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RESUMO

NOGUEIRA, T. A. P. C, M.Sc., Universidade Federal de Vigosa, dezembro de 2023. Efeito da
granulometria de amostras de serragem de Eucalyptus na andlise de densidade e
pentosanas via NIR para as indistrias de celulose. Orientador: Gléison Augusto dos Santos.
Coorientador: Marcelo Moreira da Costa.

A implementacao efetiva da espectroscopia no infravermelho préximo (NIR) nas industrias
enfrenta desafios, como o tamanho da particula das amostras e o nimero de processos
operacionais. Este estudo analisou diferentes metodologias de calibracdo de modelos NIR para
a varidvel pentosanas em trés granulometrias (18, 40/60 e 100 mesh). Foram coletadas 100
amostras de serragem e 100 de cavacos de diversas espécies de Eucalyptus em 14 municipios
do Rio Grande do Sul. Utilizou-se um espectrofotometro MPA II da Bruker para obter os
espectros NIR, analisados com o software OPUS 8.1. As amostras foram divididas em 80%
para calibragdo e 20% para validacdo, usando o algoritmo de Kennard e Stone. Os modelos
foram ajustados com base no menor erro quadritico médio na predicdo (RMSEP) e maiores
coeficientes de determinacdo (R2c e R?p). Dentre os materiais avaliados, Eucalyptus dunnii e
seus hibridos apresentaram teores significativos de pentosanas. Apesar das diferengas visuais,
os espectros das diferentes granulometrias mostraram comportamento semelhante. Os modelos
desenvolvidos exibiram coeficientes de determinacdo acima de 80%, demonstrando robustez
na explicacdo da variacdo dos dados. O modelo calibrado para 18 mesh foi recomendado por
sua precisdo e menor custo operacional, demonstrando grande potencial para auxiliar nas etapas

de selecdao no melhoramento genético florestal nas industrias de celulose.

Palavras-chave: Melhoramento Genético; Qualidade da Madeira; Andlise nao destrutiva.



ABSTRACT

NOGUEIRA, T. A. P. C, M.Sc., Universidade Federal de Vigcosa, December, 2023. Effect of
Sawdust Particle Size from Eucalyptus on Density and Pentosan Analysis via NIR for the
Pulp and Paper Industries. Adviser: Gléison Augusto dos Santos. Co-adviser: Marcelo
Moreira da Costa.

The effective implementation of near-infrared spectroscopy (NIR) in industries faces
challenges, such as the particle size of samples and the number of operational processes. This
study analyzed different calibration methodologies for NIR models for the variable pentosans
in three particle sizes (18, 40/60, and 100 mesh). 100 samples of sawdust and 100 samples of
wood chips from various Eucalyptus species in 14 municipalities in Rio Grande do Sul were
collected. An MPA 1II spectrophotometer by Bruker was used to obtain the NIR spectra,
analyzed with OPUS 8.1 software. The samples were divided into 80% for calibration and 20%
for validation using the Kennard and Stone algorithm. Models were adjusted based on the
lowest root mean square error of prediction (RMSEP) and the highest coefficients of
determination (R2%c and R?p). Among the evaluated materials, Eucalyptus dunnii and its hybrids
showed significant pentosan levels. Despite visual differences, the spectra of the different
particle sizes showed similar behavior. The developed models exhibited determination
coefficients above 80%, demonstrating robustness in explaining data variation. The model
calibrated for 18 mesh was recommended for its precision and lower operational cost,
demonstrating great potential to assist in the selection stages for forest genetic improvement in

the pulp and paper industries.

Keywords: Genetic Improvement; Wood Quality; Non-Destructive Analysis.
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1. INTRODUCAO

Os programas de melhoramento genético adotados pelas empresas florestais no Brasil
ainda sdo amplamente baseados em caracteres dendrométricos tendo volume e incremento
médio anual, como os principais critérios para a selecdo de genétipos superiores (CASTRO et
al., 2022). Embora esses aspectos sejam relevantes, essa abordagem de melhoramento acaba
priorizando apenas o crescimento volumétrico, negligenciando caracteristicas de grande
interesse para as inddstrias, tais como a qualidade tecnolégica da madeira, que abrange a
composi¢do quimica, estrutura anatdomica e as condi¢des do processo de formagao de polpa
celulésica (BARBOSA et al., 2019).

Sabe-se que as propriedades da madeira apresentam variacdo hereditdria tanto entre
diferentes espécies quanto dentro de uma mesma espécie (NUNES et al., 2017). Essa
variabilidade pode ser mais bem explorada nos programas de melhoramento genético,
permitindo a selecdo de materiais genéticos de alta qualidade para diversos segmentos de
mercado (ROMAO et al., 2023). Dentro de um programa de melhoramento florestal, nem
sempre € possivel derrubar uma arvore-elite para posterior andlise laboratorial, devido ao seu
valor genético (ESTOPA et al., 2017). Outro fator limitante € o elevado custo relacionado a
caracterizacdo quimica da madeira durante as fases iniciais dos programas (FERRAZ et al.,
2020).

