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RESUMO

A determinacgdo do teor de umidade de polpas celuldsicas € de extrema importancia
visto que essa propriedade afeta o desempenho do material durante o processamento
industrial e, consequentemente, a qualidade dos produtos derivados. E preciso conhecer a
umidade da polpa para adequar corretamente o ajuste dos pardmetros de processamento para
promover a qualidade desejada ao produto final. Contudo, existe grande dificuldade em
adequar um sistema de controle de umidade de polpas celuldsicas a partir de sensores
industriais convencionais devido a ndo-uniformidade da matéria-prima, fazendo com que o
teor de umidade das polpas varie em fungdo de diversos fatores ligados a madeira e ao
processo de producdo. A espectroscopia no infravermelho proximo (NIR) tem sido apontada
como uma técnica analitica rapida e confidvel para estimativa de diversas propriedades de
materiais bioldgicos e, portanto, se mostra uma boa op¢ao para solucionar o problema
identificado. Para evidenciar o potencial desta técnica como uma solugdao adequada para uso
industrial, um modelo foi ajustado para estimar o teor de umidade de polpas de celulose com
base nos espectros no infravermelho préximo. O modelo foi desenvolvido, como alternativa
ao método destrutivo de determinagdo de umidade.. Para isso, corpos de provas na forma de
discos de 70 mm de diametro ¢ 10 mm de espessura a partir de polpas ndo branqueadas de
Pinus sp. foram utilizados. As amostras foram submetidas a secagem ao ar livre e em estufa
até atingirem massa anidra (0% de umidade). Espectros no NIR e a massa dos discos foram
registrados em diversas etapas durante o processo de dessorcdo da agua. Finalmente,
regressdes baseadas nos minimos quadrados parciais (PLS-R) foram ajustadas e validagdes
cruzada e independente foram realizadas para testar a acuracia do modelo preditivo. Houve
forte correlagdo (R?=0,99 e RMSE 2,6% para validacao independente) entre o teor de
umidade determinado em laboratorio e o teor de umidade predito pelo modelo a partir dos
espectros no NIR. A espectroscopia no NIR, portanto, mostrou ser uma ferramenta
promissora para monitorar a umidade de polpas celuldsicas, embora algumas limitagcdes
possam dificultar sua aplicagdo no setor industrial, como a faixa de umidade comumente
encontradas em situagdes industrias (5% a 15%) e a umidade utilizada neste estudo
preliminar em laboratério (10% a 90%). Apesar do resultado promissor, estudos mais

abrangentes sdo necessarios para avaliar a viabilidade dessa alternativa, considerando os



desafios e beneficios da utilizagdo do equipamento NIR em condigdes reais de operagao

industrial.

Palavras-chave: polpas de celulose; NIR; controle de umidade.
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1 INTRODUCAO

O setor de celulose e papel possui fungdo importante no desenvolvimento econdémico
do Brasil, contribuindo com 6,9% no Produto Interno Bruto (PIB) (IBA, 2020). De acordo
com a Industria Brasileira de Arvores (2019) o Brasil produziu aproximadamente 20 milhdes
de toneladas de celulose e cerca de 10 milhdes de toneladas de papel em 2019, sendo este
setor responsavel pela geracao de 3,8 milhdes de empregos, de forma direta ou indireta.

O processo de fabricacdo de celulose e papel envolve vdrias etapas na qual a umidade
da polpa de celulose deve ser levada em consideragdo pois a mesma afeta o comportamento
da pasta durante o seu processamento e, consequentemente, sua aplicagao final. Dessa forma,
tem-se a necessidade de realizar estudos que possam auxiliar no monitoramento adequado da
umidade em polpas de celulose visando garantir a qualidade do produto final e reduzir
desperdicios de material.

Pelo fato das fibras serem irregulares e, portanto, absorverem quantidades
ndo-homogéneas de agua, a medi¢do do teor de umidade torna-se um grande desafio para
sensores elétricos convencionais. Além disso, os métodos classicos de determinagdo da
umidade em laboratorio sdo demorados e caros. Dessa forma, faz-se necessario o estudo de
alternativas economicamente viaveis, rapidos e eficazes que possam auxiliar na medicao da
umidade de forma adequada.

