo diferem entre si pelo teste de
Tukey (p > 0,05).
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Figura 14 - Comparacgéo entre médias de retencdo para as amostras submetidas ao
ensaio de alimentacao forcada, para cada concentragéo aplicada
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Médias seguidas de mesma letra, ndo diferem entre si pelo teste de Tukey (p > 0,05).

Os corpos de prova de apodrecimento acelerado para P. placenta,
apresentaram também diferengas significativa para o fator temperatura de

obtencao de silica (Apéndice A, Tabela 2 A), conforme Figura 15.

Figura 15 - Comparacao entre medias de retengao para o ensaio de apodrecimento
acelerado para P. placenta, para cada temperatura aplicada
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Médias seguidas da mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey (p >
0,05).
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Como pode ser observado, tal resultado (Figura 15) diferenciou dos
demais para ensaio de apodrecimento acelerado, os quais ndo apresentaram
diferenca significativa entre si para o fator temperatura de obtencao da silica.

No ensaio com P. placenta apenas as amostras impregnadas com silica
obtida na temperatura de 600°C diferenciaram das demais. Isto pode ter sido
causado por algum procedimento ou até mesmo por caracteristicas anatbmicas
presentes em algumas amostras, como maior propor¢ao de lenho primaveril,
uma vez que as particulas ficaram retidas no lume das celulas.

Para os corpos de prova destinados ao ensaio de resisténcia ao ataque
de cupins de madeira seca, ndo houve diferenca significativas entre os valores
de retencéo obtidos (Apéndice A, Tabela 1 A), conforme Figura 16.

Desde que haja uma boa penetracdo da substancia quimica na madeira,
a retencdo é influenciada principalmente pela concentracdo da solucdo de
tratamento, ou seja, 0 percentual de ingredientes ativos dissolvidos de um
determinado volume de solucdo (GROENIER; LEBOW, 2006). Observa-se
essa tendéncia claramente (Figura 13 e 14), para corpos de prova tratados com

maior concentracdo, apresentaram maior retencdo

Figura 16 - Valores médios de retencdo para os corpos de prova a serem submetidos
ao ensaio de resisténcia a térmita de madeira seca em relacao com (a)
temperatura de obtencéo e (b) concentracdo da solucéo aplicada
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Quanto menor a concentragao da solugdo maior o tempo de tratamento
necessario para que a substancia preservativa penetre com mais efetividade na
madeira (FARIAS SOBRINHO; PAES; FURTADO, 2005). Portanto, € possivel



40

que a distribuicdo e retencdo melhorassem para as amostras imersas em

solugdes de 0,5 e 1%, caso o tempo de impregnacao fosse ampliado.

4.3 ENSAIOS COM TERMITAS E FUNGOS XILOFAGOS

As andlises de variancia dos dados de perda de massa e desgaste dos
corpos de prova para este ensaio ndo acusaram diferencas significativas pelo
teste de F para comparacdo entre madeiras tratadas com silica em diferentes
condicbes. No entanto, observou-se que a perda de massa e o desgaste da
testemunha diferiram estatisticamente dos demais tratamentos (Apéndice B,
Tabela 1B). A perda de massa da testemunha (8,17%) foi superior em relacéo
a todos os tratamentos correspondentes a madeira tratada, cujos valores
variaram de 4,95 a 6,02%. A testemunha recebeu nota inferior em relagédo as
demais condi¢ao, o que indica um maior desgaste (Tabela 6).

Quanto aos resultados de mortalidade, pode-se verificar que ndo houve
interacdo significativa entre os fatores. Entretanto, foi detectada diferenca para
essa variavel entre madeiras tratadas em diferentes concentragdes (Apéndice
B, Tabela 2B).