Neste contexto, cresce a demanda por métodos de andlise rdpidos e de menores custos,
que possam ser aplicados em um grande numero de darvores vivas do povoamento,
possibilitando o acesso as propriedades da madeira e, por consequéncia, sua utilizagdo durante
a selecdo genética (PARK et al.,, 2018). Dentre as alternativas, a espectroscopia no
infravermelho préximo (NIR) é um método altamente promissor, que ganhou ampla aceitagao
nos ultimos anos nos mais diversos segmentos industriais (ZANUNCIO et al., 2018).

A espectroscopia NIR se baseia na interagdo entre a radiagdo NIR e a amostra de
madeira, produzindo espectros que serao utilizados como dados de entrada no processo de
modelagem (PASQUINI, 2018). Por meio desses espectros é possivel realizar andlises
qualitativas e quantitativas dos mais diversos caracteres de uso industrial e cientifico (VIANA
etal., 2016). Assim, essa tecnologia tem sido aplicada em diversos programas de melhoramento
para selecdo de arvores (GALLO et al., 2018; CASTRO et al., 2019).

Entretanto, a adog¢ao pratica do NIR em um nivel operacional adequado ainda representa
uma dificuldade para muitas empresas do ramo florestal (WANG et al., 2022). Apesar das

multiplas vantagens oferecidas, o NIR é comumente percebido como uma ferramenta de



complexidade elevada e de operacionalizacdo desafiadora (HEIN et al., 2018). Questdes
relacionadas a granulometria das amostras e a grande quantidade de procedimentos envolvidos
na operacao sio frequentemente abordadas na literatura como obstdculos a serem superados
(RAMALHO et al., 2019).

Diante desse cendrio, nosso objetivo consistiu em efetuar uma andlise comparativa de
diferentes abordagens de calibracio de modelos NIR, contemplando trés distintas
granulometrias das amostras. Adicionalmente, exploramos a capacidade preditiva desses
modelos e identificamos os materiais genéticos mais promissores de acordo com a propor¢ao
de pentosanas em sua composicdo. Esses esfor¢cos convergem para otimizar a aplicabilidade do

NIR no ambito de aprimorar programas de melhoramento genético.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1. Desafios atuais do setor de celulose

O setor de celulose e papel brasileiro tem apresentado um grande potencial econémico,
contribuindo para a geracdo de empregos e renda (SANQUETTA et al., 2020). As exportagdes
de celulose tém registrado um crescimento significativo, com destaque para a China e os
Estados Unidos como principais mercados (MAXIMO et al., 2022). Esse avanco € resultado
dos investimentos em tecnologia e das praticas de manejo eficientes que t€ém impulsionado a
produtividade do setor (SANTOS et al., 2022).

O crescimento continuo na producdo de celulose impulsiona as empresas a priorizarem
a eficiéncia de seus processos florestais e industriais (COELHO JUNIOR et al., 2016). Além
disso, a busca pela qualidade do produto final torna-se cada vez mais relevante em face das
exigéncias do mercado internacional (COSTA et al., 2022). Nesse contexto, € de extrema
importancia assegurar um controle de qualidade rigoroso da matéria-prima, que abastece as
fabricas e € utilizada nas etapas de producdo (LIANG et al., 2020).

A natureza heterogénea e versdtil da madeira representa um desafio para manter um
controle de qualidade eficiente (BALDIN et al., 2017). Essa heterogeneidade apresenta desafios
tanto dentro quanto fora das fabricas, ja que variagdes significativas em composi¢ido quimica,
propriedades fisicas e estrutura anatdmica podem ocorrer até mesmo dentro de uma unica
espécie (SOUZA et al., 2020). Essa variabilidade pode resultar em produtos finais de baixa
qualidade e com caracteristicas indesejadas, enfatizando a necessidade de compreender as
propriedades do material genético utilizado (CARRILLO et al., 2018).

O conhecimento prévio da matéria-prima desempenha um papel fundamental na
identificacdo de possiveis gargalos de producdao (LIANG et al., 2022). Uma vez que esses
gargalos sdo identificados, a empresa pode otimizar seu orcamento anual, direcionando os
investimentos de forma estratégica para alcangar melhores resultados operacionais (ESTOPA
et al., 2023). No setor de celulose e papel, o monitoramento confidvel e 4gil da matéria-prima
¢ cada vez mais necessdrio para garantir a eficiéncia das operagdes (ALWI et al., 2021).

A espectroscopia no infravermelho proximo (Near Infrared Spectroscopy - NIR) tem se
destacado como uma ferramenta eficiente no controle de qualidade industrial no setor de
celulose (MEDEIROS et al., 2023). A técnica NIR oferece vantagens como rapidez, precisao e
a capacidade de analisar um grande nimero de amostras para diversas varidveis (SANDAK et
al., 2021). No contexto dos programas de melhoramento genético das empresas de celulose, em

que uma determinada drvore pode ser um material genético valioso, que muitas vezes nao pode
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ser abatido, o uso de métodos ndo destrutivos como o NIR se torna essencial para avaliar as
caracteristicas de interesse (GALLO et al., 2018).