A espectroscopia no infravermelho proximo (NIR) trata-se de uma técnica nao
destrutiva que vem sendo aplicada com éxito para a estimativa de diversas propriedades em
materiais biologicos (Pasquini, 2018). Por meio dela ¢ possivel avaliar e correlacionar
caracteristicas desejadas de diversos materiais bioldgicos por meio da relagao entre espectros
gerados e as propriedades que se deseja estudar. A espectroscopia no NIR ¢ baseada na
interacdo da radiacdo eletromagnética na faixa compreendida entre os comprimentos de onda
de 750 a 2500 nm (nanometros). Nesta regido, a luz emitida pelo equipamento interage com
os constituintes quimicos do material em estudo, podendo ser absorvida, refletida ou
transmitida.

Um dos motivos da escolha do método NIRs como uma possivel alternativa a
resolucdo do problema instrumental encontrado na industria de papel e celulose € o fato de
que, ao adquirir o equipamento, diversos outros estudos poderiam ser desenvolvidos pela

empresa, gerando melhorias na qualidade do produto final. Isso da-se ao fato de que esta
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técnica analitica ¢ rapida e confidvel para a estimativa de diversas propriedades dos
materiais biologicos, incluindo a densidade e a composi¢ao quimica da madeira.

O presente estudo avaliou a viabilidade de aplicar a espectroscopia no infravermelho
proximo (NIR) associada a modelos multivariados para o estabelecimento de modelos
capazes de estimar a umidade em amostras de polpa celulésica. O equipamento utilizado
para validagdo da hipdtese pertence ao laboratorio multiusudrio de Biomateriais no
Departamento de Ciéncias Florestais. Ressaltando que o estudo, a priori, foi desenvolvido
para resolucdo de problemas enfrentados em situagdes que demandam a estimativa da

umidade em polpas, ndo necessariamente no ambito industrial.

2 IDENTIFICACAO DO PROBLEMA

O intuito seria buscar informagdes sobre o monitoramento de umidade em empresas
reais, aumentando o nivel de detalhamento da pesquisa. A situagdo devido a pandemia
inviabilizou a ideia inicial, entdo tentamos contatar empresas por telefone para buscar dados
sobre o monitoramento de umidade, mas ndo obtivemos sucesso por se tratarem de
informagdes sigilosas. Portanto, optamos por criar um case de uma empresa ficticia.

2.1 Sistema de Controle de Umidade em uma Empresa de Papel e Celulose

Considerando o sistema abaixo na Figura 1 onde (1) ¢ o tubo de entrada de celulose,
(2) ¢ um agitador mecanico que possui movimento giratorio e vertical, de forma a uniformizar
o material presente no reservatorio.

A medi¢do da umidade ¢ realizada em um repositério (3), que € aberto apds o agitador
misturar todo o material. Apds a medigdo, ¢ calculado o erro a partir de um set-point ou
referéncia (definido de acordo com o material a ser produzido). O erro ¢ enviado a um
controlador que, se necessario, habilita o sistema de aspersores (4), para umedecer as polpas,
ou o exaustor industrial (5), que injeta ar quente ao sistema, sendo que o teto do reservatorio
possui uma tecnologia que absorve as particulas de dgua que sdo evaporadas. Ambos os
processos sdo realizados mantendo o agitador (2) ligado e refazendo as medigdes
periodicamente, até que a umidade ideal seja atingida.

Ressaltando que, ao entrar no repositorio, o material ndo tem contato com o ambiente,

evitando disturbios no sistema de controle devido a variagdes climaticas.
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Figura 1 - Sistema de controle de umidade de uma empresa de papel e celulose
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Fonte: Das autoras (2020)

O problema identificado encontra-se na etapa 3 da Figura 1 devido a dificuldade em
encontrar métodos de medigdo ndo destrutivos, rapido e eficazes, visando aumentar a
qualidade do produto final. Mesmo fazendo varias pesquisas no mercado, encontra-se grande
dificuldade de identificar sensores especificos para medigdo de umidade em polpas de
celulose, visto que a maioria ¢ indicada para utilizagdo em madeira. Sendo assim, eles buscam
por alternativas vidveis para realizar tal medicdo de maneira mais precisa, visando aumentar a
qualidade do produto final.

