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RESUMO

As industrias de base florestal t€ém utilizado cavacos de madeira de Eucalyptus como
matéria prima para produgdo de polpa celuldsica de fibra curta e polpa soluvel. Devido ao
processo de cavaqueamento facilitar o cozimento da madeira, pois aumenta a area superficial
da matéria-prima e uniformiza as reagdes quimicas que ocorrerdo dentro do digestor. A
qualidade do cavaco pode variar significativamente, uma vez que cavacos oriundos de
regides proximas da casca podem apresentar densidade basica mais elevada que cavacos
provenientes da regido proxima a medula, mesmo sendo do mesmo clone. Para assegurar a
producdo de produtos homogéneos, ¢ preciso dispor de solucdes répidas e eficazes para
avaliar a qualidade do cavaco. Assim, o objetivo deste estudo foi avaliar o potencial da
espectroscopia no infravermelho proximo (NIR) para discriminar cavacos de madeira de uso
industrial em funcdo da sua qualidade a partir de assinaturas espectrais coletadas em
equipamento portatil. Cavacos industriais ndo classificados foram fornecidos por duas
empresas produtoras de celulose: empresa A com polpa celulosica de fibra curta, longa e fluff
e empresa B com celulose soluvel. Os cavacos foram secos ao ar livre até atingirem umidade
de equilibrio e posteriormente selecionados em funcao da padronizacdo de suas dimensoes.
Os corpos de prova foram identificados, pesados e submetidos a andlise no espectrometro
portatil para aquisi¢do espectral no NIR diretamente na superficie paralela ao eixo
longitudinal. Um modelo para predicdo de umidade dos cavacos foi gerado pelo software
Chemoface a partir da regressdao dos minimos quadrados parciais (PLS-R), resultando em
estimativas satisfatorias. A validacdo cruzada do modelo, com os dados em sua forma
original obtiverem RMSEcv de 9,03% para o modelo da empresa A e 9,57% para o modelo
da empresa B, enquanto o R?cv de 0,96 € 0,93 respectivamente. Os modelos passaram ainda
por uma validagdao independente, o0 modelo da empresa A foi validado com os dados da
empresa B, resultando em um RMSEp de 12,38% e R?p de 0,91, ja para o modelo da empresa
B validado com os dados da empresa A foi obtido RMSEp de 11,90% e R*p de 0,95. A
espectroscopia no NIR associada a regressdo dos minimos quadrados parciais mostrou que

tem potencial para ser utilizada para discrimina¢ao do cavaco em fun¢do de sua qualidade.

Palavras-chave: Estatistica multivariada, cavaco industrial, NIR, umidade da madeira.



ABSTRACT

The forest-based industries have been using Eucalyptus wood chips as raw material
for the production of short-fiber pulp and soluble pulp. The chipping process facilitates wood
cooking by increasing the surface area of the raw material and standardizing the chemical
reactions that will occur inside the digester. The quality of the wood chip can vary
significantly because chips from regions near the bark may have higher basic density than
chips from the region near the pith, even if they are from the same clone. To ensure the
production of homogeneous products, it is necessary to have quick and effective solutions to
assess the quality of the wood chip. Therefore, the objective of this study was to evaluate the
potential of near-infrared spectroscopy (NIR) to discriminate industrial wood chips based on
their quality using spectral signatures collected with a portable device. Unclassified industrial
chips provided by two short-fiber pulp (Company A) and soluble pulp (Company B)
producers were air-dried to reach equilibrium moisture content and selected based on
standardized dimensions. The samples were identified, weighed, and subjected to analysis
using the portable spectrometer for NIR spectral acquisition directly on the surface parallel to
the longitudinal axis. A model for predicting chip moisture was generated using the
chemoface software through partial least squares regression (PLS-R), resulting in effective
parameters. Cross-validation of the model, with data in its original form, yielded RMSEcv of
9.03% for Company A's model and 9.57% for Company B's model, with R%cv of 0.96 and
0.93, respectively. The models also underwent independent validation; Company A's model
was validated with Company B's data, resulting in an RMSEp of 12.38% and R*p of 0.91. For
Company B's model validated with Company A's data, an RMSEp of 11.90% and R?p of 0.95
were obtained. Near-infrared spectroscopy associated with partial least squares regression

demonstrated the potential for discriminating wood chips based on their quality.

Keywords: Multivariate statistics, industrial wood chips, NIR, wood moisture.
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1 INTRODUCAO

O Brasil se destaca na producdo mundial de Fucalyptus e Pinus para o setor de
celulose e papel, com mais de 30% dos seus 9 milhdes de hectares plantados (EMBRAPA,
2013; IBA, 2023). A medida que a demanda global por produtos de papel e celulose continua
a crescer, o setor também estd em expansdo. Diante desse cenario, hd busca continua por
métodos avangados para aprimorar a qualidade de todos os processos e produtos relacionados
ao setor.