Apesar das vantagens, a implementacdo efetiva do NIR nas empresas enfrenta alguns
gargalos operacionais (TSUCHIKAWA e KOBORI, 2015). Entre eles, destacam-se o tamanho
da particula das amostras e o nimero de processos envolvidos na operagdo. O tamanho
adequado das particulas € crucial para garantir a coleta precisa e representativa dos espectros
NIR (RAMALHO et al., 2019). Particulas muito grandes podem resultar em heterogeneidade
espacial nos espectros, comprometendo a precisdo dos modelos. Por outro lado, particulas
muito pequenas podem causar efeitos indesejados, como o espalhamento de luz, afetando a
qualidade dos dados espectrais (PASQUINI, 2003).

Além disso, a redu¢do do tamanho das particulas requer a implementa¢do de um maior
numero de processos. Essa complexidade adicional pode impactar a eficiéncia e a viabilidade
operacional do uso do NIR (ROSADO et al., 2019). Portanto, é fundamental encontrar uma
granulometria 6tima que equilibre a representatividade dos espectros e a viabilidade
operacional do processo (TYSON et al, 2010). A superacdo desses gargalos de
operacionalizacdo, incluindo a otimizacdo do tamanho de particula, € de suma importancia para

permitir a utilizagdo eficiente e confidvel do NIR nas empresas (HERDLEV AR et al., 2022).

2.2. Pentosanas e sua importancia na producao de celulose

7z

Compreender a composi¢do quimica da matéria-prima € essencial para orientar o
controle de qualidade da madeira e otimizacdo dos processos de producido de celulose
(FERREIRA et al.,, 2020). Um exemplo relevante é o papel das pentosanas, que sao
polissacarideos presentes na madeira, compostos principalmente por pentoses como Xilose e
arabinose (CHEN et al., 2020). As pentosanas fazem parte da hemicelulose, uma das principais
fracOes da parede celular vegetal e que influencia diretamente na qualidade e no rendimento
final da celulose produzida (DIAS et al., 2019).

A presenca das pentosanas na producdo de celulose, especialmente no contexto da
celulose kraft, ¢ de grande importancia devido as diversas vantagens que esses compostos
trazem para o processo industrial (MA et al., 2017). Elas atuam como um agente de retencao
de licor alcalino, contribuindo para a eficiéncia do processo ao reduzir as perdas de produtos
quimicos e melhorar a recuperacio de produtos quimicos alcalinos (MARQUEZ et al., 2023).

Durante o processo de recuperagdo do licor branco, as pentosanas podem ser queimadas para
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gerar energia, contribuindo para a produgio de vapor utilizado no processo (PENIN et al.,
2020).

Adicionalmente, as pentosanas tém um impacto positivo na qualidade da celulose
produzida (PENIN et al., 2019). A interacio complexa entre pentosanas e celulose afeta
propriedades como a viscosidade da polpa e a formacao de folhas de papel (MARTINO et al.,
2017). Uma quantidade adequada de pentosanas pode contribuir para a obten¢do de uma
celulose de qualidade, com caracteristicas desejadas para a producdo de diferentes tipos de
papel (FERREIRA et al., 2020).

Dessa forma, a industria de celulose kraft enfrenta o desafio de aumentar a quantidade
de pentosanas na polpa celulésica (PENIN et al., 2020). Esse controle pode ser alcancado por
meio da selecdo de materiais genéticos com maior teor desses compostos e pela aplicacdo de
tecnologias de processamento que minimizam a remog¢do de pentosanas durante a producdo da
polpa celuldsica, aumentando assim o rendimento da operacdo (MARQUES et al., 2019).
Portanto, a inddstria busca aprimorar suas técnicas e ferramentas de andlise e selecdo de
materiais genéticos, visando a produg¢do de celulose de alta qualidade e maior competitividade

no mercado (MORAIS et al., 2019).

2.3. Interface do Melhoramento Genético Florestal x Induastria

Na inddstria florestal, a madeira desempenha um papel fundamental, pois é a matéria-
prima bdsica que influencia todo o processo industrial (YANG et al. 2020). Nos ultimos anos,
as novas fabricas de celulose vém sendo projetadas para capacidades de produgdo cada vez
maiores, aumentando significativamente o volume de madeira utilizado no processo produtivo
(BALKISSOON et al., 2022).

Entretanto, observa-se que grande parte das madeiras que chegam até as fabricas
apresentam variabilidade significativa em suas caracteristicas, o que pode causar prejuizos
como queda no rendimento operacional, na qualidade do produto final, elevacao dos custos de
producdo e reducao no faturamento (BARBOSA et al., 2019). Nesse sentido, o controle sobre
a qualidade da madeira que abastece a fabrica torna-se um desafio, dado que diferentes
materiais genéticos e espécies de madeira sdo utilizados na producdo do produto final
(MOLINARO e ORZES, 2022).

