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Resumo

NORNBERG, Laise Vergara Nérnberg. Caracterizagdo da madeira de hibridos de
Corymbia via espectroscopia no infravermelho préximo (NIRS). Orientador: Mario
Ldcio Moreira. Coorientador: Gabriel Valim Cardoso. 2024. 70 f. Dissertacao
(Mestrado em Ciéncia e Engenharia de Materiais) — Centro de Desenvolvimento
Tecnoldgico, Universidade Federal de Pelotas, Pelotas, 2024.

A madeira de Corymbia é promissora no setor florestal devido a sua resisténcia
a fatores bidticos e abioticos e a sua alta densidade basica da madeira. Entretanto,
para a aplicacdo dessa madeira na industria se faz necessario realizar uma analise
detalhada da sua qualidade, o que pode ser facilitado por métodos de avaliagdo nao
destrutivos. Embora a espectroscopia de infravermelho proximo (NIRS) apresente
eficacia nesse aspecto, existe uma escassez de estudos que apliquem essa técnica a
madeira de Corymbia. Portanto, o presente estudo objetivou aplicar a ferramenta
NIRS na avaliacdo da qualidade da madeira de materiais clonais hibridos de
Corymbia. Para isto, amostras de serragem foram coletadas de forma nao destrutiva
na altura do peito (DAP) de 1059 arvores de 34 clones hibridos de Corymbia com 3
anos de idade. Essas amostras foram analisadas em espectrometro NIR e, com base
nos espectros, foram selecionadas 100 arvores para determinar os valores de
referéncia para densidade basica, lignina, extrativos, holocelulose e cinzas. Os
modelos foram calibrados por meio de analise de regressdo de minimos quadrados
parciais (PLS-R) e foram avaliados de acordo com os paradmetros de validagao. Os
modelos desenvolvidos para densidade basica (R*cv=0,71; RMSECV=19), lignina
total (R%*cv=0,63; RMSECV=0,58), extrativos totais (R%*cv=0,72; RMSECV=0,60),
holocelulose (R?cv=0,61; RMSECV=1,05) e cinzas (R?*cv=0,42; RMSECV=0,22)
demonstraram desempenho satisfatorio. As predigdes dos modelos destacaram os
clones 11 e 23 como promissores para a produgao de celulose, devido a baixa lignina
e extrativos, juntamente com a alta densidade basica da madeira. Enquanto os clones
12, 15, 16 e 17 foram considerados adequados para a producéo de carvao, devido a
alta densidade basica e alto teor de lignina. O estudo demonstrou que a ferramenta
NIRS é valiosa na analise da qualidade da madeira de Corymbia de forma nao
destrutiva, especialmente em grandes populagbes de arvores, oferecendo

informacgdes relevantes para o setor florestal.

Palavras-chave: Avaliacdo nao destrutiva; Quimiometria; Qualidade da madeira;
Densidade basica da madeira; Quimica da madeira.



Abstract

NORNBERG, Laise Vergara Nornberg. Characterization of Corymbia hybrid wood
via near-infrared spectroscopy (NIRS). Advisor: Mario Lucio Moreira. Co-advisor:
Gabriel Valim Cardoso. 2024. 70 p. Dissertation (Master’s in Materials Science and
Engineering) — Center for Technological Development, Federal University of Pelotas,
Pelotas, 2024.

The wood of Corymbia shows promise in the forestry sector due to its resistance
to biotic and abiotic factors and its high wood basic density. However, detailed analysis
of its quality is necessary for industrial application, which can be facilitated by non-
destructive evaluation methods. Although near-infrared spectroscopy (NIRS) is
effective in this regard, there is a shortage of studies applying this technique to
Corymbia wood. Therefore, this study aimed to apply NIRS as a tool for assessing the
quality of hybrid Corymbia clone materials. Non-destructive wood chip samples were
collected from 1059 three-year-old trees of 34 hybrid Corymbia clones at breast height
(DBH). These samples were analyzed using a NIR spectrometer, and based on the
spectra, 100 trees were selected to determine reference values for basic density,
lignin, extractives, holocellulose, and ash. The models were calibrated using partial
least squares regression analysis (PLS-R) and evaluated according to validation
parameters. The developed models for basic density (R?cv=0.71; RMSECV=19), total
lignin (R?cv=0.63; RMSECV=0.58), total extractives (R*cv=0.72; RMSECV=0.60),
holocellulose (R?*cv=0.61; RMSECV=1.05), and ash (R%*cv=0.42; RMSECV=0.22)
demonstrated satisfactory performance. Model predictions highlighted clones 11 and
23 as promising for cellulose production due to their low lignin and extractive content,
combined with high wood basic density. Meanwhile, clones 12, 15, 16, and 17 were
considered suitable for charcoal production due to their high basic density and high
lignin content. The study demonstrated that NIRS is a valuable tool for non-destructive
analysis of Corymbia wood quality, especially in large tree populations, providing

relevant information for the forestry sector.

Keywords: Non-destructive evaluation; Chemometrics; Wood quality; Wood basic
density; Wood chemistry.
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1 Introducao

Atualmente o setor de arvores plantadas do Brasil conta com uma area total de
9,94 milhdes de hectares, onde desse total 76% correspondem ao cultivo de eucalipto
e 19% ao cultivo de pinus (IBA, 2023). Este indice elevado de plantio do género
Eucalyptus € motivado principalmente por esse possuir alta produtividade de florestas
plantadas e boas caracteristicas tecnolégicas da madeira para atender o mercado, o
que ocorre devido a diversos fatores como as condi¢des edafoclimaticas do Brasil e 0
melhoramento genético bastante desenvolvido para o género (SEGURA, 2015).

Ainda se destaca que o alto desenvolvimento do melhoramento genético para
eucalipto também se deve ao fato de que, por muitos anos, houve o foco apenas em
relagéo aos plantios de Eucalyptus no Brasil. Entretanto, as empresas florestais vém
cada vez mais investindo na busca de espécies que alinhem a qualidade da madeira
aos aspectos silviculturais, para o aumento da qualidade do produto final e a reducao
de custo nos processos (VALENTE, 2017).

Neste viés, atualmente as espécies do género Corymbia, como C. citriodora, C.
torelliana, C. maculata, C. nesophila, e seus hibridos interespecificos, estdo sendo
estudadas em diversos programas, com o intuito de obter materiais produtivos e com
resisténcia a fatores bidticos e abiodticos, visto que possuem grande potencial de
utilizagdo em distintos segmentos, como na produg¢ao de carvdo, madeira serrada,
celulose, entre outros (ASSIS, 2014; VALENTE, 2015).

Para avaliar a capacidade de aplicacao industrial de tais espécies, se faz
necessario estimar a qualidade da madeira por meio das suas propriedades
tecnoldégicas, como as caracteristicas fisicas, quimicas e anatémicas. Entretanto,
caracterizar completamente a qualidade da madeira de um unico material clonal pode
significar um custo muito elevado, requer muito tempo de analise laboratorial e se
utiliza de métodos destrutivos, fazendo com que as empresas de producao florestal
busquem por métodos rapidos, precisos e que possibilitem ser utilizados para analisar
um grande numero de amostras (MILAGRES, 2009; BALDIN et al., 2020).

Perante a busca por analises eficientes e nao destrutivas, a técnica da
espectroscopia de infravermelho proximo (NIRS) tem se mostrado como uma
ferramenta eficaz e bastante promissora, sendo utilizada em diversas areas de
pesquisa do setor florestal. De um modo geral, esta técnica busca, por meio da
interacao da radiagao infravermelha com a amostra, analisar as vibragées moleculares

de seus constituintes quimicos, baseando-se assim na espectroscopia vibracional,
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que monitora as mudangas nas vibracdes moleculares intimamente associadas a
diferentes estruturas. Para que essa tecnologia seja utilizada na quantificagdo de
determinada caracteristica da amostra, se faz necessario a obtencdo de dados de
analises laboratoriais convencionais da respectiva caracteristica para gerar as
referéncias, que serdao correlacionados com as informacbdes espectrais do
equipamento para a construgdo de um modelo de predigdo (PASQUINI, 2003;
ESTOPA et al., 2017).

A técnica NIRS é empregada em larga escala na determinagdao de
caracteristicas da madeira para fabricagcao de celulose e papel, principalmente com
espécies do género Eucalyptus, matéria-prima mundialmente utilizada nessa
atividade. No entanto, sdo escassas as referéncias que utilizaram a técnica para
estimar a qualidade da madeira de Corymbia, sendo possivel encontrar em sua
maioria estudos aplicando a tecnologia para a diferenciagao de hibridos de Corymbia
via analise qualitativa (ABASOLO et al., 2013), para o desenvolvimento de modelos
de predigdo construidos com multiplas espécies em maioria do género Eucalyptus
(DOWNES et al., 2009; NETO et al., 2021) e para o uso de modelos calibrados com
espécies de Eucalyptus para a predicao de caracteristicas da madeira de Corymbia
(TRAN, 2014). Até o presente momento, foi identificado apenas um estudo conduzido
por Miranda et al. (2023) que desenvolveu um modelo preditivo utilizando NIRS
especifico para a espécie hibrida de C. torelliana x C. citriodora, além de um modelo
misto envolvendo a madeira de Eucalyptus dunnii e o referido hibrido de Corymbia.

Assim sendo, em virtude do potencial promissor observado no género
Corymbia, especialmente nas iniciativas de programas florestais voltados para a
resisténcia bidtica e abidtica em condi¢cbes de campo, destaca-se a necessidade de
conduzir uma investigagdo utilizando a técnica NIRS, com foco especifico na

caracterizagado da madeira desse género.
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2 Objetivo

2.1 Objetivo geral
Aplicar a espectroscopia no infravermelho proximo (NIRS) como ferramenta de

avaliacao da qualidade da madeira de materiais clonais hibridos de Corymbia.

2.2 Objetivos especificos

o Construir modelos matematicos baseados na tecnologia NIRS com
capacidade de predizer as propriedades fisico-quimicas da madeira, sendo elas
densidade basica, cinzas, extrativos totais, lignina total e holocelulose;

o Predizer a qualidade da madeira de 1059 arvores de hibridos de
Corymbia, por meio dos modelos NIRS construidos, bem como estabelecer os

materiais clonais com maior potencial de aplicagao na industria madeireira.
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3 Revisao de literatura
3.1 Género Corymbia

O género Corymbia fora classificado como género Eucalyptus até o ano de
1995, quando apods diversos apontamentos e questionamentos quanto a taxonomia
das espécies foram levantados, culminando ao fato de algumas espécies do género
Eucalyptus serem reclassificadas como género Corymbia. Considerado como um
género nativo da Austrdlia e pertencente a familia Myrtaceae, ele possui
aproximadamente 113 espécies distintas (SEGURA, 2015; HILL & JOHNSON, 1995).

As espécies do género Corymbia, em geral, possuem dificuldade no momento
de propagacéo vegetativa por estaquia e miniestaquia, devido ao baixo enraizamento,
o que dificulta a clonagem e mantém os plantios refém do estabelecimento via
semente. Porém, a espécie Corymbia torelliana possui uma melhor capacidade de
enraizamento, tornando a sua presenga fundamental como genitor feminino dentro
das hibridagbes. No Brasil, as espécies do género Corymbia que mais se destacam
sdo Corymbia citriodora, Corymbia torelliana e seus hibridos interespecificos. Ao
comparar os hibridos destas espécies, percebe-se que o enraizamento dos clones C.
torelliana x C. citriodora apresentam resultados melhores do que os clones C.
citriodora x C. torelliana, reforgando a importancia de utilizagao do C. torelliana como
genitor feminino nos cruzamentos (ASSIS, 2014).