Por um periodo especifico, os programas de melhoramento genético no setor florestal,
com énfase na producdo de celulose e papel, concentraram seus esfor¢os na andlise de
parametros como no incremento médio anual (GOMIDE et al., 2005), na densidade bésica da
madeira (RAYMOND; MUNERI, 2001), e mais recentemente, no incremento médio anual de
celulose na floresta, representado em toneladas por hectare por ano (IMACel) (SEGURA et
al., 2015).

A madeira deve possuir qualidades que atendam as adequadas caracteristicas
relacionadas ao seu uso final, assim outros aspectos devem ser levados em consideracao
(BARCELLOS et al., 2005). Um deles ¢ a qualidade do material que sera usado, seja na sua
composicdo quimica e anatdmica como também nos processos de formacdo da polpa
celuldsica durante o cozimento (SEGURA et al., 2017), pois a composi¢ao quimica, fisica e
anatomica da madeira pode variar entre espécies e até na mesma arvore (TRUGILHO et al.,
1996). Assim, o conhecimento sobre a qualidade da madeira que entrara na fabrica ditara a
qualidade da polpa celuldsica, como também do produto final.

A umidade ¢ uma das propriedades mais criticas da madeira, uma vez que suas
flutuagdes tém impacto substancial no desempenho do material durante as etapas de
processamento, secagem e preservagao. O teor de umidade na madeira varia ndo apenas entre
diferentes espécies, mas também demonstra variagdes significativas dentro do mesmo tronco
de arvore. Isso se torna evidente durante o processo de secagem, quando diferentes regides da
mesma tora de madeira secam em ritmos distintos, destacando a presenga de gradientes de
umidade.

Contudo, os métodos de analise de qualidade da madeira geralmente sdao prolongados
e de maneira destrutiva, exigindo longo periodo de tempo. Além disso, esses métodos exigem
a preparacao das amostras, apresentam custos elevados, imprecisdes, altas chances de erros e

a necessidade de destrui¢do das amostras para garantir resultados na andlise. Isso torna
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invidvel a realizacdo de analises em larga escala, o que ¢ prejudicial para as industrias do
setor.

Tendo como um dos objetivos das industrias de celulose a obtengdo de estimativas
répidas, confidveis e precisas das propriedades da matéria-prima, otimizando os processos €
reduzindo os custos (TSUCHIKAWA; SCHWANNINGER, 2013), as técnicas de avaliagao
por inteligéncia artificial assumem grande importancia. Uma alternativa que possibilita a
redu¢do do tempo de andlise de forma eficiente ¢ a adogdo da espectroscopia no
infravermelho proximo (Near Infrared Spectroscopy, NIR). Essa técnica nao destrutiva,
rapida, acurada e que pode ser aplicada em uma gama de amostras, nao requer a utilizagao de
reagentes quimicos, gera resultados em tempo real, dispensa a necessidade de preparacio
prévia das amostras e apresenta uma margem minima de erros por parte da operagdo
(MUNIZ et al., 2012).

No que se refere a analise da qualidade da madeira, o NIR demonstra especificidade,
pois ¢ caracterizado como um método ndo destrutivo e capaz de predizer suas propriedades
quimicas (PECORARO et al., 2015), anatomicas (HEIN et al., 2012), fisicas (ROSSO et al.,
2013) e mecanicas (KELLEY et al., 2004). Assim, essa técnica vem ganhando destaque para
avaliar a qualidade da madeira de maneira eficaz, o que pode ser facilmente implementado
nas analises rotineiras das grandes empresas, facilitando sua tomada de decisdo em tempo
reduzido.

Diversos estudos tém mostrado a viabilidade técnica de se avaliar as propriedades
tecnologicas de cavacos de madeira para uso industrial a partir de assinaturas espectrais no
NIR. Porém, a qualidade e as dimensdes dos cavacos variam de empresa para empresa em
funcdo da qualidade da matéria prima e do tipo de picador e classificador de cavacos. A
maioria dos estudos envolvendo NIR para estimativa de propriedades da madeira na forma de
cavacos tem sido realizado com material processado nas mesmas condigdes € com 0 mesmo
picador/classificador. Contudo, ndo se conhece o desempenho de modelos preditivos
desenvolvidos com material de uma empresa aplicado em espectros medidos em cavacos de
outra empresa. Este estudo visou responder a seguinte questdo: qual seria o desempenho
preditivo de um modelo NIR emprestado? Considerando que a maioria das empresas
enfrentam os mesmos desafios, ¢ importante entender até que ponto um modelo desenvolvido
com base em materiais com determinadas caracteristicas pode ser aplicado em material
totalmente independente e diferente das amostras usadas para calibrar o modelo preditivo.
Neste estudo, o foco foi validar o modelo NIR para estimativa de umidade em cavacos

industriais de Eucalyptus em lotes externos e independentes.
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2 OBJETIVOS
2.1 Objetivo geral

Desenvolver modelos para o monitoramento da qualidade e umidade da madeira em
cavacos industriais de Eucalyptus por meio da espectroscopia no infravermelho préximo
(NIR) a partir de equipamento portatil.