Essa variabilidade da madeira € influenciada por um conjunto de caracteristicas

quimicas, fisicas, mecanicas e anatdmicas, cuja avaliacdo adequada € essencial para indicar o

material genético mais adequado para o objetivo especifico (FERRAZ et al., 2020). Dentre os
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principais critérios de selecdo, destacam-se a constitui¢cdo quimica, densidade e produtividade
(NOGUEIRA et al., 2019). Uma selecao criteriosa do material genético desempenha um papel
fundamental, pois assegura a eficiéncia dos processos produtivos, a obten¢do de produtos finais
de alto padrdo e a otimizagdo dos recursos empregados durante o processo (HODGE et al.,
2018).

Ao estabelecer programas de melhoramento genético com objetivos especificos, é
crucial compreender a magnitude da variabilidade nas caracteristicas desejadas e a influéncia
dos fatores genéticos em sua expressdo (ESTOPA et al., 2023). Caso haja uma significativa
variabilidade e uma alta contribuicdo dos componentes genéticos na manifestacdo dessas
caracteristicas, torna-se vidvel aprimora-las por meio de melhoramento genético (ROMAO et
al., 2023).

As caracteristicas relacionadas a qualidade da madeira, de forma geral, apresentam um
elevado controle genético (SANTOS et al., 2010). Logo, é essencial obter estimativas dessas
caracteristicas, permitindo inferir sobre o controle genético das diferentes varidveis e comparar
os possiveis métodos de selecdo (NUNES et al., 2016). Essas estimativas desempenham um
papel fundamental nos procedimentos de predicdo dos valores genéticos e, consequentemente,
na selecdo adequada de materiais genéticos (LI et al., 2020).

Preferencialmente, € favordvel manter as arvores dos povoamentos vivas, para que as
suas propriedades possam ser mapeadas e melhoradas geneticamente (BALDIN et al., 2020).
Nesse contexto, técnicas alternativas, como o uso da espectroscopia no infravermelho préximo
(NIR), tém se mostrado uma ferramenta valiosa na anélise da qualidade da matéria-prima

empregada nas fabricas de celulose (FERREIRA et al., 2018).

2.4. Espectroscopia no infravermelho préximo (NIR)
2.4.1. Visao geral

Obter um diagndstico preciso da qualidade da madeira costuma ser um processo
demorado e dispendioso, conduzido principalmente em laboratérios (UDDIN et al., 2019a).
Isso se deve, em parte, ao fato de que as técnicas tradicionais empregadas sdo tipicamente
onerosas, demandam um periodo considerdvel para andlise e muitas vezes envolvem métodos
destrutivos (TSUCHIKAWA e KOBORI, 2015). Essa abordagem tradicional, embora valiosa,
apresenta limitacdes em termos de eficiéncia e escalabilidade, dificultando sua aplicacdo em
larga escala e tornando necessdria a busca por alternativas mais eficazes (MEDEIROS et al.,

2023).
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A espectroscopia no infravermelho préximo (NIR) oferece uma série de vantagens
significativas em compara¢do com os métodos tradicionais de andlise (UDDIN et al., 2020).
Essas vantagens incluem a rapidez na obtengdo de resultados, o cardter ndo invasivo e a
economia de custos operacionais. Além disso, o NIR € capaz de analisar uma ampla variedade
de amostras, cada uma contendo diferentes grupos quimicos, como C-H, N-H, S-H e O-H,
possibilitando a realizac¢do de vérias anélises em um unico espectro (PASQUINI, 2018).

Em resumo, a espectroscopia NIR € uma ferramenta valiosa para o controle de qualidade
e otimizagdo de processos em diversos setores industriais. Sua capacidade de fornecer
informacdes rdpidas e confidveis sobre as caracteristicas quimicas dos materiais a torna
indispensavel para garantir a exceléncia dos produtos e a eficiéncia das operagdes (UDDIN et
al., 2019b). A medida que a tecnologia continua avangando e suas aplicacdes se expandem, o
NIR permanecerd desempenhando um papel fundamental no aprimoramento das préticas

industriais e cientificas (LI e ALTANER, 2019).

2.4.2. Aplicabilidade no setor de celulose

Nos ultimos anos, os programas de melhoramento florestal t€ém adotado cada vez mais
a espectroscopia no infravermelho préximo (NIR) como uma ferramenta essencial para obter
informacdes sobre a qualidade tecnoldgica da madeira (TSUCHIKAWA e KOBORI, 2015).
Essa técnica tem se mostrado especialmente vantajosa para facilitar intervencdes genéticas em
povoamentos florestais, permitindo a andlise ndo destrutiva de uma grande quantidade de
amostras em um periodo de tempo reduzido e a um custo consideravelmente menor
(GEBRESELASSIE et al., 2017).

Na andlise da qualidade da madeira, o NIR surge como um método que pode ser
considerado ndo invasivo e capaz de predizer com precisdo suas propriedades quimicas
(PECORARO et al., 2015), anatdmicas (VIEIRA et al., 2021), fisicas (ROSSO et al., 2013) e
mecanicas (SCHIMLECK et al., 2018). Além disso, a tecnologia pode ser aplicada na
verificacdo da qualidade da polpa celuldsica na industria, com a determinacdo, por exemplo, da
relacdo lignina Siringil/Guaiacil (DINIZ et al., 2019), teores de holocelulose (LIANG et al.,
2020) e lignina total (WU et al., 2021).