Ainda de acordo com Assis (2014), mesmo que ainda apresentem pouca
exploracdo comercial, a madeira dos hibridos entre as espécies de Corymbia
possuem potencial de aplicagcdo em diversas industrias como produgao de carvao
vegetal, celulose, energia, madeira serrada, entre outras. Para assegurar uma melhor
utilizagdo da madeira destas espécies no Brasil, ressalta-se a importancia dos
programas de melhoramento florestal se basearem também, para além das
caracteristicas de crescimento da floresta, nas caracteristicas fisico-quimicas e
anatdbmicas da madeira, visando a obtencdo de gendtipos superiores quanto a
qualidade da madeira para determinados fins (LOUREIRO et al., 2017).

Nesse contexto, salienta-se a relevancia da densidade basica da madeira, uma
medida direta da quantidade de material lenhoso por unidade de volume, a qual exerce
uma influéncia direta em varios processos, desde o transporte até o processamento
final (BOSCHETTI et al.,, 2020). Essa propriedade é amplamente empregada em
programas de melhoramento florestal devido a sua alta herdabilidade, facilidade de

determinacao e correlacdo com diversas propriedades fisico-quimicas da madeira e
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de seus produtos finais (ARRIEL et al., 2019). Destaca-se, ainda, entre as demais
caracteristicas da madeira a serem monitoradas, devido ao seu impacto direto no
consumo especifico de madeira na produgéo de celulose. De modo geral, as fabricas
brasileiras de celulose e papel buscam densidades basicas entre 0,4 e 0,6 g/cm?,
optando por "mixes" de madeiras que apresentem densidade basica média proxima a
0,5 g/cm?® (FOELKEL, 2015).

Outro fator a ser observado é a homogeneidade da densidade das madeiras
recebidas para o processamento, uma vez que a alta variagao deste parametro dentro
da matéria prima das fabricas implica em disturbios no processo, podendo acarretar,
nos casos mais extremos, em perdas de producdo. Ademais, a uniformidade da
densidade da madeira € desejavel para o procedimento de obtencao de celulose, pois
ela influencia diretamente na velocidade de impregnacgédo e de deslignificagcdo dos
cavacos (ALVES et al., 2011; SEGURA, 2015).

Diversos autores (Tabela 1) ao estudarem as madeiras de Corymbia citriodora,
C. torelliana e seus hibridos, observaram densidades basicas de intermediaria a alta,
variando entre 0,53 e 0,67 g/cm?.

Tabela 1 — Densidade basica da madeira de Corymbia citriodora, Corymbia torelliana e seus hibridos.

Espécie Idade (anos) DB (kg/m?) Autor
4 570 Medeiros et al. (2016)
Corymbia citriodora 8 583 Marchesan et al. (2020)
8 668 Segura (2015)
4 462 Barrichelo e Brito (1976)
Corymbia torelliana
15 597 Segura (2015)
5 607 Moutinho (2013)
6 598 Lopes et al. (2022)
6,4 538 Loureiro (2016)
C. citriodora x C. torelliana
6,5 572 Costa et al. (2022)
7 510 a 600 Peres et al. (2019)
7 533 a 622 Segura (2015)
5 610 Moutinho (2013)
6 506 Lopes et al. (2022)
C. torelliana x C. citriodota 6,4 576 Loureiro (2016)
6 509 a 605 Fernandes (2022)
7 599 a 637 Segura (2015)

Em que: DB = densidade basica média da madeira.
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Moutinho (2013) e Segura (2015) também determinaram o indice de
heterogeneidade da densidade basica, o qual determina o grau de homogeneidade
da madeira no sentido longitudinal da arvore, e em ambas as avaliagdes foi possivel
notar uma maior heterogeneidade nos hibridos C. torelliana x C. citriodora quando
comparados com os hibridos C. citriodora x C torelliana. Entretanto, em ambos os
casos e de modo geral, as madeiras apresentaram caracteristicas propicias para a
industrializacao.

Apesar da facilidade da determinagdo da densidade basica, madeiras que
apresentam o mesmo valor desta caracteristica, mas que sédo de clones ou de
espécies distintas, podem apresentar comportamentos muito diferentes dentro do
processamento industrial. Portanto, ao avaliar diferentes madeiras, torna-se
importante as caracterizar quimicamente quanto ao teor de holocelulose, lignina,
extrativos e cinzas (FOELKEL; MORA; MENOCHELLI, 1990). O conhecimento da
propor¢cdo dos principais componentes quimicos de uma determinada espécie de
madeira possibilita o entendimento de seu comportamento frente a industrializacéo a
que se refere, principalmente quando se trata da produgao de polpa celulésica, pois
esta constituicdo quimica afeta diretamente o rendimento do processo, o consumo de
reagentes e a qualidade do produto final (COELHO, 2017; PEREIRA et al., 2019).

Como um dos principais intuitos da polpagado é a remocao de lignina, baixos
teores deste componente favorecem o procedimento, pois permitem que o cozimento
assuma condi¢cdes mais brandas, o que acarreta na diminuicdo do consumo de alcali
e no aumento do rendimento da deslignificacdo e do potencial de producgéao industrial.
As condicbes mais brandas do cozimento também implicam em uma menor
degradacgéo da celulose, o que favorece a qualidade da mesma (ANTUNES, 2009;
SEGURA, 2015). Da mesma forma, a produc¢ao de polpa objetiva a individualizagao
das fibras preservando a holocelulose, a qual pode ser descrita como a soma do teor
de celulose e de hemicelulose que resulta no teor de carboidratos totais presentes na
madeira. Desta maneira, o aumento da propor¢cdo de holocelulose é diretamente
proporcional ao aumento do rendimento da polpac¢ao (COELHO, 2017; SILVA, 2011).

Além disso, altos teores de extrativos sdo indesejaveis no processo, pois
podem criar depdsitos conhecidos como “pitch” nas maquinas de secagem,
ocasionando alto indice de sujidade da folha de celulose. Do mesmo modo que uma
madeira que contém elevada quantia de elementos minerais, ou seja, teor de cinzas,

se torna problematica, pois existem inUmeras ocorréncias de situacdes complicadoras
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que resultam do acumulo desses elementos ao longo do processo (FOELKEL, 2011;
SEGURA, 2012).

Na Tabela 2, podem ser observadas as propor¢gdes dos componentes quimicos
que caracterizam duas espécies do género Corymbia e seus hibridos. Destaca-se o
fato de que, nos estudos realizados por Barrichelo e Brito (1976), Segura (2015),
Loureiro (2016) e Fernandes (2022), as madeiras de Corymbia citriodora, C. torelliana
e seus respectivos hibridos apresentam elevado teor de holocelulose, o que influencia
diretamente no aumento do rendimento da polpagao, e, diante disto, apontam

caracteristicas quimicas bastante promissoras para a industria de celulose.

Tabela 2 — Composi¢cdo quimica da madeira de Corymbia citriodora, Corymbia torelliana e seus
respectivos hibridos.

Idade
Espécie ET (%) LT (%) TH (%) TC (%) Autor
(anos)
Corymbia 4 9,33 27,36 62,80 0,51 Medeiros et al. (2016)
citriodora 8 4,67 22,29 73,05 0,45 Segura (2015)
Corymbia 4 4,90 22,00 75,90 1,0 Barrichelo e Brito (1976)
torelliana 15 8,66 22,71 68,63 0,75 Segura (2015)
6,42 2,75 27,69 69,2 0,36 Loureiro (2016)
C. citriodora x C. 6 2,53 26,63 70,84 0,50 Fernandes (2022)
torelliana 6,5 1,24 23,61 75,15 - Costa et al. (2022)
7 2,46 21,62 75,92 0,59 Segura (2015)
6,42 4,72 28,01 66,82 0,45 Loureiro (2016)
C. torelliana x C.
o 6 5,11 28,42 66,48 0,73 Fernandes (2022)
citriodota
7 6,75 21,66 71,59 0,48 Segura (2015)

Em que: ET = extrativos totais; LT = lignina total; TH = teor de holocelulose; e TC = teor de cinzas.

3.2 Espectroscopia no infravermelho préximo (NIRS)

Em 1800, William Herschel descobriu um aumento significativo da temperatura
apo6s a extremidade vermelha do espectro solar, com isso ele supds que havia um tipo
diferente de radiagado invisivel além da luz visivel e chamou essa radiagao de “raio de
calor”. Posteriormente, diversos cientistas investigaram esta descoberta e, em 1835,
Johhan Ritter confirmou que o “raio de calor” é a luz invisivel que tem comprimento de
onda maior que a luz visivel e a nomeou como infravermelho (IR). Devido a regido IR
possuir uma faixa energética extremamente ampla (800 — 1000000 nm), ao ponto de

apresentar uma diferenca maior que 1000 vezes na energia entre as duas
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extremidades, ela foi subdivida em trés regides, a regido do infravermelho préximo
(NIR) de 800 a 2500 nm, a regido do infravermelho médio (MID-IR) de 2500 a 25000
nm e a regiao do infravermelho distante (FIR) de 25000 a 1000000 nm (OZAKI &
HUCK, 2021).

No inicio do século XX, a espectroscopia NIR era pouco explorada em razao
dos espectrometros serem insuficientes para observar as bandas NIR com precisao
e, em consequéncia disto, ndo eram encontrados campos para aplicagao basica ou
pratica da espectroscopia NIR nesta época. Foi na area agricola na década de 1960
que o engenheiro Karl Norris, envolvido em uma pesquisa de secagem de graos pelo
uso da tecnologia infravermelha, descobriu que estes apresentavam absorbancias na
regido NIR e propls se utilizar disto para realizar analises nao destrutivas sobre a
qualidade de produtos agricolas, aplicando métodos estatisticos de regressao para
calibrar modelos a partir de dados NIR. Assim, Norris trouxe a tona as aplicagdes
praticas da espectroscopia no infravermelho proximo (NIRS), aplicando a mesma na
area da agricultura e posteriormente de alimentos (OZAKI & HUCK, 2021).

De acordo com Pasquini (2018), desde os trabalhos pioneiros a técnica NIRS
tem apresentado uma evolugédo constante devido a melhorias dos instrumentos de
andlise e das ferramentas matematicas empregadas para extrair e processar
informacgdes analiticas dos dados espectrais. Dentre as caracteristicas de interesse
da aplicacao NIRS, destacam-se a rapidez e a precisdo da analise, além da exclusao
de possiveis tratamentos quimicos da amostra. De modo geral, métodos analiticos
qualitativos e/ou quantitativos podem ser desenvolvidos mediante a sondagem de
uma amostra com radiagao eletromagnética na faixa NIR de comprimento de onda. A
interacdo desta radiagdo com a amostra pode ser promovida de varias maneiras,
como transmitancia e refletancia.