Tabela 6 - Comparacao entre as médias de perda de massa e desgaste da madeira
submetida ao ensaio de alimentacdo forcada a térmita testada, para
cada tratamento aplicado

Tratamentos Perda de Massa (%) Desgastes (Nota)

To 8,17 a 4,86 a
T500/0,5% 597 b 8,30 b
Ts00/1% 495 b 8,20 b
Ts00/2% 579 b 8,33 b
T55000,5% 592 b 8,13 b
T550/1% 558 b 7,80 b
Ts550/2% 595 b 7,70 b
T600/0,5% 6,02 b 7,90 b
Te00/1% 575 b 8,60 b
Te00/2% 525 b 8,13 b

Médias seguidas da mesma letra, para cada caracteristica avaliada, ndo diferem entre si
pelo teste de Dunnett (p > 0,05).
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Notou-se que os tratamentos apresentaram térmitas vivos ao final do
ensaio (28 dias), sendo encontrados valores minimos de 43,3% e maximo de
94,57% para a variavel mortalidade (Figura 17).

Figura 17 - Comparacdo das médias de mortalidade obtidas no ensaio de
alimentacdo forcada a térmitas subterrdneos para as diferentes
concentragdes utilizadas
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Médias seguidas da mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Dunnett (p >
0,05).

A analise de variancia dos dados de perda de massa e desgaste (nota)
dos corpos de prova para o ensaio de alimentacdo forcada de térmitas de
madeira seca ndo apresentou significancia pelo teste F para a interacdo entre
os fatores. Significancia foi verificada quanto as concentragfes das solucdes
aplicadas e quando comprados os tratamentos com silica em relacdo a
testemunha (Apéndice B, Tabela 3B).

Os resultados apresentados para a perda de massa e desgaste variaram
de 5,56 a 6,53% (perda de massa) e de 1,0 a 1,83 (notas de desgastes),
valores que diferiram significativamente da testemunha (9,45% e 2,7
respectivamente) (Tabela 7).

Pode-se inferir que o tratamento realizado na condi¢éo Tsoo0,5% Seria o

mais viavel para a reducdo da perda de massa e desgaste na madeira causado
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pelos cupins testados, pois menor quantidade de silica e menos energia seriam

requeridas, visando o melhor custo-beneficio.

Tabela 7 - Comparacao entre as médias de perda de massa e desgaste da madeira
submetida ao ataque de térmitas de madeira seca, para cada tratamento

aplicado
Tratamentos Perda de Massa (%) Desgastes (Nota)
To 9,46 a 2,75 a
T500/0,5% 6,52 b 183 b
Ts00/1% 557 b 1,12 b
Ts00/2% 594 b 1,00 b
T550/0,5% 6,32 b 1,79 b
Ts50/1% 559 b 1,41 b
Ts5012% 575 b 162 b
T600/0,5% 6,53 b 1,41 b
Te00/1% 6,03 b 1,50 b
Te00/2% 574 b 1,50 b

Médias seguidas da mesma letra, para cada caracteristica avaliada, ndo diferem entre si
pelo teste de Dunnett (p > 0,05).

A andlise da variancia dos dados de mortalidade das térmitas de
madeira seca nao apresentou significancia para interacao entre os fatores, mas
apenas entre as diferentes concentracdes das solucbes, segundo teste F
(Apéndice B, Tabela 4B). Quanto menor a concentracdo de silica, menor a
mortalidade de térmitas de madeira seca do ensaio (Figura 18).

Observa-se que quando a madeira foi tratada, houve menor perda de
massa, menos desgaste e maior mortalidade nos ensaios realizados com 0s
dois tipos de térmitas. Quando a testemunha é comparada com 0s demais
tratamentos, verifica-se que quanto maior a perda de massa, menor a
mortalidade. Esse resultado pode ser justificado, uma vez que a silica
possivelmente exercer efeito inseticida. Na literatura ha relatos de alta
mortalidade (12,6 a 100%) de lepidopteras pragas de tomate (Spodoptera
littoralis) pela a pulverizacdo de nanossilica (EL-BENDARY; EL-HELALY,
2013).
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Figura 18 - Comparacao das médias da variavel mortalidade obtidas no ensaio de
resisténcia com térmitas de madeira seca para as diferentes
concentracoes testadas
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Médias seguidas da mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Dunnett (p > 0,05).

Outra possibilidade esta relacionada ao carater abrasivo da silica que
causa desgaste no aparelho bucal, ou seja, o enrijecimento dos tecidos
vegetais acarreta dificuldades para penetracdo e mastigacdo dos insetos
(CURRIE; PERRY, 2007; GOMES et al., 2008; KEEPING et al., 2009), causado
pelas propriedades mecéanicas da silica biogénica, como pode ser observado
por Kvedaras et al. (2009), Figura 1.