O NIR também tem demonstrado um grande potencial na caracterizacdo de uma ampla
variedade de espécies de Eucalyptus, conforme apresentado na Tabela 1. Alguns trabalhos
envolvem a caracterizacdo de mais de uma espécie de eucalipto, sendo possivel encontrar

trabalhos em que a ferramenta se mostra eficiente para caracterizar um banco de dados com
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mais de 80 espécies (AU et al., 2020). Recentemente, pesquisas t€ém apresentado resultados
promissores ao empregar a calibracdo de modelos utilizando uma ampla gama espectral que
engloba espécies tanto do género Eucalyptus quanto de Corymbia (JOHNSON e WANG,
2022).
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Tabela 1. Estimativas do coeficiente de determinacdo dos modelos (R?p), na predicdo de
caracteres da madeira, em diferentes espécies de Eucalyptus via espectroscopia NIR.

‘. Idade A Acuracia -
Espécie (anos) Parametro(s) (%) Referéncia
Eucalyptus nitens (Deane & . o (SCHIMLECK et al.,
Maiden) Maiden. 13 Conteudo de celulose R?p =97 2004)
Eucalyptus urophylla S.T. Lignina Klason R?p = 86
Blake 14 Raziio S/G R%p = 86 (HEIN et al,, 2010)
Eucalyptus camaldulensis Densidade ao ar seco R?»p =91
Dehnh > Comprimento da fibra R?p =92 (INAGAKI etal., 2012)
Eucalyptus spp. 10~30 | Contetido de pentosanas R?p =98 (HE e HU, 2013)
Angulo microfibrilar R?p =63
Densidade bésica R?p =61

Eucalyptus pellita F. Muell. 10 (HUNG et al., 2015)

MOE R?p =77
Rendimento de celulose R?p =80

Conteddo de Cinzas R?p =90
Contetdo de extrativos R?p =85
Conteudo de lignina R?p =87
Contetddo de celulose R?p =88
Contetdo de hemicelulose | R?p =83
Contetdo de holocelulose | R?p =79

Eucalyptus dunnii Maiden 5 (ZHOU et al., 2016)

p - o
Eucalyptus benthamii Contetdo de carboidratos | R?p =53

. 4 Contetudo de extrativos R?p =65 (ESTOPA et al. 2017)
Maiden & Cambage Contetdo de lignina R?p =53
Eucalvotus cloeziana F Densidade bésica R»p =74
ueap l’g‘/lsucel‘f“"’”“ : 9,5 Médulo de elasticidade | R?p = 81 (Lletal., 2017)
) Modulo de ruptura R?p =63
Eucalyptus globulus + B Contetdo de lignina R?p =96
Eucalyptus nitens 8~25 Razdo S/G R?p =86 (HODGE et al,, 2018)
Eucalyptus bosistoana 10 Contetido de extrativos R?p =86 (LI e ALTANER, 2019)
P 2
Eucalyptus spp. 6 Contetdo de holocelulose | R?p =91 (LIANG et al., 2020)

Conteudo de lignina R?p = 86

2.4.3. Principio da técnica

Baseada na espectroscopia vibracional, a técnica NIR consiste em expor as amostras a
radiacdo eletromagnética na faixa de comprimento de onda de 750 a 2.500 nm, gerando
espectros caracteristicos (RAMALHO et al., 2018). Essas interacdes podem ocorrer, por meio
de absorbancia, refletincia, transmitancia e transflectancia, dependendo do modo de preparo da
amostra ¢ do instrumento usado para sua andlise. Os mais utilizados sdo refletdncia e
transmitancia, o primeiro para sélidos e o outro para liquidos (SANDAK et al., 2016).

A obtencdo de um espectro por refletincia envolve a incidéncia de radiacdo
infravermelha em uma amostra. A diferen¢a na quantidade de radiacao absorvida e refletida em
cada material € medida para gerar um espectro (COSTA et al., 2018). Portanto, um dos
principios fundamentais da espectroscopia € irradiar a amostra com uma frequéncia especifica
e medir a quantidade de radia¢do absorvida, ou seja, o decréscimo na radiacdo transmitida em

relacdo a fonte original (SCHWANNINGER et al., 2011).
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Esses espectros sdo correlacionados com resultados obtidos por meio de andlises
laboratoriais convencionais, permitindo a criacdo de modelos estatisticos que estimam
informacdes relevantes contidas nos espectros (COOPER et al., 2011). Para elaborar esses
modelos, utiliza-se técnicas da estatistica multivariada, sendo a andlise de componentes
principais (PCA) uma das mais comuns (HADDADI et al., 2016). O PCA auxilia na
simplificacdo dos resultados e na compreensdo das tendéncias, reduzindo as dimensdes dos
dados no espaco de andlise (MANLEY, 2014). Por meio do PCA, é possivel identificar
variaveis latentes que explicam visualmente tendéncias em bases de dados complexas, tornando
a diferenciacdo ou similaridade dos dados mais compreensivel (YANG et al., 2015).