Dentre as diferentes formas de medi¢ao se predominam aquelas baseadas em
refletdncia difusa, em que a radiacdo NIR é incidida sobre a amostra sdlida, onde
ocorre a interacdo da radiagdo com os constituintes da amostra, e entdo a radiacao
que se dispersa é coletada e analisada. Devido a forma como ocorre a medi¢ao, o
espectro de refletancia é influenciado por dois principais fendmenos, sendo eles a
absorcédo e o espalhamento da radiagdao. Este método tem se destacado devido a
ampla aplicacdo do NIRS para a analise ndo destrutiva de amostras sélidas, como

cereais, frutas, carnes, madeiras, solos, entre outros (PASQUINI, 2018).
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De modo geral, a radiagédo eletromagnética na faixa espectral NIR realiza uma
interagdo com a amostra que estd associada aos modos vibracionais de grupos
moleculares funcionais contendo um atomo relativamente pesado (C, N, O e S) ligado
a um atomo de hidrogénio ou, ainda, as vibragdes quimicas fortes entre atomos mais
pesados, como C = O e C = N. Basicamente, o comprimento de onda de uma banda
de absorcdo em NIR aumenta em funcdo da massa dos atomos conectados
envolvidos em cada modo vibracional anarménico e diminui em fungdo do aumento
da forga da ligagcao quimica, onde qualquer mudanca em alguma dessas quantidades
fundamentais resulta em um deslocamento do comprimento de onda da banda de
absorgao. Devido a estas caracteristicas, o NIRS pode gerar uma resposta analitica
para quaisquer amostras de composi¢cao organica, fato este que proporciona uma
ampla possibilidade de aplicagao (PASQUINI, 2018; OZAKI & MORISAWA, 2021).

Ainda se ressalta que, desde o principio de utilizagdo da tecnologia NIRS, o
uso das informagdes espectrais para fins analiticos tem se baseado na abordagem
multivariada, técnica esta chamada de quimiometria. Sucintamente, a quimiometria se
trata de um conjunto de ferramentas de analise de dados multivariados eficaz e
valioso, o qual é extensivamente utilizado para extrair informagdes de dados
espectrais, que permaneceriam ocultos em métodos univariados classicos, além de
facilitar a reducao de ruido e facilitar a visualizagao e remocao de valores discrepantes
chamados de outliers. Entretanto, para a quimiometria aplicada a tecnologia NIRS
gerar informagdes seguras, ela € inteiramente dependente da existéncia de valores
de referéncia confiaveis, uma vez que na fase de aprendizado da tecnologia (fase de
modelagem) a quimiometria precisa ser capaz de identificar uma correlagao entre a
variavel quantificada na amostra e as caracteristicas espectrais dela. Ou seja, o
sucesso do desempenho dos modelos NIRS esta diretamente correlacionado com a
qualidade dos valores de referéncia que sao associados as amostras durante a
modelagem (PASQUINI, 2003; SORENSEN et al., 2021).

A evolugcdo da aplicagdo da tecnologia NIR vém impulsionando diversos
avangos na area da quimiometria, devido aos novos desafios impostos sobre ela.
Neste aspecto, ao longo do tempo foi percebido que, para a construgdo de modelos
analiticos de maior precisao, faz-se necessario a aplicacéo de alguma transformacgao
matematica no conjunto de dados espectrais brutos antes deles serem processados
na produgado dos modelos. O principal objetivo deste pré-processamento é aumentar

a relacao linear entre os dados espectrais e as propriedades da amostra, removendo
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ou minimizando as fontes de variabilidade espectral (incluindo ruido), que estejam
presentes nos dados e nédo estejam associados ao objetivo dos modelos qualitativos
ou quantitativos. O condicionamento de dados, como a centralizagcdo na média,
também é realizado nesta fase (PASQUINI, 2003; PASQUINI, 2018; SORENSEN et
al., 2021).

O algoritmo de pré-processamento dos dados brutos deve ser utilizado com
cautela para que nao se perca informagdes e, ao mesmo tempo, minimize as fontes
de variabilidade nao-informativas. O seu intuito deve ser de resgatar as informacgdes
analiticas ja presentes nos espectros NIR, eliminando as informacdes de fontes
indesejadas de variabilidade presentes no conjunto de dados. As fontes dessa
variabilidade nao informativa incluem, entre outras, a dispersdao da radiagdo, a
mudanca e a tendéncia da linha de base e os ruidos. Neste intuito, derivadas de até
terceira ordem tém sido amplamente empregadas como pré-processamento,
atualmente se destacando o uso do método de segunda derivada de Savitzky-Golay,
o qual apresenta um efeito de suavizacao de ruido de alta frequéncia e reducao de
efeitos aditivos e multiplicativos na linha de base, por meio da suposicdo de que um
ponto de medicdo de um espectro pode ser ajustado por polindbmios de baixo grau
que transpasse por uma janela de pontos vizinhos (PASQUINI, 2018; OZAKI et al.,
2021).

Ainda dentro da area de pré-processamento de dados, a selegcao de variaveis
tem demonstrado uma evolugéo consideravel, esta objetiva eliminar as variaveis que
nao contribuem para a melhoria do desempenho geral do modelo, sendo aplicada
apos o pré-processamento descrito anteriormente e antes da etapa de modelagem. A
selecdo de variaveis que melhor definem a classe da amostra, ou melhor se
correlacionam com o conteudo ou propriedade de interesse, contribui para a obtencao
de modelos melhores e mais interpretaveis, comparado aos modelos baseados no uso
indiscriminado de todas as variaveis. Os métodos de selecido de variaveis mais
utilizados sdo a selegdo para frente, eliminagdo para tras, algoritmo genético e
técnicas de jack knife (PASQUINI, 2003; PASQUINI, 2018).

Como ressaltado anteriormente, a informacéo espectral NIR pode ser aplicada
para analises qualitativas e quantitativas. O uso qualitativo se tornou comum,
principalmente, para o controle de qualidade de produtos, podendo ser empregada na
verificacao de identidade de amostras com o auxilio de algoritmos quimiométricos. A

técnica mais empregada para a analise qualitativa por NIRS, a qual esta disponivel
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em diversos pacotes de softwares, € baseada na Analise de Componentes Principais
(PCA). Na analise quimiométrica € de suma importancia a redugéo de variancia dos
dados em um espago de menor dimensao, na PCA o conjunto de dados multivariado
€ decomposto em componentes ortogonais, cujas combinagdes lineares aproximam o
conjunto de dados original no sentido de minimos quadrados, buscando explicar a
maior parte da variancia com o menor numero de componentes possivel (PASQUINI,
2003; SORENSEN et al., 2021).

Quanto a aplicagdao das informagdes espectroscépicas NIR em analises
quantitativas, as ferramentas quimiométricas mais utilizadas sao a Regresséo Linear
Multipla (MLR), Regressédo de Componentes Principais (PCR) e Regressédo de
Minimos Quadrados Parciais (PLS-R). Estes métodos se baseiam na pressuposicao
da existéncia de uma correlagao linear entre os dados espectrais e a quantificagao de
uma determinada propriedade da amostra. Os métodos PCR e PLS-R séo
considerados como técnicas de calibragdo padrao dentro da espectroscopia NIR,
possuindo grande vantagem por conseguirem evitar problemas de colinearidade,
podendo se utilizar um nimero de variaveis maior do que o numero de amostras no
momento da calibragdo. Ao comparar os dois métodos, os resultados de suas
aplicagcdes sdo extremamente semelhantes em termos de desempenho de predicao,
entretanto o PLS-R geralmente atinge a mesma qualidade de modelos gerados por
PCR se utilizando de um numero menor de variaveis latentes (PASQUINI, 2003).

O método PLS-R busca tracar um modelo preditivo que relacione os dados
espectrais NIR com o valor de uma propriedade da amostra, sendo necessario realizar
uma calibragdo multivariada. O objetivo da calibragdo € modelar os valores de
referéncia da amostra como combinagdes lineares das absorbancias do espectro e,
assim, possibilitar que a propriedade seja quantificada em amostras futuras atraves
da predicao baseada apenas nos dados espectrais NIR de absorbancia. Na pratica, a
espectroscopia NIR ¢é utilizada principalmente como uma ferramenta de predigdo nao
invasiva e rapida, utilizando-se do PLS-R como o método de referéncia (SORENSEN
etal., 2021).

De acordo com Pasquini (2018), a etapa critica de qualquer método qualitativo
ou quantitativo baseado em NIRS é a calibragdo e a validacdo do modelo de
classificagdo ou de regressao baseado em analise multivariada. Diversos softwares
disponiveis atualmente possibilitam aos analistas a obtengdo de modelos confiaveis,

entretanto se faz importante a realizagcao da analise de desempenho destes modelos.
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O parametro mais utilizado para expressar a exatiddo de um método analitico
quantitativo baseado em NIRS é a raiz quadrada do erro médio de predicdo (RMSEP),

calculado conforme:

(1)

RMSEP = Zivzpl(j;t - yi)z
Np

Em que ¥, e y; sao, respectivamente, os valores preditos e de referéncia para
o conjunto externo de numero de amostras igual a Np.

Entretanto, o ajuste do modelo como unico critério de avaliagdo da exatidao &
insuficiente, pois a adicdo de componentes quase sempre levara a um ajuste
aprimorado para um conjunto de dados finito. Isto demonstra que nao é indicado
utilizar o diagndstico de calibragdo como unica ferramenta de identificagdo de
qualidade do modelo e, ao invés disto, deve-se buscar responder como o modelo se
comportara para dados novos e externos a calibracdo. A maneira correta de estimar
a qualidade do modelo de calibracdo é por meio de uma validacado externa, onde o
modelo calibrado é avaliado por meio de um conjunto de teste, que é um conjunto de
espectros de amostras e valores de referéncia relacionados que seja desconhecido
ao modelo, ou seja, ndo faga parte da calibracdo. Ainda, quando ndo ha um numero
grande o suficiente de amostras para dividir um conjunto de amostra para calibragéao
e um conjunto de amostra para validagao externa, existe a possibilidade de realizar a
validacdo cruzada. A validagdo cruzada (CV) é o processo em que se remove
sequencialmente um conjunto de amostras e realiza a calibragdo nas amostras
restantes, utilizando o conjunto de amostras removidas para realizar a predigao e
estimar a qualidade do modelo (SORENSEN et al., 2021).

Na Figura 1 é possivel se visualizar a ilustragdo do processo de validagao
cruzada, onde um conjunto de dados é dividido em blocos, nesse caso em trés, em
que cada um é removido uma vez do conjunto de dados original. A medida que cada
bloco é retirado, um modelo pode ser desenvolvido nos dois blocos restantes. O novo
submodelo pode ser usado para predizer os valores do bloco excluido (predigao de
CV). Apos a exclusao de todos os blocos, um vetor y completo de predigdes de CV é
produzido (SORENSEN et al., 2021).
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Figura 1 — Visao esquematica do processo de validagao cruzada.

X
7
: 2
o ]
l 12
E %
3 3
Dados de Predigcao
calibragao de CV

Dados

Dados incluidos excluidos
nos submodelos para CV

Fonte: Sorensen et al. (2021).

A validacao € o passo final no desenvolvimento de um modelo quantitativo,
sendo recomendado que esta seja feita a partir do uso de amostras externas a
calibragdo, a validacdo externa em conjunto com a raiz quadrada do erro médio
(RMSE) produz resultados mais realistas sobre a precisdo do modelo. Destaque-se
ainda, que apo6s finalizada a construgao dos modelos é essencial que estes passem
por analises de rotina periddicas, para que seu desempenho seja constantemente
reavaliado e, ao verificar a existéncia de outliers neste momento, o ideal € que novas
amostras de referéncia sejam incluidas na calibracido do modelo para melhorar a sua
robustez e, assim, evitar a extrapolacdo de uso do mesmo (PASQUINI, 2003;
PASQUINI, 2018).