Na Figura 2, abaixo, € possivel observar o esquematico da malha de controle que rege
a planta anterior. Foram realizados diversos testes para acuracia do sistema, onde concluiram
que o controlador e os atuadores (microaspersores e exaustor industrial) apresentam perfeito
funcionamento, sendo trocados com a frequéncia indicada pelos fornecedores. Portanto,
confirma-se a hipdtese de que o ponto de melhoria na planta de monitoramento estd na
medicdo da umidade, visto que o ambiente ¢ isolado e os testes foram realizados para polpas

de uma mesma remessa.
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Figura 2 - Malha de controle do sistema apresentado anteriormente
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Fonte: Das autoras (2020)

O intuito do presente estudo ¢ avaliar se a técnica do NIR € uma boa alternativa para

utilizagdo no setor industrial.

2.2 Exigéncias da Empresa

Antes de investir em qualquer alternativa, a empresa necessita avaliar a viabilidade
econdmica, bem como os beneficios a longo prazo, visto que muitos sensores testados se
mostraram eficientes no inicio, porém apresentam falhas com certo tempo de uso, exigindo

alta necessidade de manutencao.

3 ANALISE DAS ALTERNATIVAS

3.1 Métodos de determinacio de umidade da celulose

Por influenciar diretamente na qualidade do produto final, ¢ aconselhado que o
monitoramento do teor de umidade na madeira seja feito a partir técnicas que rapidas,
eficientes e de baixo custo. Nesta se¢do, serdo apresentadas algumas das formas utilizadas.

Segundo Kollmann e Coté (1984), alguns dos principais métodos para determinagao
de umidade da madeira sdo o de estufa (gravimétrico), quimicos (destilagdo), por radiacao
nuclear e a partir de medidores elétricos.

Definido pela norma NBR 14929 (ABNT, 2003) o método gravimétrico, ou de
secagem de estufa, ¢ um dos mais utilizados pela facilidade na execugdo e precisdo. Porém,
esse método ¢ destrutivo, demanda muito tempo, além de ser inviavel para aplicacdo madeiras

com grandes quantidades de componentes volateis (CALONEGO et al., 2006).
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O método da destilagdo trata-se de um método quimico, sendo indicado para madeiras
que contenham altos teores de extratos volateis. O teor de umidade, com este método, ¢
determinado volumetricamente por meio de produtos quimicos extratores, como xileno ou
tolueno, que ndo sdo misciveis com a dgua contida na madeira (GALVAO; JANKOWSKY
1985).

Outro método que pode ser empregado na determinacdo da umidade da madeira € o da
radia¢do nuclear. Nele, ¢ utilizado um gerador de néutrons que sdo direcionados com alta
velocidade a madeira. As moléculas de hidrogénio contidas na dgua fazem com que alguns
destes néutrons percam velocidade, sendo possivel contabilizé-los por meio de um detector.
Como a umidade ¢ determinada em fun¢do da massa da madeira, sua densidade ¢ medida por
meio da radiacdo gama. Sendo assim, dirige-se um feixe de raios gama para a madeira,
medindo com um detector a intensidade de radiagao refletida através desta. Essa intensidade é
inversamente proporcional a densidade da madeira. Combinando-se as medi¢des desses dois
detectores, o teor de umidade pode ser estimado. (GALVAO; JANKOWSKY, 1985).

Comparado ao método gravimétrico, a medi¢do de umidade por meio de medidores
elétricos possui menor precisdo, porém, ¢ mais rapida e ndo destrutiva. Os medidores
possuem dois tipos: capacitivos ou elétricos. Nos medidores elétricos capacitivos, o
funcionamento baseia-se na comparagao das constantes dielétricas da madeira totalmente seca
e a da agua (KOLLMANN; COTE, 1984). Enquanto o funcionamento dos medidores
elétricos, que sdo os mais utilizados segundo Galvao e Jankowsky (1985), baseiam-se na
resisténcia da madeira em relacdo a passagem de corrente elétrica, que ¢ inversamente
proporcional ao teor de umidade na madeira. Ou seja, quanto maior o teor de umidade na
madeira, menor a resisténcia a passagem de eletricidade e vice-versa.