A perda de massa ndo apresentou diferenca entre as condi¢cdes de
tratamento, enquanto o oposto foi verificado para a taxa de mortalidade. Dessa
forma, a mortalidade n&o esta diretamente relacionada com a perda de massa
e a causa da morte dos individuos pode ter sido causada pela toxidez da silica.
Isso pode ter ocorrido pelo dano causado na cuticula do inseto, que causa a
desidratacdo e morte por dessecacdo (ASHFAQ et al.,, 2012). Assim, quanto
maior o contato com a silica, maior sera o dano.

O tratamento preservativo da madeira visa buscar a melhor relagdo
custo-beneficio, com menores gastos com produtos e energia, desde que
apresente a mesma efetividade (BRAND; ANZALDO; MORESCHI, 2006).
Portanto, para um mesmo tempo de condugéo dos testes, pode-se inferir que o

tratamento realizado na condigdo Tsoon5 Seria 0 mais viavel, por promover
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menor perda de massa e desgaste, pois menor quantidade de silica e menos
energia foram empregados. Entretanto, para a maior mortalidade dos insetos, o
mais recomendado € o Tsooz%, pela maior quantidade de silica a entrar em
contanto com as térmitas.

A madeira de Pinus sp. geralmente é utilizada como parametro para
testes de biodeterioragdo, sendo considerada susceptivei ao ataque das
térmitas (IPT/DMAD, 1980). Portanto, os resultados indicam potencial da
utilizacao da silica como produto alternativo para prevenir 0 atague de cupins
de madeira seca.

Para o apodrecimento acelerado a fungos xil6fagos, os resultados das
andlises de variancia dos dados de perda de massa, demonstraram que nao
houve diferenca significativa entre os tratamentos pelo teste F, nem mesmo a
interacdo entre os fatores (Apéndice C, Tabela 1C).

A madeira foi classificada em classes de resisténcias diferentes para os
diferentes fungos. As amostras submetidas ao ataque de G. trabeum e P.
placenta ficaram classificadas como né&o resistente (NR), enquanto aquelas
submetidas ao fungo N. lepideus foram classificadas como moderadamente
resistente (MR) (Tabela 8).

Tabela 8 - Comparacdo entre as médias de perda de massa no ensaio de
apodrecimento acelerado, para cada fungo e tratamento aplicado

Perda de Massa (%)/Classificacdo ASTM D - 2017 (2008)

Tratamentos G. trabeum N. lepideus P. placenta

To 62,71NR 32,97MR 55.21NR
T500/0,5% 57,77"\R 33,33MR 54 54N\R
Ts00/1% 57,72N\R 30,02MR 56.88NR
T500/2% 57,64NR 31,84MR 54.65NR
T550/0,5% 55,51NR 35,16MR 59.99NR
Ts50/1% 59,61NR 34,82MR 57.62NR
Ts50/29% 60,62NR 32,62MR 61.90NR
T600/0,5% 46,56NR 30,40MR 58.53NR
To600/1% 57,53N\R 31,31MR 53.24N\R
Te00/2% 58,07NR 32,40MR 60.12NR

AR — Altamente resistente; R — Resistente; MR — Moderadamente resistente; NR — Né&o
resistente.
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Geralmente utilizam-se de Pinus sp. como referéncia de comparacéo da
resisténcia natural com outras madeiras. Foram encontrados 53,33% de perda
de massa causados pelo ataque de G. trabeum, por Mendes et al. (2014).
Sousa (2016) encontrou 56,69% de perda de massa para madeira de P. elliottii
(testemunha) no ensaio com P. placenta, valor semelhante ao encontrado
nesse trabalho.

Para o ensaio de podriddo mole ndo houve interacdo entre os fatores
para a perda de massa, assim como néao diferiram significativamente pelo teste
F (Apéndice C, Tabela 2C), ndo apresentando vantagem relacionada ao
tratamento preservativo. Os valores de perda de massa variaram entre 13,80 a
19,52% (Tabela 9).

Pode se constatar que a madeira utilizada nesse experimento
apresentou coloracdo escurecida apos o ensaio, quando comparada a amostra

nao atacada por fungos de podriddao mole.