Quanto a aplicagédo da espectroscopia NIR no setor florestal, € importante
ressaltar que, durante décadas, os métodos de pesquisa florestal foram considerados
complexos, trabalhosos e caros. Em contrapartida, a tecnologia NIRS se caracteriza
como uma técnica alternativa e € de baixo custo, limpa, ndo destrutiva, rapida e
confiavel, sendo utilizada amplamente em diferentes setores (WANG et al., 2021).
Ressalta-se ainda que amostras como a madeira apresentam espectros muito
complexos, onde mudancas sutis no comprimento de onda e alteracbes nas
intensidades, causadas por mudangas na composigao e/ou propriedades fisicas da
amostra, sao representadas como bandas de absorcdo amplas e altamente
sobrepostas. Porém, independente da sua complexidade, as informagdes analiticas

sobre a amostra sdo capturadas pelo seu espectro NIR, dentro dos limites de detecgao
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e de qualidade da tecnologia, impostos pelos ruidos dos espectrémetros, a forma de
apresentacao da amostra para o instrumento e a representatividade amostral na
construcao dos modelos (PASQUINI, 2018).

No que diz respeito a analise qualitativa NIRS, as aplicagdes no setor florestal
se concentram principalmente na identificacdo de espécies arbdreas. Este € um
trabalho fundamental no que diz respeito a fiscalizagdo de extracdo de madeira ilegal
e 0 procedimento padrao é baseado na observagao das caracteristicas anatdbmicas
da madeira, que exigem anatomistas da madeira experientes. Para realizar tal
identificacdo via NIRS, os espectros podem ser coletados da madeira ou carvao e
aplicados na calibracdo de modelos de discriminacado linear (LDA), possibilitando a
identificacéo de espécies com uma precisao que pode variar de 80 a 98% (WANG et
al., 2021).

Quanto a analise quantitativa NIRS, esta é aplicada principalmente como fonte
de informagdes de qualidade da madeira para programas de melhoramento florestal
e industrias relacionadas, mediante a caracterizacao fisica e quimica da madeira. A
espectroscopia NIR pode ser aplicada para a predicdo de densidade basica da
madeira, comprimento de fibra, umidade, lignina, extrativos, holocelulose, entre outras
propriedades quimicas e mecanicas. Além disso, recentemente, o NIRS também vem
sendo aplicado na inspegao de algumas caracteristicas relacionadas as propriedades
do carvéo vegetal produzido a partir de madeira, como teor de carbono fixo, matéria
volatil e rendimento gravimétrico (WANG et al., 2021; TSUCHIKAWA & KOBORI,
2015).
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4 Material e métodos
4.1 Material

Na realizagdo deste estudo foram analisadas madeiras oriundas de trés
plantios experimentais, pertencentes a empresa CMPC Celulose Riograndense,
situados nos municipios de Cristal, Butia e Sao Jerénimo do estado do Rio Grande do
Sul. Os materiais analisados no estudo apresentavam 3 anos de idade e
correspondiam a 32 clones hibridos de Corymbia torelliana x Corymbia citriodora e 2
clones hibridos de Corymbia torelliana x Corymbia maculata, totalizando um numero

de 1059 arvores a serem avaliadas.

Tabela 1 — Caracterizacao dos locais de plantios.

Caracteristicas Cristal Butia Sao Jerénimo
Coordenadas 31°07°44” S 30°01°69” S 30°06’18” S
geograficas 51°05'84” W 51°82°29" W 51°86'41" W
Tem‘;ff;f;?c“)"ed'a 18,49 16,62 16,30
Temperaturaomaxima 39,60 3941 3422
anual (°C)
Temperaturaomlnlma 01.20 02,33 02,53
anual (°C)
Precipitagao anual 1.275,16 976,17 1.137,61
total (mm)
Um|d§d_e relatlvaodo ar 82.01 80,69 74.75
média anual (%)
PAD2 — Argissolo SGD1 — Planossolo PVD3 - Argissolo
Tipo de solo Amarelo Distréfico Haplico Distrofico Vermelho Distrofico
gleissdlico arénico nitossolico

4.2 Desenvolvimento de modelos de espectroscopia no infravermelho préximo
(NIRS)

Focando na melhor aplicagdo possivel da espectroscopia no infravermelho
proximo, foi construido o ciclo de implementacdo e melhoria continua da ferramenta
NIRS a ser aplicado em empresas do setor florestal (Figura 2). Nos tépicos a seguir
sdo abordadas e especificadas algumas etapas desse ciclo que foram aplicadas no
desenvolvimento do presente trabalho e possibilitardo a futura continuidade do ciclo

para sua operacionalizacao.
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Figura 2 — Implementagao da ferramenta NIRS no setor florestal.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

4.2.1 Amostragem e preparo de amostras de madeira para analise em NIRS

Para a determinacdo da amostragem inicial fora levado em consideragao dois
fatores importantes, o nivel de variabilidade a ser incluido na posterior calibragdo dos
modelos NIRS e o formato da amostra a ser coletada. Levando em consideracao que
os plantios em estudo se encontram em trés locais distintos e que nestes plantios se
encontram diversos clones e diferentes espécies, faz-se importante a analise via NIRS
da maior quantidade possivel de arvores deste povoamento. Além disso, como a
tecnologia NIRS possibilita a analise da madeira via amostragem néo destrutiva, ou
seja, que garante a sobrevivéncia da arvore no campo, optou-se por coletar amostras
de madeira de todas as arvores presentes nos plantios.

Conforme pode ser observado na Figura 3, a amostragem nao destrutiva foi
realizada na altura do peito (DAP) do tronco, a qual se localiza a 1,30 m de distancia
do solo. Por se tratar de arvores jovens e, consequentemente, de didmetro pequeno,
optou-se por realizar a coleta de amostras em dois pontos diferentes, para isto o tronco
foi demarcado 10 cm acima e 10 cm abaixo da altura do DAP, a casca da arvore foi
removida em ambos os pontos e, em seguida, foi realizada a coleta de amostras de
serragem de madeira, fazendo uso de uma furadeira. As amostras coletadas nos dois

pontos de uma mesma arvore foram armazenadas em um mesmo saco de papel tipo
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Kraft, o qual foi identificado, vedado e por fim encaminhado ao Laboratério de

Qualidade da Madeira da CMPC Celulose Riograndense.

Figura 3 — Amostragem para andlise em espectrofotometro NIRS: (A) Altura do tronco onde ocorre a
amostragem; (B) Coleta de serragem com auxilio de furadeira; (C) Amostra de serragem coletada.

Fonte: Elaborada pelo autor.

As amostras de serragem foram dispostas em uma estufa com circulagao
forgcada de ar, ajustada a uma temperatura de 35 £ 3°C, por um periodo de 72 horas.
As amostras secas foram moidas em moinho do tipo ciclone com peneira de retencéo
de 10 mesh e, posteriormente, foram climatizadas em ambiente com temperatura de

22 + 1°C e umidade relativa do ar de 45 + 5% por um periodo de 72 horas.

4.2.2 Obtengao dos espectros na regiao do infravermelho préximo

As amostras de madeira, preparadas conforme descrito anteriormente, foram
analisadas em espectrémetro de infravermelho préximo da marca Metrohm, modelo
DS2500 Solid Analyzer (Figura 4). A analise espectral foi realizada na faixa da regiao
do visivel e do infravermelho préximo, compreendida de 400 a 2500 nm, mediante
resolucdo de 0,5 nm. Além disso, o equipamento foi ajustado para realizar 32

varreduras em cada amostra, realizadas mediante 4 varreduras em 8 pontos distintos.



32

Figura 4 — Espectrémetro de infraverr.nelho préximo, modelo DS2500 Solid Analyzer, marca Metrohm.

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.2.3 Analise qualitativa dos espectros e selecdo de amostras para calibracéo

Os espectros obtidos conforme descrito anteriormente foram armazenados em
um unico banco de dados, o qual foi analisado por meio do software The Unscrambler
10.5.1. Primeiramente, foi aplicado um pré-processamento de dados de 22 derivada
com filtro de Savitzky-Golay aos espectros na regiao do infravermelho proximo (1110
— 2500 nm), visando maximizar as variaveis informativas e minimizar os ruidos (Figura
5).

Figura 5 — Plotagem de 7 espectros na regido do infravermelho préximo, antes (A) e apés (B),
respectivamente, a aplicagdo do pré-processamento.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Posteriormente, foi realizada uma analise de componentes principais (PCA),

objetivando facilitar a visualizacado da distribuicdo dos dados e possibilitar a realizagao
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de uma selecido de amostras para compor a calibragdo dos modelos NIRS. De acordo
com Pasquini (2003), a quantidade de amostras a serem inseridas na calibragao dos
modelos NIRS sao variaveis conforme a complexidade e variabilidade da matriz que
acompanha as amostras reais, sendo que para amostras naturais a recomendagao
esta na faixa de 50 a 100 amostras. Portanto, levando em consideragao a indicagao
da literatura e, também, a limitacdo operacional de analises laboratoriais
convencionais, foi definido que deveriam ser selecionadas 100 amostras para compor
a calibragcdo dos modelos NIRS. Para esta selecdo se fez uso do algoritmo
desenvolvido por Kennard e Stone (1969), o qual realiza uma selegédo uniformemente
distribuidas ao longo das componentes principais (Figura 6), mediante o calculo da

distancia entre os pontos.

Figura 6 — Demonstracéo da selegao de amostras na PCA por meio do algoritmo Kennard e Stone.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

4.2.4 Amostragem da madeira para caracterizagdo convencional

ApoOs a selecdo direcionada de amostras para comporem a calibragdo do
modelo, realizada conforme descrita anteriormente, foi feita a amostragem destrutiva
das 100 arvores selecionadas. Esta amostragem foi realizada de acordo com o
procedimento padrdo da empresa CMPC Celulose Riograndense, onde de cada
arvore sao coletadas amostras em formato de discos e toretes (Figura 7). Os discos
contendo 4 cm de espessura foram coletados nas posigoes referentes ao DAP (1,30
m de altura) e a 0, 33, 66 e 100% da altura comercial de didmetro minimo igual a 5
cm, totalizando 5 discos por arvore (Figura 7.B). Em relagdo aos toretes, eles foram
coletados nas sec¢des entre os pontos de remogao dos discos, totalizando 4 toretes

por arvore contendo 1,20 m de comprimento. Ambos os tipos de amostras foram
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devidamente identificados, descascados manualmente e encaminhados para o

laboratorio (Figura 7.A).

Figura 7 — Amostragem da madeira para caracterizagdo convencional: (A) Amostras de toras para
analise quimica da madeira; (B) Amostras de discos para analise de densidade basica da madeira.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

4.2.5 Caracterizacdo da madeira pelos métodos convencionais

De cada amostra de disco de madeira, coletada conforme descrito
anteriormente, foi removida uma cunha correspondente a 1/4 de tamanho do disco e,
entdo, foi determinada a densidade basica da madeira conforme a norma SCAN-CM
43:95 (1995). A partir destes resultados, a densidade basica média da arvore foi
determinada como sendo a média aritmética da densidade das cinco posigbes de
amostragem ao longo do tronco.