Esses medidores, também conhecidos como sensores, serdo melhor estudados no

proximo topico, por serem o meio mais utilizado no setor industrial.

3.2 Analise de Sensores de Umidade no Mercado

Realizando uma pesquisa no mercado, foram encontrados diversos sensores industriais
que podem ser utilizados na medicao de umidade de diversos materiais, visando identificar os

mais indicados para utilizagdo em madeira, dada a dificuldade de especificidade para polpas
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de celulose, considerando que possam ser adaptaveis para medi¢do de polpas de celulose
prensadas.

O MTK 1504 ¢ um medidor de umidade utilizado para medicao e diagndsticos de
madeira e de outros materiais como concreto, papelao, espuma, vidro, couro, borracha, tijolo,
granito, entre outros. Esta enquadrado nos sensores do tipo agulha e sensor plano (com ensaio
do tipo ndo-destrutivo) e utiliza de um circuito microcomputador LSI (Large-Scale
Integration) para comunicar-se com computadores por softwares ou cabo USB. A resolugdo
desse sensor ¢ de 0,1%, enquanto a exatidao ¢ de + (0,5%n + 1), onde n ¢ igual ao valor
medido. Uma pesquisa indicou que o preco médio desse sensor mostra um valor de
R$1.887,00.

O FLIR MR160 ¢ um equipamento de medicdo de umidade que conta com a
tecnologia Infrares Guided Measurement que utiliza uma sonda externa com pinos e um
sensor sem pinos integrado. Possui resolugdo de 0,1 e precisdo, utilizando os pinos via faixa
de sonda, de 0-100% WME (£ 5%). Segundo a pesquisa, seu prego médio ¢ de RS 4.334,83.

O MUMR-630 ¢ um medidor de umidade de madeira digital. Ele utiliza dois pinos de
eletrodo para determinar a umidade por meios de medi¢des de condutividade do material,
convertendo a leitura para porcentagem, possuindo faixa de trabalho na escala de 9% a 30%.
A pesquisa de indicou um valor de R$2.731,69 para o produto.

O PCMini52 ¢ uma mini sonda digital de umidade relativa e temperatura que utiliza
calibracdo multipontos e controle multiprocessado. Tem duas saidas analdgicas de sinais que
podem ser de porcentagem de umidade relativa, calculo de umidade absoluta, temperatura,
temperatura de bulbo umido e ponto de orvalho. Trabalha na faixa de 0% a 100% e tem
precisdo de aproximadamente +2% e uma estabilidade de £1% RH/ano. O prego do produto
no site do seu fabricante Michell Instruments ¢ de £94.52, corresponde a R$ 634,17.

Uma boa alternativa seria a realizagcdo de um teste comparativo, em campo, com cada
um dos sensores estudados, para verificar o desempenho e fazer uma andlise de durabilidade,
a fim de identificar o mais propicio para a situagdao. Porém, baseado nos estudos, acredita-se
que MTK 1504 seja o mais indicado, visto que € o mais indicado para utilizagdo em madeiras

e possui um custo relativamente baixo.
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33 Espectroscopia no Infravermelho Préximo (NIR)

A espectroscopia no infravermelho proximo, em inglés, Near Infrared (NIR)
Spectroscopy trata-se de uma técnica simples, rapida, eficiente, ndo destrutiva e com elevada
gama de aplica¢des, fazendo com que seja adequada para a gestdo e tomada de decisdes no
ramo industrial. (MUNIZ et al., 2012).

Os equipamentos utilizados nesta técnica, chamados espectrOmetros, constituem-se de
quatro partes, em geral, sendo uma base para suporte das amostras, uma fonte luminosa
policromadtica, um sistema para separa¢ao da luz policromatica e um fotodetector (Figura 3).
A faixa de radiagdo emitida pelo instrumento, conforme a Figura 4, ¢ a do infravermelho
proximo (2500 a 750 nm), que interage com os elementos que compdem a amostra,
principalmente ligacdes do tipo C-H, O-H, N-H ou S-H. Apos interagdo com o material,
fotodetectores registram a intensidade da luz e produzem um espectro de absorbancia,
reflectancia ou transmitincia, dependendo do modo de funcionamento do equipamento
(TAIZ; ZEIGER, 2004). Como ¢ possivel observar, também na Figura 4, a faixa de atuagdo

do NIR ¢ a mais proxima da faixa do espectro visivel dentre as categorias de infravermelho.