2.2 Objetivos especificos

e Determinar padrdes e etapas de secagem de cavacos nas diferentes condi¢des

de umidade;

o Desenvolver modelos PLS-R para estimar a umidade de cavacos com base nas

suas assinaturas espectrais.
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3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 Género Eucalyptus

O género Eucalyptus, pertencente a familia Myrtaceae, engloba cerca de 600 espécies,
além de diversas variedades e hibridos, sendo a maioria nativa da Australia. Atualmente, esse
género esta amplamente distribuido em diversas regides tropicais e subtropicais, onde
encontra condigdes propicias para seu crescimento € desenvolvimento (HARWOOD, 2011;
GRATTAPAGLIA et al., 2012).

No Brasil, o primeiro local de plantio de Eucalyptus foi no jardim botanico em 1824
no Rio de Janeiro, sendo pouco depois utilizado para ornamentacdo e arborizacdo urbana
(MARCHIORI, 2014). Edmundo Navarro de Andrade foi o responsavel por introduzir o
género Eucalyptus no Brasil no século XIX, com o intuito de usar essa espécie como recurso
madeireiro na Companhia Paulista de Estradas de Ferro para a contencao de postes, mourdes
e dormentes. Além das aplicagcdes mencionadas, o género também foi objeto de pesquisas
relacionadas a sua silvicultura e perspectivas econdmicas. Iniimeros estudos e testes
realizados por diversos pesquisadores ao longo dos anos subsequentes culminaram em ampla
gama de pesquisas e dados atualmente disponiveis (FOELKEL, 2005).

Com o passar do tempo, o Eucalyptus passou a ser amplamente utilizado em diversos
setores, devido as suas caracteristicas distintivas. Isso inclui seu rapido crescimento, o que
permite producao eficiente em periodo relativamente curto, sua disponibilidade e abundancia,
que fornece fonte acessivel de matéria-prima para diversas industrias; e suas peculiaridades
de uso, ja que a madeira possui densidade que varia de média a pesada, sendo empregada na
fabricacdo de painéis, produgdo de lenha, carvao vegetal, celulose, construcao civil e outras
aplicagdes (DIAS JUNIOR et al., 2016).

A crescente demanda por produtos florestais impulsionou o desenvolvimento das
industrias do setor florestal, em que se deu também a expansdo do uso de Eucalyptus spp.,
sendo utilizada ainda no desenvolvimento de pesquisas de programas de hibridacdo e
clonagem (SALAZAR et al.,, 2012). As fibras de celulose possuem ampla variedade de
aplicagdes, abrangendo a fabricacdo de tecidos, revestimentos, cosméticos e produtos
medicinais. No entanto, a sua importancia ¢ particularmente destacada na produg¢do de polpa
celuldsica, papel e embalagens, em que a matéria-prima primordial ¢ a celulose (JOHN;

THOMAS, 2008).
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Por apresentar tais caracteristicas positivas e atingir produ¢do de 40 m3/ha/ano, mais
de 90% das florestas plantadas do Brasil sdo majoritariamente de Eucalyptus, além de render
em 2019 USS$ 10,3 bilhdes de saldo na balanga comercial, somando 4,3% das exportagdes
brasileiras ¢ com a maior parte sendo destinada a celulose, empregam, direta ou

indiretamente, quase 4 milhdes de pessoas (IBA, 2023).

3.2 Qualidade de cavacos

Os cavacos, com comprimento variando entre 5 ¢ 50 mm, sdo fragmentos de madeira
obtidos através da trituragdo de arvores ou da biomassa residual do setor madeireiro, e podem
incluir pequena propor¢cao de particulas mais longas e finas (GRUNKRAUT, 2012). A
qualidade desses cavacos estd intrinsecamente ligada a tecnologia empregada em seu
processo de producdo, bem como a natureza da matéria-prima utilizada. Portanto, a
caracterizacdo da madeira ¢ um passo indispensavel, o que envolve a determinagdo de
diversas propriedades tecnoldgicas, como teor de umidade, densidade bésica, densidade a
granel, granulometria, teor de cinzas e poder calorifico (MOERS et al., 2011).

Desse modo, as fabricas de celulose adotam uma abordagem altamente criteriosa em
relagdo a qualidade da matéria-prima. Essa precaug¢do ¢ fundamentada em razdes que se
associam diretamente a produtividade, qualidade e custos operacionais. Idealmente, uma
madeira a ser processada em cavacos deve ser proveniente de toras de tronco, originarias de
arvores altas, livres de nos, tor¢des e com casca minima. Isso implica na necessidade de
estagio inicial de descascamento das toras (CAMARGO, 2015).