Para a caracterizacdo quimica da madeira, os toretes foram transformados em
cavacos a partir de um picador de disco modelo D3P da marca Demuth (Figura 8). Os
cavacos correspondentes aos 5 toretes de cada arvore foram homogeneizados com
uso de uma betoneira e, em seguida, encaminhados para uma estufa solar com uma

temperatura de 35 + 3°C por um periodo de 5 dias. Apos a secagem, os cavacos foram
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armazenados em sacos plasticos hermeticamente fechados e, posteriormente, eles
passaram pelo preparo de amostras para analise quimica, conforme a norma TAPPI
T 264 cm-07 (2007), para enfim realizar a caracterizagdo quimica da madeira

conforme descrito na Tabela 3.

Figura 8 — Picador de disco, modelo D3P, marca Demuth, com saida dos cavacos direcionada

diretamente para a betoneira.

Fonte: Elaborada pelo autor.

Tabela 3 — Metodologias para caracterizagdo quimica da madeira.

Analises quimica da madeira Metodologia
Teor de lignina soluvel e insoluvel em &cido TAPPI T 222 om-11 (2011)
Teor de lignina total LT (%) =LS + LI
Teor de extrativos em acetona TAPPI T 204 cm-07 (2007)
Teor de extrativos em agua quente TAPPI T 207 cm-08 (2008)
Teor de extrativos totais ET (%) = EAC + EAQ
Teor de cinzas TAPPIT 211 om-12 (2012)
Teor de holocelulose TH (%) =100 — (LT + ET)

Em que: LT — Teor de lignina total; LS — Teor de lignina soltvel em acido; LI — Teor de lignina insoltvel
em &acido; ET — Teor de extrativos totais; EAC — Teor de extrativos em acetona; EAQ — Teor de
extrativos em agua quente; TH — Teor de holocelulose.
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4.2.6 Calibragao dos modelos NIRS

Os espectros das 100 amostras selecionadas foram associados aos valores de
propriedades fisica e quimicas das madeiras. Antes do procedimento de calibracao,
os espectros NIRS passaram pelo pré-processamento de 22 derivada com filtro de
Savitzky-Golay.

A calibragcdo do modelo foi realizada por meio de analise de regressao dos
minimos quadrados parciais (PLS-R), a qual foi realizada para as propriedades fisico-
quimicas da madeira, abrangendo densidade basica, teor de lignina total, teor de
extrativos totais, teor de holocelulose e teor de cinzas. Posteriormente, foi avaliado a
existéncia de amostras caracterizadas como outliers, mediante analise dos resultados
da PLS-R e sua respectiva tendéncia de distribuicao dos dados, e quando necessario
essas amostras foram removidas da calibracao.

Para a validagdo do modelo foram levados em consideracdo dois métodos
distintos, sendo eles a validacdo cruzada e a validagcdo direcionada. A validagao
cruzada foi realizada com todas as amostras de calibragao, dividindo as mesmas
aleatoriamente em 20 segmentos. Enquanto a validagéo direcionada foi denominada
assim por possuir a funcao de simular uma validagao totalmente externa ja que nao
se utiliza de amostras que estdo inseridas na calibragdo, mas ainda se utiliza de
amostras que estdo dentro da variabilidade amostral explicada pela calibragdo, uma
vez que foi utilizado o algoritmo desenvolvido por Kennard e Stone (1969) para
selecionar 2/3 das amostras a serem utilizadas na calibragcdo e 1/3 das amostras
restantes foram utilizadas para a validagao direcionada.

A qualidade dos modelos foi avaliada conforme o coeficiente de correlagao de
Pearson, coeficiente de determinacgéo (R?), a raiz quadrada do erro médio (RMSE) e
no numero de variaveis latentes utilizados na calibragédo (VLs). Além disso, os valores
preditos na validagao direcionada foram comparados com os valores de referéncia

através do erro absoluto (EA) e do erro relativo (ER).

4.2.7 Predigdo da qualidade da madeira via modelos NIRS

Os modelos de regressdo dos minimos quadrados parciais (PLS-R), calibrados
conforme descrito anteriormente, foram utilizados para predizer as propriedades da
madeira de todas as arvores que compde os povoamentos de plantio em estudo. Com
isso, foram analisadas as diferencas estatisticas entre a qualidade da madeira dos

materiais clonais em estudo, bem como as possiveis influéncias do local de plantio.
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5 Resultados e discussao
5.1 Calibragao de modelos NIRS
5.1.1 Densidade basica da madeira

Na Figura 9 € possivel visualizar um resumo acerca dos resultados de
densidade basica da madeira das 100 arvores selecionadas para comporem a
calibracdo do modelo NIRS. Observa-se que a analise convencional apontou para
uma densidade basica média de 536 kg/m3, ressalta-se ainda que houve uma
distribuicao proporcional dos valores em torno da média, indicando que o algoritmo
Kennard-Stone foi eficiente na selecdo de amostras para a propriedade de densidade

basica da madeira.

Figura 9 — Grafico de distribuicdo de resultados de referéncia para densidade basica da madeira de
hibridos de Corymbia spp.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Os resultados dispostos acima foram aplicados para a calibragao de um modelo
de regressado dos minimos quadrados parciais (PLS-R), no momento da construgéo
deste modelo foram identificados e removidos 12 outliers. Apés esta remogao, foram
selecionadas via Kennard-Stone 59 amostras para a calibragdo do modelo e as 29
amostras restantes foram destinadas para a validag&o direcionada.

O modelo construido para predicdo de densidade da madeira utilizou 10
variaveis latentes (VLs) e, conforme pode ser observado na Tabela 4 e Figura 11,
alcancou na validacdo cruzada correlacdo de Pearson de 0,7049, coeficiente de
determinacao (R?) de 0,50 e raiz quadrada do erro médio da validagao cruzada
(RMSECV) de 23. Comparativamente, estudos anteriores de Baldin (2018), Arriel et
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al. (2019) e Neto et al. (2021) relataram modelos NIRS para a predicéo da densidade
basica da madeira de Eucalyptus spp. com R? superior a 0,70 e RMSECV entre 10 e
16. No trabalho de Miranda et al. (2023), que desenvolveu modelos especificos para
a madeira de C. torelliana x C. citriodora e um modelo misto com E. dunnii, foram
obtidos R* de 0,60 e 0,73, e RMSECV de 23 e 21, utilizando 10 e 3 variaveis latentes,
respectivamente. Embora os resultados obtidos neste estudo sejam inferiores, essas
discrepancias podem ser atribuidas as variagdes nas calibragées, como o0 numero de
resultados de referéncia, variabilidades genéticas dos materiais e a amplitude na

distribuicao dos valores de referéncia.

Tabela 4 — Resultados obtidos na calibragdo do modelo PLS-R para predicdo de densidade basica da
madeira.

Validagao Correlagéao R? RMSE EA ER (%)
Cruzada 0,7049 0,4969 23 18 3,34
Direcionada 0,6828 0,4662 25 20 3,68

Em que: Correlagao — Coeficiente de correlagdo de Pearson; R? — Coeficiente de determinacdo; RMSE
— Raiz quadrada do erro médio; EA — Erro absoluto médio; ER — Erro relativo médio.

Figura 10 — Gréficos de correlacdo entre os valores de densidade bésica (DB) determinados pelo
método convencional e os valores preditos pelo modelo PLS-R, referentes a validagao cruzada e a
validag&o direcionada, respectivamente.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Considerando que o comportamento dos espectros no infravermelho préximo
esta diretamente correlacionado com a composi¢cdo quimica do material analisado,
torna-se complexa a construcao de modelos preditivos NIRS para a densidade basica

da madeira, uma vez que esta € uma caracteristica fisica do material, o que mantém
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o modelo dependente da relacdo entre a densidade basica e os principais
componentes quimicos da madeira (celulose, hemicelulose e lignina) (TSUCHIKAWA
& KOBORI, 2015). Contudo, visando aprimorar a precisao do modelo PLS-R
desenvolvido, adotou-se o algoritmo de jack-knife (ESBENSEN & SWARBRICK, 2018)
para a selegao de variaveis (Figura 11). Este procedimento tem como objetivo eliminar
variaveis que nao contribuem de forma significativa para o desempenho geral do
modelo, mantendo aquelas que demonstram coeficientes de regressao estaveis.
Figura 11 — Selegao de variaveis baseada no algoritmo jack knife.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

A Tabela 5 e a Figura 13 evidenciam a eficacia da sele¢cado de variaveis com
base no algoritmo jack knife. Os parametros da validagc&do cruzada, inicialmente em
0,70 e 0,50 para correlagdo de Pearson e R2? aumentaram para 0,84 e 0,71,
respectivamente. Simultaneamente, houve redu¢do do RMSECV de 23 para 19,
acompanhada pela diminui¢do de variaveis latentes de 10 para 6. Esses ajustes, além
de otimizarem a eficiéncia do modelo, aproximaram os parametros aos valores
observados na literatura para modelos NIRS de predicdo de densidade basica da
madeira, conforme discutido anteriormente. Além disso, a aplicagao da validagao
direcionada ao modelo de predigdo de densidade basica ajustado pela selegéo de jack
knife, revela um erro absoluto médio de predigado de 16 kg/m?, equivalente a um erro
relativo médio de 3,01%, indicando que o modelo exibe uma precisao consideravel na

predicao da densidade basica da madeira.
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Tabela 5 — Resultados obtidos na calibragdo do modelo PLS-R para predigdo da densidade basica da
madeira, contendo a selecéo de variaveis jack knifing.

Validagao Correlagao R? RMSE EA ER (%)
Cruzada 0,8418 0,7086 19 15 2,84
Direcionada 0,7046 0,4965 19 16 3,01

Em que: Correlagao — Coeficiente de correlagdo de Pearson; R? — Coeficiente de determinagdo; RMSE
— Raiz quadrada do erro médio; EA — Erro absoluto médio; ER — Erro relativo médio.

Figura 12 — Gréficos de correlagao entre os valores de densidade basica (DB) determinados pelo
método convencional e os valores preditos pelo modelo PLS-R corrigido, referentes a validagao cruzada
e a validagao direcionada, respectivamente.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

5.1.2 Teor de lignina total

A Figura 13 ilustra a distribuicdo dos resultados de referéncia para a lignina
total da madeira das 100 arvores escolhidas para a calibracdo do modelo NIRS. O
resultado médio foi de 26,81%, com cerca de 60% das amostras exibindo teores de

lignina iguais ou superiores a média.
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Figura 13 — Grafico de distribuicdo de resultados de referéncia para teor de lignina total da madeira de
hibridos de Corymbia spp.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Para a analise dos resultados de referéncia mencionados, utilizou-se a
regressdo dos minimos quadrados parciais (PLS-R), durante a qual foram
identificados e excluidos 12 outliers. Posteriormente, utilizando o algoritmo Kennard-
Stone, 60 amostras foram selecionadas para compor o conjunto de calibragcdo do
modelo PLS-R, enquanto as 28 amostras restantes foram reservadas para a validagéao
direcionada.