Outra técnica mais robusta na drea da quimiometria é a regressdo dos minimos
quadrados parciais (PLS) ou regressdao multipla (WANG et al., 2022). Essa andlise tem o
proposito de modelar e investigar o relacionamento entre vdrias varidveis, com o intuito de
explicar o comportamento de uma varidvel especifica com base nas demais (LEBLON et al.,
2013). Ela estabelece relagdes lineares entre um conjunto de varidveis explicativas e uma tnica
varidvel resposta, identificando a melhor combinacdo dessas varidveis explicativas para
predizer a varidvel resposta (BOLDRINI et al., 2012).

Para gerar modelos robustos, é fundamental seguir as etapas de calibracdo e validacao.
Nesse processo, a maior parte da base de dados é reservada para a calibragdo, enquanto uma
minoria € destinada a validacdo (ROSSO et al., 2013). Os métodos mais utilizados para
validacdo s@o a validagcdo cruzada (cross-validation) e validacdo externa, também conhecidas
como valida¢cdes com amostras independentes (RAMADEVI et al., 2016). A sele¢do entre essas
abordagens € influenciada pela natureza intrinseca dos dados, sendo que ambas sdo eficientes
na avaliacdo da robustez e confiabilidade dos modelos desenvolvidos (AU et al., 2020).

A validagdo externa consiste em utilizar amostras independentes, que sdo usadas para
avaliar os modelos prevendo amostras que ndo foram usadas durante a etapa de calibracdo
(RAMADEVI et al., 2022). Essa andlise representa a aplicac@o real do modelo de previsiao na
parte minoritaria da divisdo anterior. Esse coeficiente varia de 0 a 1, onde um valor préximo de
1 indica que o0 modelo apresenta uma boa capacidade de prever os dados de teste, 0 que sugere
um modelo altamente preciso e confidvel. Em contrapartida, um valor proximo de O indica que
o modelo tem um baixo desempenho para prever os dados de teste, sugerindo que o modelo nao
¢ adequado para fazer previsdes precisas (INAGAKI et al., 2012).

O RPD (Desvio Residual de Previsdao) é um parametro estatistico fundamental em
modelos NIR, especialmente em aplicacdes de previsdo de propriedades de amostras, como a

composi¢do quimica da madeira (SANTOS et al., 2016). Essa métrica avalia a eficdcia do
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modelo calibrado, calculando a razdo entre o desvio padrao dos valores de referéncia e o desvio
padrao dos erros de previsdo (COSTA et al., 2018). Valores de RPD acima de 1,5 sdo
geralmente considerados satisfatérios, indicando uma melhor capacidade do modelo em prever

com precisdo as propriedades da amostra (DINIZ et al., 2019).

2.4.4. Influéncia da granulometria

A granulometria das amostras € outro fator fundamental que influencia na precisao dos
modelos calibrados (HEIN e CHAINX, 2014). Essa relagdo é de extrema importancia, uma vez
que a adequada preparacdo das amostras influencia diretamente a qualidade e confiabilidade
das andlises realizadas por meio dessa técnica (TYSON et al., 2010).

A granulometria se refere ao tamanho das particulas que compdem uma amostra.
Amostras muito heterogéneas, com tamanhos de particulas muito diferentes, podem dificultar
a obtencdo de espectros representativos e consistentes (VIA et al., 2014). Nesses casos, a
variabilidade das propriedades quimicas e fisicas dentro da amostra pode levar a resultados
imprecisos, prejudicando a eficdcia da andlise por NIR (AYANLEYE e AVRAMIDIS, 2021).

A recomendagdo sobre o uso de amostras com menores ou maiores granulometrias na
espectroscopia no infravermelho préximo (NIR) pode variar de acordo com o objetivo da
andlise e o tipo de material sendo estudado (PASQUINI, 2018). Em alguns casos, a reducdo do
tamanho de particulas pode ser necessdria para obter resultados mais precisos, enquanto em
outros casos, a granulometria natural da amostra pode ser suficiente para uma anélise confidvel
(HERDLEVZAR et al., 2022).

A relac@o entre a granulometria das amostras e a precisdo dos modelos NIR reforca a
importancia da correta preparacdo das amostras para garantir a obtencdo de resultados
confidveis e representativos (HEIN et al., 2010). A padronizacdo dos procedimentos de
amostragem e a utilizacio de técnicas adequadas de reducdo de tamanho sdo essenciais para a
obtencdo de modelos precisos e eficientes por meio da espectroscopia NIR (FAHEY et al.,
2019).

A literatura sugere que a utilizacdo de amostras com granulometrias menores tende a
proporcionar resultados mais precisos e representativos (JIANG et al., 2014). Isso ocorre
porque amostras com granulometrias menores apresentam uma distribui¢do mais homogénea
dos componentes, reduzindo as variacdes espectrais causadas por diferentes tamanhos de

particulas (RAMALHO et al., 2009). Em contrapartida, uma maior redu¢@o na granulometria
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pode impactar diretamente na operacionalizacdo do processo de preparacdo das amostras
(TSUCHIKAWA e SCHWANNINGER, 2013).