Na proxima etapa, conhecida como picagem, sdo empregados picadores, entretanto, €
importante observar que esses ndo garantem a producdo de cavacos com dimensdes
uniformemente consistentes (GRANDE, 2012). Sendo assim, a espessura dos cavacos assume
papel de extrema importancia na determinacdo da qualidade. Esta relevancia deve-se ao fato
de que o licor de cozimento precisa ser capaz de penetrar o cavaco em todas as direcdes
(ALMEIDA et al., 2001).

A umidade ¢ uma das principais propriedades fisicas da madeira, ela pode ser
representada pela relagdo entre o peso da agua na madeira e o peso no seu estado seco. Essa
propriedade interfere diretamente na producdo de vérias industrias florestais, dessa forma se
torna necessario o seu monitoramento (MORESCHI, 2012). A presenga de 4gua na madeira
exerce influéncia significativa sobre suas propriedades fisicas e mecanicas, além de

relacionar-se com a suscetibilidade a danos causados por insetos e fungos xiléfagos, o que,
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por sua vez, afeta a adequacdo de seu uso (MORAES NETO, 2017). Portanto, para garantir
produtos com caracteristicas desejaveis, ¢ imperativo implementar um controle especifico por

meio de métodos adequados para sua avaliagdo (DONATO et al., 2014).

3.3 Espectroscopia no infravermelho préximo

A espectroscopia ¢ o ramo da ciéncia voltado para a compreensdo da geracdao da
radiacdo eletromagnética e da sua interacdo com a matéria. Trata-se de uma tecnologia
vibracional que avalia a quantidade de energia irradiada na superficie de um material e sua
interacdo com as ligagdes moleculares organicas que compdem a amostra, no qual a
absorbancia de cada amostra produz um perfil espectral (DINIZ et al.,, 2019). A
espectroscopia no infravermelho préximo (NIR) refere-se a faixa do espectro eletromagnético
cujas ondas (ou fotons) apresentam um comprimento de onda que se situa entre 750 nm e
2.500 nm (PASQUINI et al., 2018).

A regido do infravermelho estd situada abaixo da regido do espectro visivel e acima
da regido das micro-ondas, na qual ¢ subdividida em trés partes distintas: infravermelho
proximo, intermedidrio e distante (COSTA et al., 2017). Embora tenha sido descoberto em
1880 por Frederick William Herschel, um musico e astrdnomo alemado, representando a
primeira parte do espectro eletromagnético ndo visivel a ser identificado, somente em 1881 o
primeiro espectro foi medido e interpretado (WHEELER, 1929). Foi apenas 100 anos depois
que as primeiras aplicagdes analiticas do NIR foram realizadas, o que pode ser atribuido a
falta de equipamentos comerciais para explorar essa regido espectral, a dificuldade de
interpretagdo e atribuicdo de bandas de compreensdo, além da auséncia de técnicas
matematicas que auxiliam na obtencao de informagdes analiticas (PASQUINI, 2018).

Entretanto, houve uma mudanca significativa nesse cenario entre as décadas de 1980
e 1990, quando essa tecnologia se tornou extremamente acessivel no mercado industrial. Isso
deve ser convergéncia de diversos fatores, incluindo o desenvolvimento de métodos
quimiométricos eficazes, a implementacdo de praticas de avaliagdo ¢ o avango no
desenvolvimento de instrumentacgdo para essa técnica (BURNS; CIURCZAK, 2008).

A aplicacdo deste método apresenta como principal vantagem a capacidade de
analisar grandes volumes de material em um periodo limitado e com elevada precisdo. Isso
ndo apenas aumenta a eficiéncia de produgao, mas também contribui para a redugdo de custos
industriais (AMORIM; GONZALEZ; CAMARGO, 2013; ROGGO et al., 2007). Ressalta-se

que a coleta de espectros ¢ rapida, levando menos de um minuto para obté-los, tornando o
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método adequado para o controle de processos em tempo real (HEIN et al.,, 2010).
Comparado a outras abordagens, ¢ uma técnica ndo invasiva que permite analises com
minimo preparo (HEIN; LIMA. CHAIX, 2009. FARDIM; FERREIRA; DURAN, 2002).
Além disso, ndo gera residuos e ndo requer reagentes quimicos, 0 que torna a técnica
econdOmica sem causar poluicdo ambiental (UDDIN et al., 2020).

No entanto, a técnica possui propriedades, sendo sensivel as variagdes ambientais,
como temperatura ¢ umidade relativas ao ar, o que pode influenciar nos resultados. Além
disso, demonstra sensibilidade as caracteristicas granulométricas, umidade e heterogeneidade.
Essas alteragdes, podem ser corrigidas aplicando tratamentos matematicos nos dados
espectrais, como exemplo a variacdo normal padrdo (SNV) e a aplicagdo de primeira e

segunda derivada (HEIN, LIMA e CHAIX, 2009).