Figura 3 - Esquema de um espectrometro

Fotodetector
Monocromador
Computador
Rede de Luz refletida
difracio Tt L

?@Jf .‘-“-‘;;- —

Luz policromdatica

Luz monocromatica Transmissdo x Comprimento de onda
incidente Amostra

Fonte: Adaptado de TAIZ e ZEIGER (2004)
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Figura 4 - Espectro eletromagnético
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3.3.1 Aplicacao da espectroscopia no NIR em polpas celuldsicas

Com a diversidade de pesquisas cientificas envolvendo o setor florestal, a
espectroscopia no NIR vem ganhando espago por se tratar de uma técnica moderna e
extremamente Util para avaliar propriedades quimicas, fisicas, mecanicas e anatOmicas da
madeira (TSUCHIKAWA; SCHWANNINGER, 2013).

Como exemplo, Mora et al. (2011) utilizaram a técnica para determinacdo da
umidade em toras de madeira de Pinus taeda, onde foram analisados 219 amostras de
madeira, com idades variadas entre 13 e 19 anos. Os espectros foram obtidos a partir da
superficie transversal dos discos de madeira verde. Os resultados foram satisfatérios, visto
que os modelos de calibragdo e validagdo obtiveram um coeficiente de determinagdo R? de
0,85.

Com base na imagem abaixo (Figura 5), avaliando a linearidade dos valores
determinados em laboratorio e estimados pelo NIR, pode-se notar que o numero de espectros
por disco de madeira em quatro leituras ¢ o suficiente. Acima disso, conforme o resultado de
6 ¢ 8 espectros, o resultado ¢ bastante semelhante, gerando um esfor¢co maior sem efetividade.
E, com apenas duas leituras, existem alguns pontos discrepantes da linha, gerando um maior

numero de erros de predigao.
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Figura 5 - Valores de umidade determinados em laboratorio e estimados pelo NIR de acordo

com o numero de espectros.
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Diversos outros estudos podem ser realizados com o intuito de melhorar a qualidade
do produto final do setor industrial de papel e celulose, tais como rendimento da polpagao,
numero kappa e composicao quimica, além da densidade da madeira precursora.

Tham, Inagaki e Tsuchikawa (2017) utilizaram um método capacitivo e a
espectroscopia no infravermelho proximo (NIR) para a predicao da densidade e umidade de
amostras de madeira. Para isso, foram feitas combinacdes entre a capacidade e a absorbancia
em dois comprimentos de onda, dentre o intervalo de 908 nm a 1676 nm, do espectro NIR,
selecionando-se a combinacdo com coeficiente de determinacdo mais elevada. Analises
multivariadas foram realizadas para avaliar a precisdo desses métodos. Houve grande relagao
entre dados preditos e medidos, mesmo variando-se as espécies e espessura das amostras. A
precisdo da predi¢do das amostras de madeira a partir de madeira verde para condi¢des anidra
mostrou resultados promissores, com coeficiente de validagdo cruzada (R %cv) = 0,80, erro
padrdo de validagdo cruzada (RMSECV) = 25,70%, e desvio residual preditivo (RPD) = 2,22
para umidade. Abaixo do ponto de saturagdo da fibra para condi¢do anidra, o valor de R *cv
foi ligeiramente menor na predi¢ao da umidade, mas o RMSECV diminuiu significativamente
(méaximo 5,46%) em comparagao com o intervalo de umidade do ponto saturado (maximo de

39,56%). Esses resultados foram consideravelmente melhores do que aqueles obtidos pela
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modelagem do método capacitivo ou NIR individualmente. Os resultados sugerem a
possibilidade de um novo dispositivo combinando ao método capacitivo e a espectroscopia

NIR para predizer densidade e umidade com maior precisao (Figura 6).