O modelo desenvolvido para a predigao do teor de lignina total da madeira ndo
apresentou melhoria significativa com a aplicagao da selegao de variaveis jack knifing,
nao sendo necessario a utilizar. Em suma, o modelo empregou 4 variaveis latentes
(VLs) e, conforme apresentado na Tabela 6 e Figura 14, a validagdo cruzada obteve
uma correlagdo de Pearson de 0,79, um coeficiente de determinagéo (R?) de 0,63 e
uma raiz quadrada do erro médio da validagdo cruzada (RMSECV) de 0,58. Na
validagao direcionada, o erro absoluto médio foi de 0,76%, o que corresponde a um
erro relativo médio de 2,85%. Esses resultados indicam que o modelo apresenta uma

boa exatidao de predi¢ao de lignina, com um erro relativo médio abaixo de 3%.

Tabela 6 — Resultados obtidos na calibragdo do modelo PLS-R para predigao de teor de lignina total da
madeira.

Validagao Correlagao R? RMSE EA ER (%)
Cruzada 0,7933 0,6293 0,5777 0,47 1,76
Direcionada 0,4353 0,1895 0,9673 0,76 2,85

Em que: Correlagao — Coeficiente de correlagdo de Pearson; R? — Coeficiente de determinagédo; RMSE
— Raiz quadrada do erro médio; EA — Erro absoluto médio; ER — Erro relativo médio.
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Figura 14 — Graficos de correlagdo entre os valores de teor de lignina total (LT) determinados pelo
método convencional e os valores preditos pelo modelo PLS-R, referentes a validagao cruzada e a
validagao direcionada, respectivamente.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Ao contextualizar esses resultados com estudos anteriores relacionados a
madeira de Eucalyptus, observamos uma boa eficacia do modelo proposto. Estopa et
al. (2017) e Baldin (2018), ao utilizar a tecnologia NIRS para predizer o teor de lignina
total na madeira de Eucalyptus benthamii, desenvolveram modelos com 6 e 3
variaveis latentes, respectivamente, alcangando R*de 0,71 € 0,74, e RMSECV de 0,74
e 0,59. Em contraste, Milagres et al. (2013) abordando madeiras de Eucalyptus spp.,
empregaram 7 variaveis latentes, obtendo R? de 0,55 e RMSECV de 1,0. Comparado
a este estudo, apesar da utilizagdo de um menor numero de variaveis latentes, o
modelo aqui proposto igualou ou superou o desempenho (R? e RMSECV) dos
modelos encontrados na literatura. Essa observagao sugere a eficiéncia da calibragao
do modelo atual.

Ainda, Miranda et al. (2023) desenvolvendo um modelo especifico para a
madeira de C. torelliana x C. citriodora e um modelo misto com E. dunnii, encontraram
coeficientes de determinagao (R?) de 0,56 e 0,53 e raizes quadradas do erro médio
da validagdo cruzada (RMSECV) de 0,67 e 0,79, com 3 e 4 variaveis latentes,
respectivamente. Comparativamente, o modelo atual apresenta desempenho
competitivo, evidenciando sua eficacia e robustez na predi¢ao do teor de lignina total

da madeira.
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5.1.3 Teor de extrativos totais

Na Figura 15, é possivel observar a distribuicdo dos resultados de referéncia
do teor de extrativos totais da madeira das 100 arvores selecionadas para integrar o
conjunto de calibragdo do modelo NIRS. O resultado médio foi de 4,30% e
aproximadamente 70% das amostras apresentaram teor de extrativos superior a

média.

Figura 15 — Grafico de distribuicdo de resultados de referéncia para teor de extrativos totais da madeira
de hibridos de Corymbia spp.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

A regressao dos minimos quadrados parciais (PLS-R) foi utilizada para analisar
os resultados de referéncia apresentados acima, onde foram identificados e
removidos 13 outliers. Posteriormente, o algoritmo Kennard-Stone foi utilizado para
selecionar 58 amostras para a calibragdo do modelo PLS-R e as 29 amostras
remanescentes foram destinadas a validagao direcionada.

O modelo desenvolvido para predicao do teor de extrativos totais da madeira
utilizou 5 variaveis latentes (VLs) e nao apresentou melhoria significativa com
aplicacao da selecao de variaveis jack knifing. Conforme apresentado na Tabela 7 e
Figura 16, na validagao cruzada o modelo demonstrou uma correlagdo de Pearson de
0,85, R?2de 0,72 e RMSECV de 0,60. Na validagao direcionada, o erro absoluto médio

foi de 0,56%, correspondendo a um erro relativo médio de 14,12%.
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Tabela 7 — Resultados obtidos na calibragdo do modelo PLS-R para predigdo do teor de extrativos
totais da madeira.

Validagao Correlagao R? RMSE EA ER (%)
Cruzada 0,8483 0,7197 0,5952 0,47 10,94
Direcionada 0,7202 0,5186 0,6723 0,56 14,12

Em que: Correlagao — Coeficiente de correlagdo de Pearson; R? — Coeficiente de determinagcdo; RMSE
— Raiz quadrada do erro médio; EA — Erro absoluto médio; ER — Erro relativo médio.

Figura 16 — Graficos de correlagdo entre os valores de teor de extrativos totais (ET) determinados pelo
método convencional e os valores preditos pelo modelo PLS-R, referentes a validagao cruzada e a
validagao direcionada, respectivamente.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Comparando com estudos anteriores, observa-se que o desempenho do
modelo atual é competitivo. Estopa et al. (2017), ao predizer o teor de extrativos totais
em madeira de Eucalyptus benthamii com 7 variaveis latentes, alcangou R* de 0,80 e
RMSECYV de 0,35. Baldin (2018) utilizando a mesma espécie e 6 variaveis latentes,
encontrou R? de 0,66 e RMSECV de 0,32, destacando a dificuldade na calibracao
desse constituinte quimico devido a baixa proporgao de extrativos na madeira. Ainda,
Loureiro et al. (2022) ao predizer o teor de extrativos totais em madeira de Eucalyptus
urophylla com 10 variaveis latentes, obteve R? de 0,91 e RMSECV de 0,55,
evidenciando a variabilidade na calibragao entre diferentes espécies de eucalipto.

Analisando o estudo de Miranda et al. (2023), que desenvolveu um modelo
especifico para o teor de extrativos da madeira de C. torelliana x C. citriodora e um
modelo misto com E. dunnii, nota-se que esse obteve resultados diversos. O modelo
especifico para o hibrido de Corymbia alcangcou um R? de 0,37 e RMSECV de 0,81

utilizando 8 variaveis latentes, enquanto o modelo misto com E. dunnii apresentou R?
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de 0,65 e RMSECV de 0,70 utilizando 6 variaveis latente. Essas observacoes
ressaltam a complexidade e a variabilidade na calibragao desse constituinte quimico,
influenciadas pela espécie e caracteristicas especificas da madeira. Comparando
esses resultados ao modelo desenvolvido no presente estudo, observa-se que mesmo
utilizando um menor numero de variaveis latentes, o modelo conseguiu obter bons
resultados em termos de R? e RMSECV na predicao do teor de extrativos totais, o que

sugere uma boa eficiéncia em seu desenvolvimento.

5.1.4 Teor de holocelulose

Na Figura 17, é possivel observar a distribuicdo dos resultados de referéncia
do teor de holocelulose da madeira das 100 arvores selecionadas para compor o
conjunto de calibragdo do modelo NIRS. O teor de holocelulose médio foi de 68,91%,
com os valores variando de 64,26% a 72,94%, distribuidos proporcionalmente em

torno da média.

Figura 17 — Grafico de distribuigcdo de resultados de referéncia para teor de holocelulose da madeira
de hibridos de Corymbia spp.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Os resultados de referéncia supracitados foram analisados por meio da
regressao dos minimos quadrados parciais (PLS-R), onde foi identificado um total de
13 outliers que foram removidos do conjunto de dados. Posteriormente, o algoritmo
Kennard-Stone foi utilizado para selecionar 58 amostras para compor o conjunto de
calibragdo do modelo PLS-R, enquanto as 29 amostras restantes foram reservadas

para a validagao direcionada do modelo.
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O modelo de predicéo para o teor de holocelulose da madeira, ndo apresentou
melhoria significativa com a aplicagdo da selegao de variaveis jack knifing, e utilizando
4 variaveis latentes (VLs) obteve na validagao cruzada uma correlagéo de Pearson de
0,78, um coeficiente de determinacao (R?) de 0,61 e uma raiz quadrada do erro médio
da validagao cruzada (RMSECV) de 1,05, conforme apresentado na Tabela 8 e Figura
18. Na validagao direcionada, o erro absoluto médio foi de 0,75%, correspondendo a
um erro relativo médio de 1,09%. Esses resultados sugerem que a predi¢ao utilizando

o modelo apresentou baixa variagdo em relagdo aos valores de referéncia.

Tabela 8 — Resultados obtidos na calibracdo do modelo PLS-R para predi¢gao do teor de holocelulose
da madeira.

Validagao Correlagao R? RMSE EA ER (%)
Cruzada 0,7792 0,6072 1,05 0,84 1,21
Direcionada 0,7076 0,5007 0,94 0,75 1,09

Em que: Correlagao — Coeficiente de correlagdo de Pearson; R? — Coeficiente de determinagédo; RMSE
— Raiz quadrada do erro médio; EA — Erro absoluto médio; ER — Erro relativo médio.

Figura 18 — Graficos de correlagédo entre os valores de teor de holocelulose (TH) determinados pelo
método convencional e os valores preditos pelo modelo PLS-R, referentes a validagao cruzada e a
validacao direcionada, respectivamente.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Loureiro et al. (2022) desenvolveram um modelo preditivo para o teor de
holocelulose da madeira de Eucalyptus urophylla utilizando 7 variaveis latentes e
alcangaram um coeficiente de determinagao (R?) de 0,50 e uma raiz quadrada do erro
meédio da validagdo cruzada (RMSECV) de 1,22. Baldin (2018) desenvolveu um
modelo para o teor de holocelulose da madeira de Eucalyptus benthamii utilizando 6
variaveis latentes, obtendo um R? de 0,82 e um RMSECYV de 0,76. O modelo atual,
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apesar de empregar um menor numero de variaveis latentes, apresenta desempenho
competitivo em comparagao com esses estudos anteriores, com R? superior a 0,50 e
RMSECYV inferior a 1,2.

5.1.5 Teor de cinzas

Na Figura 19, é possivel observar a distribuicdo dos resultados de referéncia
para o teor de cinzas da madeira das 100 arvores selecionadas para compor o
conjunto de calibracdo do modelo NIRS. O resultado médio foi de 0,95%, enquanto os

demais valores se distribuiram no intervalo entre 0,38% e 2,06%.

Figura 19 — Grafico de distribuicdo de resultados de referéncia para teor de cinzas da madeira de
hibridos de Corymbia spp.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Os resultados de referéncia foram analisados através da regressdo dos
minimos quadrados parciais (PLS-R), durante a qual foram identificados e excluidos
14 outliers. Posteriormente, utilizando o algoritmo Kennard-Stone, 58 amostras foram
selecionadas para compor o conjunto de calibracdo do modelo PLS-R, enquanto as
28 amostras restantes foram designadas para a validagao direcionada.

O modelo desenvolvido para predizer o teor de cinzas da madeira nao
apresentou melhoria significativa com a aplicacédo da selecao de variaveis jack knifing
e utilizou 4 variaveis latentes (VLs). Conforme apresentado na Tabela 9 e Figura 20,
0 modelo obteve na validagao cruzada a correlacdo de Pearson de 0,65, R*de 0,42 e
RMSECV de 0,22. Na validagao direcionada, o erro absoluto médio foi de 0,15%,

correspondendo a um erro relativo médio de 18,56%. Apesar da alta variagao relativa
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em comparacdo com os valores de referéncia, as predicdes mantém uma variacao
absoluta média abaixo do valor de 0,22% estipulado na norma TAPPI T211 om-12

(2012) como limite de variagcao na repeticao realizada pelo mesmo laboratério.