3.4 NIR e suas aplicacoes

Dentre as diversas abordagens disponiveis para a avaliacio ndo destrutiva de
amostras, destaca-se a técnica conhecida como espectroscopia no infravermelho préoximo, ou
NIR (Near-Infrared Spectroscopy). O sucesso da técnica se da principalmente por ser uma
andlise ndo destrutiva, que permite a obtengdo dos resultados de forma rapida e precisa, com
pouco preparo das amostras (FISEROVA et al., 2014). A ferramenta NIR baseia-se na
espectroscopia vibracional, com exposicdo de amostras a radiagdo eletromagnética na faixa
entre 14285 cm™ a 4000 cm™ (750 a 2500 nm), enquanto a regido da luz visivel varia entre
25000 cm™ a 14285 c¢cm™ (400 ¢ 700 nm) (LEBLON et al., 2013). A espectroscopia no
infravermelho proximo surgiu como abordagem ndo invasiva valiosa para a andlise de
materiais organicos, encontrando ampla aplicagdo no controle de qualidade e monitoramento
de processos em diversas industrias, incluindo aquelas relacionadas a base florestal
(BAILLERES; DAVRIEUX; HAM- PICHAVANT, 2002).

A técnica NIRS apresenta varias vantagens em comparacdo aos métodos tradicionais,
como rapidez, carater ndo invasivo, aplicabilidade em linhas de produgdo, requisitos minimos
de preparagao de amostras e adaptabilidade para andlise de materiais que contém ligacdes
quimicas predominantes como CH, OH, NH, SH, ou C=0O em sua composi¢ao (PASQUINI et
al., 2003). Essas moléculas absorvem a radiacdo incidente e transformam a energia absorvida
em vibragdes (LAZZAROTTO et al., 2016).

Outra vantagem notdvel da técnica NIRS, quando combinada com métodos

quimiométricos, ¢ a capacidade de interpretar os dados espectrais. Isso significa que os
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espectros do infravermelho préximo s6 podem ser interpretados e apresentar determinagdes
quantitativas, com a utilizacdo dos modelos de calibracdo multivariada (VALDERRAMA et
al., 2005).

O principal objetivo do processo de descoberta € criar um modelo que represente de
forma precisa a relagdo entre os dados espectrais e os dados obtidos pelo método de
referéncia (PANTOJA, 2006). E crucial que as amostras em analise representam toda a
variabilidade existente na populagdo e que a precisdo da referéncia seja realizada com grau de
exatidao (PASQUINI et al., 2003).

Viarios trabalhos vém sendo realizados na area florestal empregando a espectroscopia
NIR para estimativa das mecanicas (SCHIMLECK et al., 2018), propriedades fisicas
(COSTA et al., 2018; ARRIEL et al., 2019; AMARAL et al., 2020; SANTOS et al., 2020) na
constituicdo quimica de madeiras (SHUKLA et al. 2021; HANS; ALISSON et al., 2021:
MANCINI et al., 2020), bom como na predicdo das mudancas oriundas da deterioracao
natural (BARRE et al., 2020), analise de densidade de secagem ao ar e o comprimento das
fibras de madeiras macigas de Eucalyptus camaldulensis INAGAKI et al., 2012), avaliacao
da eficécia da técnica NIR para a discriminagdo de madeiras de espécies nativas e plantadas
(RAMALHO et al., 2018), caracterizacdo quimica da madeira de Eucalyptus benthamii
(ABJAUD et al., 2017), entre outras.

3.5 Estatistica multivariada

A denominacdo “Andlise Multivariada” corresponde a um grande nimero de
métodos e técnicas que utilizam simultaneamente todas as varidveis na interpretagdo tedrica
do conjunto de dados (NETO et al., 2015). A analise de espectros no infravermelho préximo
(NIR) obtida em amostras de madeira tem sido beneficiada pelo trabalho da estatistica
multivariada. Os dados coletados nessa técnica sdo ricos em informagdes, levando a criagao
de uma base de dados complexa (RAMALHO, 2016).

Os espectros obtidos no NIR ndo apresentam capacidade de interpretagao direta das
informagdes do material analisado, sendo necessario a calibra¢ao ¢ valida¢ao multivariada,
para que se tenha informagdes qualitativas e quantitativas dos dados espectrais
(VALDERRAMA et al, 2005). Dessa forma, as técnicas e métodos da estatistica
multivariada examinam todas as variaveis de forma conjunta, permitindo a explora¢dao das

relagdes entre essas variaveis e a obtengdo de resultados mais coerentes (FERREIRA, 2008).
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A validagao cruzada ¢ uma técnica estatistica usada para avaliar o desempenho de um
modelo, com o objetivo de verificar como o modelo se comporta em dados ndo usados
durante o treinamento. Durante o processo de valida¢do ocorre a divisdo dos dados em um
conjunto de treinamento e outro de teste, assim o modelo € treinado com o primeiro conjunto
e validado com o segundo. A validagdo envolve a repeticdo do processo de treinamento e
testa varias vezes com diferentes divisdoes de dados. Essa técnica fornece uma avaliagcao mais
robusta do desempenho do modelo, visto que o conjunto de dados ¢ limitado o teste pode ser
realizado em diferentes conjuntos de acordo com cada divisao escolhida.