Tabela 9 - Comparacgéo entre as médias de perda de massa para ensaio de podriddo
mole, para cada tratamento aplicado

Tratamentos Perda de massa (%)

To 15,48
T500/0,5% 17,81
Ts0011% 17,80
Ts00/2% 19,52
T550/0,5% 18,23
Ts50/1% 18,71
Ts5012% 15,95
T600/0,5% 17,16
Te00/1% 13,80
T600/2% 16,83

Segundo Fauteux et al. (2005), a silica tem capacidade de reduzir a
incidéncia de ataque de patdgenos, impedindo a contaminagéo por fungos, em
virtude do SiO2 fazer parte da composicédo quimica de certos vegetais, 0s quais
sao pouco atacados por esta classe de agentes. Ashfaq et al. (2012) citam que
o0 SiO2 tem a capacidade de adsorver umidade e promover a morte de inseto
por dessecacdo. Esse efeito pode correr também com relacdo as hifas de

fungos. Porém Isso nao foi verificado no presente trabalho, uma vez que, os
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ensaios com fungos xil6fagos utiliza solo com alto teor de umidade, e desta, tal
efeito torna-se negligenciavel.

O resultado com a aplicagdo de silica na madeira de pinus, nao
apresentou essa caracteristica para nenhuma das condi¢cdes de tratamento,
podendo ser pela silica ter preenchido apenas espacos intracelulares. O
resultado poderia ser diferente se fosse aplicado maior tempo de vacuo e, ou,
pressdo que causasse maior preenchimento dos espacos vazios, dificultando
ou até mesmo impedindo o desenvolvimento das hifas. Uma vez que o SiO2
tem efeito de dissecacao, provavelmente se a concentracdo da solucéo e, ou, o
tempo de aplicacdo fossem maiores, poderiam causa o mesmo efeito as hifas
dos fungos, assim reduzindo o ataque desses agentes deterioradores.

Em funcado da nao diferenciacdo entre a testemunha e a madeira tratada
para 0s ensaios de biodeterioracdo com fungos, pode-se afirmar que
classificagcbes de resisténcia que foram determinadas sdo inerentes a essa
espécie. Portanto, a silica ndo teve caracter protetor contra o ataque dos
fungos xiléfagos analisados nesse trabalho.

Embora os ensaios de laboratorios tenham indicado eficiéncia do
produto contra térmitas, para que se possa comprovar a eficacia da biossilica
obtida da casca de arroz, sdo necessarios ensaios de campo, 0 que

demandaria maior tempo e custos.
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5 CONCLUSOES

Todas as temperaturas aplicadas na casca de arroz (500, 550 e 600°C)
permitiram a obtencdo de biossilica de elevada pureza, com valor médio de
aproximadamente 90%, apresentando um tamanho médio de 263,7 nm.

A concentracdo de 2,0% de bioparticulas de silica proporcionou uma
maior retencdo na madeira de Pinus elliottii.

A impregnacdo do SiO2 para os ensaios de alimentagdo forcada a
térmita subterranea e de apodrecimento acelerado apresentaram um padrao
diretamente proporcional a concentracdo das solu¢Bes aplicadas. Enquanto
para as amostras destinadas ao ensaio de podriddo mole apresentou interacao
entre os fatores, que dentro de cada concentracdo apresentou menor retencao
conforme aumento da temperatura de obtencéo da silica.

No ensaio de térmitas subterrdneos e de madeira seca, as menores
perdas de massa e desgaste, quando comparadas com a testemunha, foram
encontradas em todas as situacdes de tratamento, ndo diferenciando entre si,
apresentando a mesma eficiéncia. A mortalidade dos térmitas aumentou com o
incremento da concentracdo das solugdes.

Para os ensaios de apodrecimento acelerado para os fungos utilizados,
nao apresentou eficiéncia contra esses agentes xiléfagos, sem diferenca entre
0s tratamentos e as testemunhas, inferindo que resisténcia obtida é inerente da
prépria madeira de P. elliottii, que foi ndo resistente a G. trabeum e P. placenta,

e moderadamente resistente a N. lepideus.
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APENDICE A - Resumo das analises de variancia para os ensaios de retencéo
de silica na madeira de P. elliottii.