Tabela 9 — Resultados obtidos na calibragdo do modelo PLS-R para predigao do teor de cinzas da
madeira.

Validagao Correlagao R? RMSE EA ER (%)
Cruzada 0,6455 0,4166 0,22 0,19 20,22
Direcionada 0,5911 0,3495 0,19 0,15 18,56

Em que: Correlagao — Coeficiente de correlagdo de Pearson; R? — Coeficiente de determinagdo; RMSE
— Raiz quadrada do erro médio; EA — Erro absoluto médio; ER — Erro relativo médio.

Figura 20 — Graficos de correlagdo entre os valores de teor de cinzas (TC) determinados pelo método
convencional e os valores preditos pelo modelo PLS-R, referentes a validagdo cruzada e a validacao
direcionada, respectivamente.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Comparando o modelo atual com estudos anteriores, Baldin (2018)
desenvolveu um modelo semelhante para o teor de cinzas na madeira de Eucalyptus
benthamii, usando 4 variaveis latentes e alcancando um R? de 0,44 e RMSECV de
0,07 e destacou que os ajustes desse modelo foram considerados pobres, indicando
a necessidade de melhorias para uso comercial. Contrastando com esses resultados,
Loureiro et al. (2022), ao construir um modelo para o teor de cinzas na madeira de
Eucalyptus urophylla com 8 variaveis latentes, atingiram um 6timo desempenho, com
um R? de 0,961 e RMSECV de 0,067. Essas discrepancias podem ser atribuidas a

diversas variaveis, incluindo a diversidade das amostras, a complexidade da relagao
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entre os espectros de NIR e os teores de cinzas, bem como o baixo conteudo de
cinzas presente na madeira (inferior a 2% no presente trabalho).

Ainda, de acordo com Pasquini (2018) e Ozaki e Morisawa (2021), a radiagao
eletromagnética na faixa espectral NIR interage com amostras de composigcao
organica por meio de modos vibracionais de grupos moleculares funcionais contendo
um atomo relativamente pesado ligado a um atomo de hidrogénio ou vibragdes
quimicas fortes entre atomos mais pesados, permitindo que o NIRS gere uma
resposta analitica para quaisquer amostras de composi¢céo organica. No entanto, o
teor de cinzas corresponde aos componentes inorganicos presentes na madeira e,
como o NIRS ndo é capaz de detectar diretamente compostos inorganicos, ele é
forcado a buscar uma correlagéo indireta com a composi¢ao organica, o que pode

dificultar o desempenho do modelo preditivo para o teor de cinzas da madeira.

5.2 Predicao de propriedades da madeira

A predicao da densidade basica da madeira das 1059 arvores de hibridos de
Corymbia spp. foi realizada por meio do modelo PLS-R contendo a selegao de
variaveis jack knife e, conforme pode ser observado na Figura 21, os resultados
preditos apontaram para uma densidade basica média de 532 kg/m?, variando de 448
a 600 kg/m3. Além disso, mediante a analise de frequéncia, observa-se que
aproximadamente 70% das arvores apresentaram densidade basica média variando
de 510 a 560 kg/m?.

Figura 21 — Grafico de distribuicdo de resultados preditos via NIRS para densidade basica da madeira
de hibridos de Corymbia spp.
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Fonte: Elaborada pelo autor.
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Os valores se encontram préximos ao observado na literatura por Loureiro
(2016) para hibridos de C. torelliana x C. citriodora com 3 anos de idade, o qual
demonstrou valores de densidade basica da madeira variando de 545 a 641 kg/m?,
bem como os valores observados por Costa et al. (2022), os quais variaram de 507 a
608 kg/m? para densidade basica da madeira de hibridos de C. citriodora x C. torelliana
com 6 anos de idade. Destaca-se ainda que foi superior ao observado para madeira
de Eucalyptus spp. em idade comercial de corte para celulose que, conforme Gomide
et al. (2010), pode variar de 429 a 555 kg/m?.

A densidade basica da madeira estd entre as caracteristicas minimas
necessarias para uma analise preliminar da qualidade da madeira, principalmente pelo
seu impacto no consumo especifico de madeira no processo de celulose, onde o0 uso
de madeiras mais densas favorece a produgao de celulose e a manutengao do volume
de pilha de cavacos nas fabricas (GOMIDE et al., 2010). Ainda, conforme Loureiro et
al. (2019) madeiras mais densas possuem maior poder calorifico, 0 que € uma
caracteristica vantajosa para a produgao de carvao.

Em relagdo a andlise comparativa entre os 34 materiais clonais em estudo
(Figura 20), nota-se que na analise geral os clones 12, 15, 16 e 17 nao diferiram
estatisticamente entre si e apresentaram densidade basica meédia superior aos
demais, variando de 556 a 564 kg/m?3, enquanto os clones 24, 28 e 33 demonstraram
densidade basica média inferior aos demais, variando de 499 a 511 kg/m3. Ao
visualizar o desempenho dos materiais em cada local de plantio, percebe-se que o
comportamento observado na analise geral se manteve, destacando o clone 16 que
foi implantado nos trés locais e demonstrou comportamento superior aos demais
materiais para todos os locais. Em contrapartida, também se destaca o clone 33 que
demonstrou densidade basica média inferior aos demais clones em todos os locais de
plantio.

Ainda se percebe que o local de plantio instalado no municipio de Cristal
apresentou uma tendéncia geral de densidade basica média inferior quando
comparado com os demais locais, enquanto o municipio Sdo Jerénimo demonstrou o
comportamento inverso. Isto pode ser explicado devido aos materiais clonais
implantados em cada local serem distintos entre si, porém pode indicar uma resposta
fisiologica das arvores em relagao a variaveis do local de plantio como clima e tipo de
solo. Portanto, indica-se realizar posteriormente uma analise detalhada da adaptacéao

dos materiais em diferentes locais.
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Figura 22 — Grafico demonstrando a densidade basica (DB) média predita via NIRS, para os 34 clones
em estudo, visualizando de modo geral e especifico para cada local de plantio. Em que: Médias
seguidas pela mesma letra em um mesmo grafico ndo diferem estatisticamente entre si, de acordo com
o teste de média Scott-Knott com 95% de confianca.
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A estimativa do teor de lignina total das 1059 arvores de hibridos de Corymbia
spp. foi conduzida por meio do modelo preditivo desenvolvido. Conforme evidenciado
na Figura 23, os resultados preditos indicaram um teor médio de lignina de 26,86%,
com uma variagao entre 24,48% e 28,79%. Além disso, uma analise de frequéncia
revelou que cerca de 55% das arvores demonstraram um teor de lignina total superior
a 27%.

Figura 23 — Grafico de distribuicdo de resultados preditos via NIRS para teor de lignina total da madeira
de hibridos de Corymbia spp.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

O teor médio de lignina de 26,86% nas arvores de hibridos de Corymbia spp.
estd em concordédncia com resultados de outras pesquisas. Loureiro (2016),
Fernandes (2022) e Costa et al. (2022), ao analisarem a composi¢do quimica da
madeira de C. citriodora x C. torelliana com 6 anos de idade, identificaram teores de
lignina total variando de 23,61% a 27,69%. Na andlise da madeira de C. torelliana x
C. citriodora, Loureiro (2016) e Fernandes (2022) encontraram teores entre 28,01% e
28,42%. Nota-se uma certa variabilidade nos teores de lignina que é esperada devido
a diferentes condicdes de crescimento entre as arvores.

E relevante destacar que, segundo Gomide et al. (2010), o teor de lignina total
em madeiras de Eucalyptus spp. na idade comercial de corte para celulose pode variar
de 23,3% a 30,9%. Os resultados do presente estudo se enquadram nessa faixa,
apresentando um limite superior de 28,79%, inferior ao limite de 30,9% observado na

madeira de eucalipto. Essa observagao ressalta a qualidade da madeira de hibridos
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de Corymbia spp., que podem oferecer uma alternativa promissora para aplicagoes
celulésicas.

A remocao eficiente da lignina representa o principal objetivo no processo de
polpacao, sendo assim, um baixo teor de lignina na madeira proporciona vantagens
ao desempenho da polpagao, resultando em economia de produtos quimicos (COSTA
et al., 2022). Em contrapartida, em outras industrias madeireiras, como na produg¢ao
de carvao, um maior teor de lignina € desejado por impactar positivamente no
desempenho do processo industrial (LOUREIRO et al., 2022).

Comparando os 34 materiais clonais (Figura 24), a analise geral demonstra que
os clones 11, 20, 28, 29 e 34 revelam teores de lignina total abaixo de 27%, variando
entre 25,4% e 26,1%, enquanto os clones 12, 16, 17 e 18 registram teores superiores
a 27,5%, variando de 27,5% a 28%. Ao examinar o desempenho dos materiais em
cada local de plantio, nota-se uma consisténcia no comportamento observado na
analise geral, destacando-se o clone 29 que foi implantado nos trés locais e
demonstrou consistentemente um baixo teor de lignina em comparagdo com o0s
demais materiais. Em contrapartida, o clone 16 se destaca por exibir um elevado teor

de lignina total em comparag¢ao com os demais clones em todos os locais de plantio.
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Figura 24 — Grafico demonstrando o teor de lignina total predito via NIRS, para os 34 clones em estudo,
visualizando de modo geral e especifico para cada local de plantio. Em que: Médias seguidas pela

mesma letra em um mesmo grafico ndo diferem estatisticamente entre si, de acordo com o teste de

média Scott-Knott com 95% de confianga.
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O modelo desenvolvido foi utilizado para estimar o teor de extrativos totais das
1059 arvores de hibridos de Corymbia spp., onde as predi¢gées indicaram um teor
médio de 4,28%, com uma variagao entre 2,29% e 6,71%. A distribuicao de frequéncia
dos resultados, exposta na Figura 25, mostrou que aproximadamente 65% das

arvores apresentaram teor de extrativos totais inferior a 4,50%.

Figura 25 — Gréfico de distribuicdo de resultados preditos via NIRS para o teor de extrativos totais da
madeira de hibridos de Corymbia spp.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

O teor médio de extrativos totais de 4,28%, observado nas arvores de hibridos
de Corymbia spp., se situa proximo da faixa observada por Loureiro (2016) e
Fernandes (2022) de teores variando de 4,72% a 5,11% para a madeira de C.
torelliana x C. citriodora com 6 anos de idade. Ainda, o resultado se mostra acima dos
valores encontrados para a madeira de C. citriodora x C. torelliana com 6 anos de
idade, onde Loureiro (2016), Fernandes (2022) e Costa et al. (2022) visualizaram
teores variando de 1,24% a 2,75%, diferenca que pode ser atribuida a composicao
genética distinta entre as espécies.

E relevante destacar que, segundo Gomide et al. (2010), o teor de extrativos
na madeira de Eucalyptus spp. em idade comercial de corte para celulose varia de
1,24% a 7,29%, com uma média de 3,08%. Os resultados deste estudo se situam
acima da faixa média, apresentando um limite superior de 6,71%, ainda abaixo do
limite de 7,29% observado na madeira de eucalipto.