Figura 6 - Relagdo entre valores medidos e preditos pelos trés métodos de analise: regressao
linear multipla por método capacitivo (a, b, ¢, d), regressdo de minimos quadrados parciais
por espectroscopia no NIR (e, f, g, h), e regressdo linear multipla, combinando o método
capacitivo com a técnica NIR em dois comprimentos de onda (i, j, k, 1) com umidade
decrescente do ponto de saturagdo das fibras para condicao anidra
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Fonte: Tham; Inagaki; Tsuchikawa (2017)

3.3.2 Desafios na aplicacdo de modelos baseados no NIR na industria de celulose

A predigao da umidade em polpas de celulose pode ser necessaria em muitas etapas da
producdo industrial, como nas etapas de refino, quantificagdo da massa de reagente necessaria

para deslignificagdo e branqueamento, extra¢do de xilana, producdo de polpa soluvel, mistura
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com outros polimeros e nas etapas de secagem da preparagao e comercializagao da polpa e do
papel.

Costa et al. (2019), ao desenvolverem modelos para a estimativa da umidade em
polpas de celulose por meio da espectroscopia no NIR, detalharam alguns desafios
enfrentados para a aplicacdo dos modelos na industria. Os modelos desenvolvidos pelos
autores apresentam limitagcdes técnicas para aplicacdo industrial, onde a faixa de atuagdo da
umidade ¢ em torno de 5% a 15%, enquanto o estudo foi efetivo para uma faixa superior,
entre 10 a 90%. Outro ponto ¢ que a rugosidade dos discos amostrais de celulose avaliadas no
estudo era diferente da rugosidade das chapas de celulose industriais. As amostras utilizadas
foram produzidas experimentalmente em laboratorio, gerando irregularidades, enquanto as
polpas comerciais sao produzidas sob pressdo constante. No entanto, os modelos preditivos
gerados podem ser utilizados com sucesso em escala laboratorial, levando em consideragao a
necessidade de conhecer o nivel de secagem do material de celulose de maneira rapida e
confiavel.

Segundo Hein, Lima e Chaix (2009) a técnica possui sensibilidade as variagdes do
ambiente, como temperatura e umidade relativa do ar, podendo ocasionar alteragdes na
eficiéncia dos resultados, sendo essa outra desvantagem nesse tipo de aplicagdo. Ja no que diz
respeito as amostras, os resultados também podem ser prejudicados devido as variagdes
quanto a heterogeneidade e granulometria. Contudo, com a aplicacdo de tratamento aos dados
espectrais, tais problemas podem ser amenizados

Um grande ponto a se destacar ¢ o fato de que o preco para aquisicao do equipamento
¢ bastante elevado. Mas espera-se que, futuramente, possam haver equipamentos mais simples
e baratos que poderdo ser usados para registrar apenas certos comprimentos de onda no NIR,
tornando a aquisi¢do espectral ainda mais répida. Porém, em contato com alguns
fornecedores, foi informado que existe uma forma de adquirir o equipamento de forma
provisdria para que, com ajuda de um funciondrio especializado, sejam realizados os testes

necessarios para verificar a adaptacao e eficacia do método.
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34 Desenvolvimento do modelo utilizando a técnica NIR

Abaixo esta descrito o procedimento utilizado para desenvolvimento do modelo para
estimativa da umidade de polpas celuldsicas, sugerido como alternativa para solucionar o

problema instrumental de uma empresa.

3.4.1 Origem do material e preparo das amostras

Polpas comerciais de celulose de Pinus ndo branqueadas cedidas pela empresa Klabin

foram utilizadas para o desenvolvimento do projeto.

Foram preparados vinte corpos de prova em formato de discos, com dimensdes de
aproximadamente 4 mm de espessura ¢ 70 mm de didmetro, conforme a Figura 7, a partir de

polpas nao branqueadas de Pinus sp. na umidade de equilibrio.

Figura 7 — Discos de celulose preparadas em laboratorio

Fonte: Das autoras (2018)
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Para obtencao desses corpos de prova, foi utilizada uma propor¢ao de 100 g de fibras
para 2000 mL de agua destilada, levando a mistura a um agitador mecanico com velocidade

de 500 rpm durante 30 minutos, visando homogeneizar a mistura (Figura 8).