Quando o interesse ¢ verificar como as amostras se relacionam, ou seja, o quanto estas
sdo semelhantes segundo as variaveis utilizadas no trabalho a andlise de componentes
principais (PCA) é uma técnica estatistica poderosa, que pode ser utilizada para redug¢ao do
numero de variaveis e para fornecer visdo estatisticamente privilegiada do conjunto de dados.
A andlise de componentes principais fornece as ferramentas adequadas para identificar as
variaveis mais importantes no espago das componentes principais. Essa técnica consiste em
reescrever as varidveis originais em novas variaveis denominadas componentes principais,
através de uma transformacdo de coordenadas. A transformag¢do de coordenadas ¢ um
processo trivial quando feito usando matrizes (NETO et al., 2015).

Na constru¢do de modelos de dependéncia multivariada, um dos métodos empregados
¢ a regressdo dos minimos quadrados parciais (PLS), considerado como a calibragdo padrao
da espectroscopia NIR, normalmente utilizada para andalises quantitativas, no qual descreve
variagdes em varidveis respostas, gerando modelos lineares com bons ajustes de correlagao
(PASQUINI, 2003). O PLS recorre a analise de componentes principais (PCA) dos dados de
entrada e saida para aprimorar a covariancia entre eles (HEIN, 2008). O uso do PLS oferece a
principal vantagem de permitir a inclusdo ou exclusdo de amostras do conjunto de excegdes
sem causar mudangas substanciais nas configuragdes do modelo, mantendo a confiabilidade
dos resultados. Isso simplifica a aplicagdo do PLS em processos industriais, nas quais
ocorrem alteragdes nas partes envolvidas no processo produtivo (COSTA, 2016).

Em estudos qualitativos, a andlise de componentes principais (PCA) ¢ a mais
utilizada, enquanto nas analises quantitativas, a regressao dos minimos quadrados parciais

(PLS) ¢ a multivariada mais aplicada (HEIN et al., 2017).
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Obtencao das amostras

Cavacos industriais ndo classificados fornecidos por duas empresas produtoras de
polpa celuldsica de fibra curta, longa e fluff (empresa A) e celulose soluvel (empresa B),
foram secos ao ar livre até atingirem umidade de equilibrio, os quais seguidamente foram
selecionados em funcdo da padronizagdo de suas dimensdes. Os corpos de prova foram
identificados, pesados e submetidos a analise no espectrometro portatil para aquisi¢ao

espectral no NIR diretamente na superficie paralela ao eixo longitudinal.

4.2 Determinacio dos niveis de umidade

Os corpos de prova foram pesados em balanga de precisao, desde o recebimento até a
umidade de equilibrio, (~15%). Em seguida, foi realizada a aquisicdo dos espectros no
infravermelho proximo (NIR). Os corpos de prova foram submetidos a secagem ao ar livre
até atingirem a umidade de equilibrio (~10%). Posteriormente, foram umedecidos por
imersdo em agua por 24 horas, pesados e coletados os espectros no NIR. Logo apos, os
corpos de prova foram novamente submetidos a secagem ao ar livre, sendo suas massas e
espectros medidos durante o processo. Quando os corpos de prova atingiram uma média de
25% de umidade, foram transferidos para uma estufa, no qual foram secos por 24 horas até

atingir a massa anidra e, por fim, pesados novamente.

4.3 Aquisicao dos espectros no Infravermelho Préximo (NIR)

Os espectros NIR foram registrados a partir de equipamento portatil. O MicroNIR
Onsite (Viavi Solutions Inc,. CA, Estados Unidos) foi usado no modo de reflectancia na
superficie paralela ao eixo longitudinal dos corpos de prova. O instrumento ¢ um
espectrometro portatil miniaturizado pesando cerca de 250g, com 14,6 cm de comprimento e
4,5 cm de didmetro. Possui faixa de aquisi¢do de 950 a 1650 nm (10,526 - 6060 cm™) com
resolugdo de 5,6 nm. A aquisicao dos dados foi realizada por meio do software SpectralSoft
Solutions (Viavi Solutions Inc., CA, Estados Unidos). O aparelho foi conectado a um

notebook para medicdo e visualizagdo dos espectros em tempo real.
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4.4 Analise multivariada dos dados

Os espectros coletados foram analisados a partir da técnica da analise multivariada,
sem nenhum tipo de pré-tratamento matematico, o qual apresentou melhores resultados. O
software utilizado foi o Chemoface versdo 1.25 (NUNES et al.,, 2012). A analise de
componentes principais (PCA) foi utilizada com o intuito de condensar a matriz espectral em
menor dimensdo, sem que houvesse a perda da qualidade do material. Foram utilizados seis
componentes principais (PC) para o desenvolvimento do modelo.