A reducdo do tamanho das particulas exige um maior ndmero de operagdes e o uso de
equipamentos especificos, como moinhos ou homogeneizadores, para alcangar o tamanho de
particula desejado. Isso pode aumentar o tempo e o custo envolvidos na preparacdo das
amostras (FAHEY et al., 2018). Portanto, ao seguir praticas adequadas de preparacdo de
amostras, ¢ possivel maximizar a eficicia dessa técnica e potencializar seus beneficios em

diversas aplicacoes industriais e cientificas (SOUSA et al., 2011).



3. MATERIAL E METODOS

3.1. Coleta e acondicionamento das amostras
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O processo de amostragem neste estudo compreendeu a coleta de 100 amostras de

serragem e 100 amostras de cavacos, abrangendo diversas espécies e hibridos de Eucalyptus.

Essas amostras foram obtidas em 14 municipios do estado do Rio Grande do Sul, conforme

detalhado na Tabela 2. A sele¢do dos individuos foi conduzida de maneira representativa, com

o intuito de incluir uma variedade de materiais genéticos provenientes de diferentes localidades,

a fim de assegurar uma calibracdo mais precisa dos modelos.

Tabela 2. Lista dos materiais genéticos coletados em cada municipio de coleta.

ID Material genético Municipio de coleta

1 Eucalyptus dunnii Piratini/RS

2 Eucalyptus dunnii Hulha Negra/RS

3 Eucalyptus urophylla x Eucalyptus globulus Arroio Dos Ratos/RS

4 Eucalyptus dunnii Arroio Grande/RS

5 Eucalyptus cloeziana Barra Do Ribeiro/RS

6 Eucalyptus cloeziana Barra Do Ribeiro/RS

7 Eucalyptus cloeziana Barra Do Ribeiro/RS

8 Eucalyptus cloeziana Barra Do Ribeiro/RS

9 Eucalyptus cloeziana Barra Do Ribeiro/RS
10 Eucalyptus cloeziana Barra Do Ribeiro/RS
11 Eucalyptus amplifolia Tapes/RS

12 Eucalyptus amplifolia Tapes/RS

13 Eucalyptus amplifolia Tapes/RS

14 Eucalyptus amplifolia Tapes/RS

15 Eucalyptus amplifolia Tapes/RS

16 Eucalyptus saligna Tapes/RS

17 Eucalyptus urophylla Arroio Dos Ratos/RS
18 Eucalyptus urophylla x Eucalyptus grandis Eldorado Do Sul/RS
19 Eucalyptus urophylla x Eucalyptus globulus Eldorado Do Sul/RS
20 Eucalyptus urophylla x Eucalyptus globulus Eldorado Do Sul/RS
21 Eucalyptus urophylla x Eucalyptus maidenii Eldorado Do Sul/RS
22 Eucalyptus urophylla x Eucalyptus maidenii Eldorado Do Sul/RS
23 Eucalyptus urophylla x Eucalyptus maidenii Eldorado Do Sul/RS
24 Eucalyptus dunnii Eldorado Do Sul/RS
25 Eucalyptus dunnii Eldorado Do Sul/RS
26 Eucalyptus benthamii Eldorado Do Sul/RS
27 Eucalyptus globulus x Eucalyptus urophylla Eldorado Do Sul/RS
28 Eucalyptus saligna Encruzilhada Do Sul/RS
29 Eucalyptus saligna Encruzilhada Do Sul/RS
30 Eucalyptus saligna Encruzilhada Do Sul/RS
31 Eucalyptus dunnii Encruzilhada Do Sul/RS



32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44

45

46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76

Eucalyptus urophylla
Eucalyptus saligna
Eucalyptus saligna
Eucalyptus saligna
Eucalyptus saligna
Eucalyptus saligna
Eucalyptus saligna
Eucalyptus saligna
Eucalyptus saligna

Eucalyptus urophylla x Eucalyptus grandis

Eucalyptus saligna
Eucalyptus saligna

Eucalyptus urophylla x Eucalyptus maidenii
(Eucalyptus grandis X Eucalyptus urophylla) X (Eucalyptus urophylla x

Eucalyptus globulus)
Eucalyptus saligna

Eucalyptus dunnii
Eucalyptus dunnii
Eucalyptus benthamii
Eucalyptus urophylla
Eucalyptus benthamii
Eucalyptus benthamii
Eucalyptus benthamii
Eucalyptus benthamii
Eucalyptus benthamii
Eucalyptus dunnii
Eucalyptus dunnii
Eucalyptus dunnii
Eucalyptus urophylla
Eucalyptus dunnii
Eucalyptus dunnii

Eucalyptus benthamii

Eucalyptus globulus x Eucalyptus urophylla
Eucalyptus globulus x Eucalyptus urophylla

Eucalyptus urophylla

Eucalyptus urophylla X Eucalyptus saligna
Eucalyptus urophylla x Eucalyptus globulus