Figura 8 - Agitador mecanico no laboratorio de Biomateriais da UFLA

NT 134 AGIT. MEC. ALTO TORQUE

Fonte: Das autoras (2018)

Ap0s a agitagdo, aliquotas de aproximadamente 50 mL dessa mistura foram colocadas

na bomba de vacuo (Figura 9) para remocao do excesso de agua e a formagao dos discos.

Figura 9 - Bomba de vacuo utilizada para remocao do excesso de dgua

Fonte: Das autoras (2018)
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Inicialmente a massa das amostras foram adquiridas e posteriormente submetidas a
secagem em estufa com circulagdo de ar a 103 = 2°C em intervalos de tempo de 30 minutos.
Apos esses intervalos, as amostras eram retiradas, coletando a massa e os espectros no NIR,
tais procedimentos foram repetidos até que as amostras obtivessem 0% de umidade, ou seja,

até que a massa das mesmas se tornasse constante.

3.4.2 Aquisicao dos espectros do NIR

Para obtencao dos espectros foi utilizado um espectrometro da marca Bruker, modelo
MPA, baseado na transformada de Fourier, disponibilizado em um dos laboratorios de
Biomateriais do Departamento de Ciéncias Florestais, bem como o software OPUS versao
7.0, onde ¢ possivel nomear e armazenar os espectros obtidos. Devido a sensibilidade do
equipamento, o laboratério é climatizado, com temperatura de aproximadamente 20° e
umidade relativa do ar 60%.

O espectrometro possui duas vias de aquisi¢do, sendo a esfera de integracao (A) e fibra
otica (B), conforme apresentado na Figura 10. Como as polpas sdo irregulares e absorvem
quantidades distintas de agua, optou-se pelo método esfera (por meio de reflexdo difusa), no
qual movimentou-se lentamente a amostra durante a medi¢do, para maior abrangéncia.

Os espectros foram medidos na superficie de cada um dos corpos de prova na forma de

discos, em diferentes teores de umidade.

Figura 10 - Equipamento do NIR utilizado para obtengao dos espectros

[T R

Fonte: Adaptado de Costa (2017)
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3.4.3 Estatistica multivariada

A andlise de regressdo dos minimos quadrados parciais (PLS regression) foi utilizada
para o ajuste dos modelos, associando as informagdes espectrais com a umidade determinada
durante o monitoramento da dessor¢cdo de agua. Para o processamento das analises foi
utilizado o programa Chemoface versao 9.61 (NUNES et al. 2012).

As calibragdes foram realizadas a partir dos espectros originais e dos espectros
tratados matematicamente pelo método da primeira derivada. A exclusdo do niumero de ondas
de 9000 a 12000 cm™ também foi realizada (parte destacada na Figura 11) como o propdsito
de eliminar os ruidos e melhorar a qualidade do sinal. Os modelos foram validados pelo
método da validagdo cruzada, em que as mesmas amostras sdo utilizadas para calibragao e
validagdo do modelo e por valida¢do independente, onde o conjunto de amostras utilizado

para acuréacia do modelo ¢ diferente dos dados utilizados na definicdo do modelo.

Figura 11 - Espectros no NIR das amostras de discos de celulose em diferentes

umidades
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Fonte: Das autoras (2018)

Na Figura 11, acima, pode-se observar uma clara diferenca na absor¢@o nos diferentes
espectros., em funcdo da umidade, indicando grande sensibilidade e, portanto, eficiéncia do

modelo.
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3.4.4 Acuracia do modelo

Houve correlagdo entre o teor de umidade calculado em laboratorio por meio da
diferenca entre massa atual e massa seca obtida no laboratorio e o teor de umidade predito
pelos espectros no NIR. Obteve-se um coeficiente de determinagao (R?) de 0.99 na calibragao
e na validagdo e o erro padrao da estimativa em validagdo cruzada (RMSE_CV) foi de 2,2%.
Na validacao independente, em que um lote de amostras totalmente diferente foi utilizado, o
R? da predicao foi de 0,99 e o erro padrao foi de 2,52%, conforme mostra a Tabela 1.