Para realizacdo da calibragdo ¢ validacdo do modelo foi utilizado a analise de
regressdao dos minimos quadrados parciais (PLS-R), que associa os valores estimados pelo
NIR com valores mensurados em laboratorio. Para a realizagdo da validagdo cruzada Leave
one Out e independente, o processamento dos dados foi realizado separadamente para cada
uma das duas empresas, porém a validacdo do modelo da empresa A foi realizada com os
dados da empresa B, assim como a validagdo do modelo da empresa B foi realizada com os
dados da empresa A. Os modelos foram obtidos pela calibragdo e validagdo cruzada
utilizando seis variaveis latentes.

Os parametros escolhidos para selecionar os melhores modelos, foram RMSEc e
RMSEcv (erro médio quadratico da calibragdo e da validacao cruzada) menores que 10% e os
maiores valores de R?c e R%cv (coeficiente de determinacdo da calibracdo e da validagdo

cruzada).

Figura 1 - Fluxograma das atividades

Cavacos da empresa A e B Umedecimento das amostras Aquisicdo dos espectros

Fonte: Do autor (2023).
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5 RESULTADO E DISCUSSAO

5.1 Niveis de umidade

A Figura 2 mostra os graficos que representam a perda de agua dos cavacos em cada
etapa de secagem. Os cavacos provenientes da empresa A apresentaram variagdo entre 0 e
155,30% de umidade, com média de 46,44%. Em contrapartida, os cavacos da empresa B
registraram intervalo de 0 a 144,77%, exibindo média de 42,99%. A média para todos os
cavacos foi calculada em 44,74%. Resultados semelhantes foram encontrados na literatura,
como no estudo de Baliza (2021), em que amostras de Eucalyptus apresentaram umidade
entre 0 a 124,71% e média de 52,27%, bem como Amaral (2018), com variagdes de 0 a
148,65% e média de 35,81%.

A variagao dos valores de umidade durante a secagem da empresa B podem ser
explicadas pela heterogeneidade de seus cavacos. Porém, no geral ambas as empresas

apresentaram perda de umidade semelhante.
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Figura 2 - Perda de umidade dos cavacos da empresa A e B durante as etapas de

secagem
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Fonte: Do autor (2023).

5.2 Assinaturas espectrais no infravermelho préoximo

Na Figura 3 estdo representados os espectros dos cavacos da empresa A e B. Para as

duas empresas os espectros saturados ¢ na umidade de equilibrio, apresentaram distribuigao
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semelhante apesar da heterogeneidade entre eles. Os espectros processados na sua forma
original mostraram valores de absorbancia na condi¢do saturada, para as duas empresas,
variando de 0,1 a 1,0, enquanto na umidade de equilibrio variaram de valores préximos de 0 a
0,2.

Figura 3 - Espectros dos cavacos da empresa A ¢ B
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Fonte: Do autor (2023).

Os altos valores de absorbancia para as duas empresas na condi¢do saturada podem
ser explicados pela alta quantidade de agua presente na parede celular, j4 que a maior
concentracdo de grupos hidroxilicos (OH) provocam maiores interagdes com a radiagdo
eletromagnética intensificando as vibragdes (AMARAL, 2018).

A reflexdo de energia em determinado comprimento de onda no espectro
eletromagnético esta diretamente relacionada a ocorréncia de vibragdes entre os atomos de
determinadas moléculas. Bandas entre 7.000 ¢ 6.800 cm™ (1428.6 — 1470.6 nm) podem
indicar variacdes no teor de agua (COSTA et al., 2019; SCHWANNINGER et al., 2011).

5.3 Construcao do modelo
Na Tabela 1 encontram-se os parametros dos modelos da regressdo dos minimos

quadrados parciais (PLS-R) com e sem adi¢do de pré-tratamentos matematicos para cada

empresa.



24

Tabela 1 — Parametros dos modelos PLS-R para determina¢do da umidade de cavacos de uso

industriais de diferentes empresas com e sem adi¢do de pré-tratamentos matematicos

Tratamento Tipo Modelo empresa A  Modelo empresa B
Original RMSEc (%) 8,68 9,27
R?cal 0,96 0,93
RMSEcv (%) 9,03 9,57
Ricv 0,96 0,93
Mean center RMSEc (%) 9,30 9,72
R?cal 0,95 0,93
RMSEcv (%) 9,53 9,95
Ricv 0,95 0,92
Autoscale RMSEc (%) 9,19 9,39
R?cal 0,96 0,93
RMSEcv (%) 9,51 9,67
Ricv 0,95 0,93
1° derivada RMSEc (%) 9,79 9,70
R?cal 0,95 0,93
RMSEcv (%) 9,90 9,89
Ricv 0,95 0,92
2° derivada RMSEc (%) 9,54 9,59
R?cal 0,95 0,93
RMSEcv (%) 9,66 9,83
Ricv 0,95 0,92

RMSEc: Erro médio quadratico para a calibragdo. R2%cal: Coeficiente de determinagdo para a
calibragdo. RMSEcv: Erro médio quadratico para a validagdo cruzada. R%cv: Coeficiente de
determinagdo para a validacao cruzada.