Tabela 1 A - Resumo das analises de variancia para a retencdo de silica pelas
amostras destinadas aos diferentes testes de biodeterioragédo

Podridéao Alimentagéo Madeira
Fator de Variagéo Mole Forcada Seca
Valores de p
Temperatura (T) <0,0001** 0,1812"s 0,9042"
Concentracao (C) <0,0001** 0,0001** 0,3339"
TxC 0,0103* 0,0655" 0,4556"

** gignificativo a 1% de probabilidade (p < 0,01), * significativo a 5% de probabilidade (0,01 <p
< 0,05), " ndo significativo (p > 0,05).

Tabela 2 A - Resultado das andlises de variancia para a retencdo de silica pelas
amostras destinadas aos ensaios de apodrecimento acelerado

L P. placenta G. trabeum N. lepideus
Fator de Variacéo
Valores de p
Temperatura (T) 0,0099** 0,0984ns 0,1455"s
Concentracao (C) <0,0001** <0,0001** <0,0001**
TxC 0,4942"s 0,6559" 0,784ns

** significativo a 1% de probabilidade (p < 0,01), " néo significativo (p > 0,05).
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APENDICE B - Resumo das andlises de variancia para a resisténcia a térmitas
xiléfagos.

Tabela 1 B - Resumo das analises de variancia para a perda de massa e desgaste
para o ensaio de alimentacao forcada a térmitas subterraneos

o Perda de Massa Desgaste
Fator de Variacéo
Valores de p
Temperatura (T) 0,3669" 0,1839"
Concentracao (C) 0,3471" 0,8174"
TxC 0,9113"s 0,3840"
Fator x Testemunha <0,0001** <0,0001**

** gignificativo a 1% de probabilidade (p < 0,01), " néo significativo (p > 0,05).

Tabela 2 B - Resumo da andlise de variancia para a mortalidade de para o ensaio de
alimentacgéo forcada a térmitas subterraneos

Fator de Variacao Valores de p
Temperatura (T) 0,7015"
Concentracao (C) <0,0001*
TxC 0,7721"s
Fator x Testemunha <0,0001*

** significativo a 1% de probabilidade (p < 0,01), " n&o significativo (p > 0,05).

Tabela 3 B - Resumo das analises de variancia para a perda de massa e desgaste
para o ensaio de resisténcia com térmitas de madeira seca

_ Perda de Massa Desgaste
Fator de Variacéo
Valores de p
Temperatura (T) 0,5339" 0,1278"
Concentracgao (C) 0,0004** 0,0516"
TxC 0,6921"s 0,0653"s
Fator x Testemunha <0,0001** <0,0001**

** significativo a 1% de probabilidade (p < 0,01), " néo significativo (p > 0,05).

Tabela 4 B - Resumo da andlise de variancia para mortalidade para o ensaio de
resisténcia com térmitas de madeira seca

Fator de Variacéo Valores de p
Temperatura (T) 0,7773"™
Concentracgao (C) <0,0001*
TxC 0,9925"s
Fator x Testemunha <0,0001*

** significativo a 1% de probabilidade (p < 0,01), " ndo significativo (p > 0,05).
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APENDICE C - Resumo das andlises de variancia para os ensaios de
apodrecimento acelerado e de fungo de podriddo mole.

Tabela 1 C - Reumo das analises de variancia para a perda de massa para 0s ensaios
de apodrecimento acelerado

oL G. trabeum N. lepideus P. placenta
Fator de Variacao
Valores de p
Temperatura (T) 0,2054" 0,0547" 0.122"s
Concentragéao (C) 0,0826" 0,7494ns 0.3837m
TxC 0,4024"s 0,3771"s 0.4635"
Fator x Testemunha 0,0898" 0,739"s 0.4128"

ns ndo significativo (p > 0,05).

Tabela 2 C - Resumo da analise de variancia para a perda de massa para o ensaio de
podriddo mole

Fator de Variagéo Valores de p
Temperatura (T) 0,0981"
Concentracao (C) 0,6881"
TxC 0,213
Fator x Testemunha 0,2173"s

"s ndo significativo (p > 0,05).