Figura 12 — Relagdo entre os valores de teor de umidade determinados em laboratorio
em 24 horas e os estimados pelo NIR em menos de 1 minuto.
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Fonte: Costa et al. (2019)

Tabela 1 - Resultados Valida¢ao Cruzada e Independente

R? cv 0,99

R? cal 0,99
RMSE cv 2,2%
R? pred 0,98
RMSE pred 2,6%

Fonte: das autoras (2020)
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4 LEVANTAMENTO DOS CUSTOS DAS ALTERNATIVAS

4.1 Custo dos sensores industriais tradicionais

O sensor mais indicado para a situagdo, baseado nos estudos, ¢ o MTK 1504, cujo
custo médio é de R$2000. A empresa opta por utilizar duas unidades em paralelo, para
aumentar a precisao da medicdo. Levando-se em conta que os sensores duram em média um

ano, o custo anual com sensores ¢ de R$4000.

4.2 Custo para aquisicao de um equipamento NIR

O equipamento utilizado para o presente estudo, da marca Bruker, modelo MPA, custa
em média €80000, segundo o or¢amento do fabricante.

O modelo NIR 900PLS, da marca FEMTO, dadas suas limitagdes, custa em torno de

R$80000, incluindo os equipamentos necessarios ¢ treinamentos de capacitagao.

5 LEVANTAMENTO DOS BENEFiCIOS

5.1 Beneficios da aquisicio do equipamento NIR

Além da estimativa de umidade, existem diversos estudos que podem ser realizados
utilizando o NIR que podem auxiliar na melhoria de qualidade dos produtos desenvolvidos. E,
embora os desafios citados anteriormente possam causar certa inseguranca ao serem utilizados
no ramo industrial, a possibilidade de adquirir o equipamento sob periodo provisério pode

mitigar riscos relacionados ao investimento.

6 ANALISE ECONOMICA

6.1 Recomendacio da Melhor Alternativa

No presente estudo analisou-se o investimento a curto € longo prazo, € com isso €
possivel concluir que, considerando-se apenas o a curto prazo, o custo de sensores industriais

¢ bem mais baixo, podendo se tornar a op¢ao mais atrativa.
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Considerando-se a necessidade de manutencao dos sensores tradicionais, bem como a
possibilidade de realiza¢do de diversos outros estudos citados anteriormente, a aquisicdo de
um espectrometro se mostra bastante efetiva.

Para empresas de pequeno porte, o mais indicado ¢ avaliar a viabilidade de aquisi¢ao
do equipamento, mesmo de marcas nacionais, por um periodo probatorio, possibilitando a
realizacdo de estudos que avaliem se os resultados justificam o investimento.

Portanto, levando-se em consideracdo que a empresa escolhida ¢ de grande porte,
fazendo com que o custo do espectrometro ndo seja um impacto financeiro, a técnica do NIR
¢ a op¢do mais indicada, visto que o investimento seria diluido a longo prazo em vista dos

beneficios gerados pelo aumento da qualidade dos produtos.

7 CONCLUSOES GERAIS

A tecnologia NIR se mostrou eficiente para estimar o teor de umidade em polpa
celulosica com umidade variando de 0 a 120%. O modelo preditivo para teor de umidade
baseado em assinaturas espectrais retornou valores com alta correlagao (r*> = 0.99 e erro de
2.5%, segundo validacdo independente) com os valores determinados em laboratorio.

Um desafio que poderia motivar novos estudos ¢ que as polpas de baixa consisténcia
tendem a se depositar no recipiente, dificultando que a radiagdo NIR capture os espectros do
material como um todo, mesmo movendo as amostras durante a medi¢ao na esfera.

As aplicacdes dessa abordagem com outros tipos de celulose, como fibra de madeira,
polpas de nanofibras e celulose branqueada/nao branqueada de diferentes matérias-primas,
seriam Uteis para o monitoramento no meio industrial.

Por fim, sabendo da vastidio de estudos que a aquisicdo desse equipamento
possibilitaria, para uma empresa de grande porte, a aquisicio de um espectrometro ¢é
amplamente indicada que a empresa analisasse ja que os sensores disponiveis no mercado nao
mitigam as perdas de material causadas pela baixa precisdo do sistema atual de controle de

umidade.
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