Fonte: Do autor (2023).
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Percebe-se que tanto com os dados originais quantos com os pré-tratamentos
matematicos, os resultados foram satisfatorios. Em todos os parametros o erro médio
quadratico da calibragdo (RMSEc) e o erro médio quadratico da validagao cruzada (RMSEcv)
obtiveram resultados inferiores a 10%, como também o coeficiente de determinagdo da
calibragdo (R%cal) e o coeficiente de determinacdo da validacdo cruzada (R’cv) apresentam
valores acima de 0,90. Como ndo houve grandes diferengas significativas nos valores com e
sem pré-tratamentos, o pardmetro escolhido para determinar a umidade dos cavacos foi o
original.

Sendo assim, para o modelo da empresa A o RMSEcv foi de 9,03% e coeficiente de
determinagdo para a validag¢do cruzada (R%*cv) de 0,96, ja para o modelo da empresa B o
RMSEcv foi de 9,57% e R? de 0,93. Esses dados demonstram que o modelo, durante o
processo de validagdo, obteve bons resultados. Os baixos valores de RMSEcv indicam que as
variacdes dos modelos estdo proximas dos valores reais, enquanto os altos valores de R?
relatam o qudo bem as variagdes das variaveis foram explicadas pelo modelo.

A partir dai, constata-se que os modelos preditivos neste estudo para a avaliagdo da
umidade de cavacos demonstram aplicabilidade na avaliagdo em tempo real da umidade da
madeira por meio de espectrometro portatil. Essa abordagem ¢ especialmente util para
empresas que empregam a madeira como matéria-prima. Além de possibilitar a medicao da
umidade da madeira no momento ideal para a fabricacdo de seus produtos (AMARAL et al.,
2020).

A Figura 4 mostra a relagdo entre os dados originais mensurados em laboratério € os

preditos pela espectroscopia NIR.
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Figura 4 - Validagdo cruzada (CV) do modelo das empresas A ¢ B
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Fonte: Do autor (2023).

5.4 Transferéncia de calibracao

Na Tabela 2 apresenta-se os parametros dos modelos PLS-R com os dados originais
para cada modelo de cada empresa. Os modelos foram obtidos por validagao independente

utilizando seis variaveis latentes, similar ao realizado na calibragao e valida¢ao cruzada.

Tabela 2 — Parametros dos modelos PLS-R para determinag@o da umidade de cavacos

de uso industrial para cada modelo de cada empresa.

Tipo Modelo da empresa A Modelo da empresa B
validado com dados da validado com dados da
empresa B empresa A
RMSEp (%) 12,38 11,90
R%p 0,91 0,95

RMSEp: Erro médio quadratico para a predi¢do. R?p: Coeficiente de determinagdo para a predicéo.
Fonte: Do autor (2023).
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A partir dos resultados obtidos, observa-se que para ambas as validagdes os resultados
foram satisfatérios. O erro médio quadrético para a predi¢do (RMSEp) apesar de ndo ser
inferior a 10%, como ocorrido na calibragdo e na valida¢ao cruzada, apresentou valores bem
proximos em ambos os casos, indicando que os valores observados ficaram proximos dos
valores reais. J4 os altos valores do coeficiente de determinagio para a predi¢do (R%p), 0,91 e
0,95 para empresa A e B, respectivamente, relatam o qudao bem as variacdes das variaveis
foram explicadas pelo modelo.

Sendo assim, os modelos desenvolvidos para as duas empresas a partir dos espectros
no NIR, conseguiram apresentar o6timos resultados. Os valores obtidos acima demonstram
que a validacdo independente foi satisfatéria e que os modelos criados sdo capazes de estimar
com eficacia e robustez a umidade de cavacos. Isso esclarece o potencial da aplicagdo da
técnica NIR e da estatistica multivariada nas grandes empresas florestais, para preencher as
falhas presentes e apresentar resultados confidveis e eficazes em tempo minimo.

A Figura 5 mostra a relagdo entre os dados originais mensurados em laboratorio e os

preditos pela espectroscopia NIR.

Figura 5 - Validag¢ao independente do modelo da empresa A validado com dados da empresa

B e do modelo da empresa B validado com dados da empresa A
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Fonte: Do autor (2023).
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6 CONCLUSAO

e A estimativa da umidade em cavacos de madeira de uso industrial, a partir da
regressdao dos minimos quadrados parciais (PLS-R), apresentou modelos,
baseados em espectros no NIR obtidos com equipamento portatil, com
estimativas adequadas para o monitoramento da umidade.

e A validacdo dos modelos apresentou resultados satisfatorios, com RMSE com
cerca de 10% e R? acima de 0,90, demonstrando grande potencial para
estimativa da umidade.

e A técnica foi capaz de estimar a umidade em diferentes niveis de secagem.

e A técnica NIR possui grande potencial de ser aplicada nas grandes empresas
de base florestal para a estimativa da umidade em seus cavacos, gerando

estimativas confidveis em tempo real e com eficiéncia.
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