Os extrativos sdo compostos quimicos presentes na madeira que podem

comprometer a eficiéncia da polpacgao por causar incrustagdes nos equipamentos e
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tanques, resultando na formagao de pitch, um material sélido e pegajoso que pode
reduzir a qualidade do processo de polpacdo. Além disso, elevados niveis de
extrativos podem ter impactos adversos na impregnagao dos cavacos de madeira,
aumentando o consumo de produtos quimicos durante a polpagcédo e reduzindo o
rendimento do processo (COSTA et al., 2022).

Miranda et al. (2023) investigaram a composi¢cao da madeira de C. torelliana x
C. citriodora entre 4 e 6 anos e identificaram teores de extrativos variando de 3,1% a
7,7%. Os autores afirmam que, de modo geral, as espécies de Corymbia apresentam
niveis mais elevados de extrativos do que as espécies de Eucalyptus. No entanto, eles
ainda ressaltam que essa propensao pode ser reduzida por meio da selegao genética
de clones com teores de extrativos reduzidos, ou que niveis elevados de extrativos
podem ser benéficos, dependendo dos produtos ou subprodutos extraidos da
madeira.

Ao comparar os 34 materiais clonais (Figura 26), a analise geral indica que os
clones 1, 2, 8, 11, 23, 28, 30, 31 e 34 apresentam teores de extrativos totais abaixo
de 3,70%, variando entre 2,74% e 3,65%, ao passo que os clones 12, 13, 17 e 20
exibem teores superiores a 4,80%, variando entre 4,86% e 5,34%. Ao examinar o
desempenho em cada local de plantio, observa-se uma inconsisténcia no
comportamento em relagao a analise geral, indicando que variaveis do sitio de plantio,
como clima e solo, podem exercer influéncia direta nos teores de extrativos da madeira
de Corymbia spp. Em termos gerais, o clone 33 demonstra baixo conteudo de
extrativos nos trés locais analisados, enquanto o clone 13 se destaca negativamente,

exibindo um teor elevado de extrativos.
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Figura 26 — Grafico demonstrando o teor de extrativos totais predito via NIRS, para os 34 clones em
estudo, visualizando de modo geral e especifico para cada local de plantio. Em que: Médias seguidas
pela mesma letra em um mesmo grafico ndo diferem estatisticamente entre si, de acordo com o teste
de média Scott-Knott com 95% de confianca.
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A estimativa do teor de holocelulose da madeira de 1059 arvores de hibridos
de Corymbia spp. foi realizada por meio do modelo preditivo construido. Os resultados
preditos indicaram que o teor médio de holocelulose nas arvores analisadas foi de
68,96%, com uma variagao entre 65,94% e 72,41% (Figura 27). Ainda, a analise de
frequéncia dos resultados mostrou que aproximadamente 65% das arvores

apresentaram teor de holocelulose superior a 69%.

Figura 27 — Grafico de distribuicdo de resultados preditos via NIRS para o teor de holocelulose da
madeira de hibridos de Corymbia spp.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

O teor médio de holocelulose de 68,96%, nas arvores de hibridos de Corymbia
spp., alinha-se com resultados previamente documentados em pesquisas conduzidas
por Loureiro (2016), Fernandes (2022) e Costa et al. (2022), que analisaram a
composi¢cao quimica da madeira de C. citriodora x C. torelliana com 6 anos de idade,
e encontraram teores de holocelulose variando de 69,20% a 75,15%. Em contraste, a
analise da madeira de C. torelliana x C. citriodora da mesma idade, realizada por
Loureiro (2016) e Fernandes (2022), revelou teores em torno de 66,5%.

Destaca-se que, de acordo com Coelho (2017) e Silva (2011), na producgao de
polpa a énfase se encontra na preservagao da holocelulose, que é caracterizada como
a soma de celulose e hemicelulose na madeira, uma vez que a maior propor¢ao de
holocelulose se correlaciona diretamente com o rendimento desse processo. Ainda,
Fernandes (2022) reforga que madeiras com teores reduzidos de lignina e extrativos
exibem maiores quantidades de holocelulose, sendo isso desejavel na produgao de

celulose e papel devido a maior disponibilidade de carboidratos.
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A analise comparativa geral entre os 34 materiais clonais investigados (Figura
28) revelou que os clones 11, 23, 28, 29, 30, 33 e 34 apresentaram teores de
holocelulose superiores a 70%, variando de 70% a 71,5%, enquanto os clones 12, 13
e 17 apresentaram teores inferiores a 68%, variando de 67,4% a 67,7%. A analise por
local de plantio confirmou a tendéncia observada na analise geral, destacando
positivamente os clones 29 e 33, que foram implantados nos trés locais e
consistentemente demonstraram alto teor de holocelulose em comparagdo com os
demais materiais. Em contrapartida, o clone 13 se destaca por exibir consistentemente

um baixo teor de holocelulose em todos os locais de plantio.
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Figura 28 — Grafico demonstrando o teor de holocelulose predito via NIRS, para os 34 clones em estudo,
visualizando de modo geral e especifico para cada local de plantio. Em que: Médias seguidas pela
mesma letra em um mesmo grafico ndo diferem estatisticamente entre si, de acordo com o teste de
média Scott-Knott com 95% de confianga.
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A predicdo do teor de cinzas foi conduzida por meio do modelo preditivo
desenvolvido e as estimativas (Figura 29) indicaram um teor médio de 0,89%,

variando de 0,47% a 1,45%, onde 80% das arvores apresentaram teor inferior a 1%.

Figura 29 — Grafico de distribuicdo de resultados preditos via NIRS para o teor de cinzas da madeira
de hibridos de Corymbia spp.
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O teor médio de cinzas de 0,89%, observado nas arvores de hibridos de
Corymbia spp., se mostra relativamente mais alto do que o observado por Loureiro
(2016) e Fernandes (2022) que estudando madeiras com 6 anos de idade de C.
torelliana x C. citriodora e C. citriodora x C. torelliana encontraram teores variando,
respectivamente, de 0,36% a 0,50% e de 0,45% a 0,73%. Loureiro et al. (2022)
relataram que o teor de cinzas esta relacionado ao teor de extrativos e a densidade
basica da madeira, e que esse material mineral € prejudicial do ponto de vista
bioenergético, pois pode causar incrustagbes em equipamentos e tubulagdes durante
a combustao da biomassa, além de reduzir o poder calorifico do combustivel.

Conforme evidenciado na Figura 30, a analise geral comparativa dos 34
materiais clonais investigados revela que os clones 11, 28 e 33 exibem teores de
cinzas inferiores a 0,8%, variando de 0,68% a 0,72%, enquanto os clones 2, 9, 12, 17,
21, 22 e 25 registram teores superiores a 1%, variando de 1,02% a 1,11%. A avaliagéo
por local de plantio ratificou a tendéncia observada na analise geral, destacando
positivamente o clone 33, que foi implantado nos trés locais e consistentemente
demonstrou baixo teor de cinzas. Em contrapartida, o clone 25 se destaca por
apresentar consistentemente um alto teor de cinzas em todos os locais de plantio em

comparagao com os demais materiais.
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Figura 30 — Grafico demonstrando o teor de cinzas predito via NIRS, para os 34 clones em estudo,
visualizando de modo geral e especifico para cada local de plantio. Em que: Médias seguidas pela
mesma letra em um mesmo grafico ndo diferem estatisticamente entre si, de acordo com o teste de
média Scott-Knott com 95% de confiancga.
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A analise dos resultados preditos de todas as caracteristicas da madeira pode
ser observada na Tabela 10, onde uma escala de cores foi empregada para
categorizar os resultados em quatro classes de valores: alto, médio a alto, médio a
baixo e baixo. Essa analise, desenvolvida em virtude do numero significativo de
materiais clonais, visou facilitar a visualizagdo das diferencas estatisticas
evidenciadas nos testes de média.

A partir dessa analise, observa-se que os clones 12, 15, 16 e 17, que exibem
os valores mais elevados de densidade basica, também demonstram indices elevados
de lignina e extrativos. Considerando que o processo de produgdo de carvao €
impactado positivamente com o uso de madeiras mais densas (LOUREIRO et al.,
2019) e com maior teor de lignina (LOUREIRO et al., 2022), os clones citados séo
potencialmente indicados para a industria de carvao.

Por outro lado, os materiais clonais 28 e 34, que apresentam simultaneamente
baixos teores de lignina e extrativos, e elevado teor de holocelulose, também
demonstraram valores de densidade basica inferiores. O processo de producdo de
celulose apresenta um melhor desempenho ao utilizar madeiras de baixo teor de
lignina e extrativos (COSTA et al., 2022) e, consequentemente, alto teor de
holocelulose por aumentar a disponibilidade dos carboidratos (FERNANDES, 2022).
Entretanto, a densidade basica da madeira elevada garante que o consumo especifico
em madeira do processo de polpagdo seja reduzido (GOMIDE et al., 2010).
Considerando essas caracteristicas, os materiais clonais 11 e 23 destacam-se como
os clones com maior potencial de aplicagao na industria de polpagao, ja que eles
apresentam valores de médio a baixo de teores de lignina, extrativos e cinzas, alto

teor de holocelulose, e densidade basica da madeira média a alta.
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6 Conclusao

A partir da metodologia empregada se péde construir modelos de predi¢ao via
espectroscopia no infravermelho proximo (NIRS), com capacidade de estimar
caracteristicas fisica e quimicas da madeira de hibridos de Corymbia spp. com 3 anos
de idade, por meio da amostragem destrutiva de menos de 10% da populagéo total
de arvores presentes nos trés plantios experimentais analisados.

Os modelos construidos com base na analise de regressdo por minimos
quadrados parciais (PLS-R) atingiram parametros de qualidade dentro do esperado.
O modelo para predigao de densidade basica da madeira alcangou um coeficiente de
determinacao da validagao cruzada (R%cv) de 0,71 e raiz quadrado do erro médio da
validacao cruzada (RMSEcv) de 19 kg/m3, com um erro relativo médio de predigao
(ER) estimado em 3,01%.

Quanto aos modelos preditivos de caracteristicas quimicas, para o teor de
lignina total se atingiu um R?cv de 0,63, RMSECV de 0,58% e ER de 2,85%. O modelo
para o teor de extrativos totais demonstrou R?cv de 0,72, RMSECV de 0,60% e ER de
14,12%, e o modelo para teor de holocelulose apresentou R?cv de 0,61, RMSECV de
1,05 e ER de 1,09%. Ja& o modelo para predigéo do teor de cinzas indicou parametros
ligeiramente mais pobres que os demais, alcangando R%*cv de 0,42, RMSECV 0,22 e
ER 18,56%.

Por meio dos modelos construidos foi possivel realizar a predicdo das
propriedades da madeira das 1059 arvores de hibridos de Corymbia, onde os 34
materiais clonais analisados demonstraram caracteristicas distintas. Os clones 11 e
23 apresentaram o melhor potencial para a industria de produgdo de celulose,
motivado pelo baixo teor de lignina e extrativos em comparagdo aos demais clones,
bem como pela densidade basica caracterizada como média a alta. Ja os clones 12,
15, 16 e 17 demostraram potencial de aplicacdo na industria de producao de carvéo,
devido a alta densidade basica da madeira e ao alto teor de lignina apresentado por

esses materiais clonais.
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