Eucalyptus dunnii

Eucalyptus dunnii
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(Continuagdo)
Encruzilhada Do Sul/RS
Barra Do Ribeiro/RS
Barra Do Ribeiro/RS
Barra Do Ribeiro/RS
Piratini/RS
Piratini/RS
Piratini/RS
Piratini/RS
Piratini/RS
Arroio Dos Ratos/RS
Arroio Dos Ratos/RS
Arroio Dos Ratos/RS
Guaiba/RS

Barra Do Ribeiro/RS

Barra Do Ribeiro/RS
Barra Do Ribeiro/RS
Barra Do Ribeiro/RS
Barra Do Ribeiro/RS
Barra Do Ribeiro/RS
Santa Margarida Do Sul/RS
Santa Margarida Do Sul/RS
Santa Margarida Do Sul/RS
Santa Margarida Do Sul/RS
Santa Margarida Do Sul/RS
Santa Margarida Do Sul/RS
Santa Margarida Do Sul/RS
Santa Margarida Do Sul/RS
Eldorado Do Sul/RS
Eldorado Do Sul/RS
Eldorado Do Sul/RS
Eldorado Do Sul/RS
Eldorado Do Sul/RS
Eldorado Do Sul/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS

Eucalyptus urophylla X Eucalyptus cinerea
Eucalyptus globulus x Eucalyptus urophylla
Eucalyptus urophylla X Eucalyptus robusta
Eucalyptus urophylla
Eucalyptus dunnii

Eucalyptus dunnii

Eucalyptus urophylla X (Eucalyptus urophylla x Eucalyptus globulus)

Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS



77
78
79
80
81
82
&3
84
&5
86
87
88
&9
90
91
92
93
94
95
96
97
98

99
100

Eucalyptus globulus x Eucalyptus urophylla

Eucalyptus urophylla X (Eucalyptus urophylla x Eucalyptus globulus)

Eucalyptus globulus x Eucalyptus urophylla
Eucalyptus urophylla
Eucalyptus urophylla X Eucalyptus cinerea
Eucalyptus urophylla x Eucalyptus globulus
Eucalyptus dunnii
Eucalyptus urophylla
Eucalyptus urophylla
Eucalyptus urophylla X Eucalyptus robusta
Eucalyptus urophylla x Eucalyptus globulus
(Eucalyptus urophylla X Eucalyptus dunnii) X Eucalyptus sp.
Eucalyptus benthamii
(Eucalyptus urophylla X Eucalyptus dunnii) X Eucalyptus sp.

(Eucalyptus grandis X Eucalyptus tereticornis) X Eucalyptus sp.

(Eucalyptus urophylla X Eucalyptus sp.) X Eucalyptus sp.
(Eucalyptus urophylla x Eucalyptus grandis) X Eucalyptus sp.
Eucalyptus saligna X Eucalyptus sp.

(Eucalyptus urophylla x Eucalyptus maidenii) X Eucalyptus sp.
Eucalyptus benthamii
Eucalyptus benthamii
Eucalyptus benthamii

Eucalyptus benthamii
Eucalyptus benthamii
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(Continuagdo)
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS
Butia/RS

Dom Feliciano/RS
Sao Jeronimo/RS
Sao Jeronimo/RS

Vila Nova Do Sul/RS
Vila Nova Do Sul/RS

Para a calibracdo dos modelos, foram adotadas trés metodologias distintas, variando o

nimero de processos envolvidos em cada uma. Na primeira metodologia, foram utilizadas as

amostras de serragem fornecidas pela empresa, sem qualquer preparo adicional, com uma

granulometria aproximada de 18 mesh. Na segunda metodologia, as amostras passaram por um

processo de preparacdo para atingir uma granulometria de 40/60 mesh. Por fim, na terceira

metodologia, as amostras foram preparadas para obter uma granulometria aproximada de 100

mesh. Um esquema resumido das metodologias aplicadas pode ser visualizado na Figura 1.
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Figura 1. Diagrama resumindo as etapas operacionais envolvidas nas metodologias aplicadas. Fonte: autor.
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As amostras de serragem foram coletadas de arvores vivas pela empresa em campo, em
dois diferentes pontos, com o auxilio de uma furadeira com broca. As coletas foram realizadas na
altura do DAP, sendo 10 cm acima e 10 cm abaixo, no sentido da linha de plantio, com movimentos
“vai e vem”. As duas amostras foram homogeneizadas, acondicionadas em papel kraft e

identificadas, conforme a Figura 2.

Figura 2. A: Processo de coleta em campo com o auxilio da furadeira com broca. B: Amostra de
serragem coletada. Fonte: CMPC, 2020.

Ap6s a coleta de serragem, em cada arvore, foram retirados 05 toretes de 1,20 metros de
comprimento que, posteriormente, foram transformados em cavacos, identificados e enviados
(cerca de 300 gramas/amostra) para Vigosa, Minas Gerais. As etapas posteriores deste experimento
foram conduzidas no Laboratério de Celulose e Papel da Universidade Federal de Vicosa
(LCP/UFV), integrado ao Departamento de Engenharia Florestal. Posterior a chegada das
amostras, as mesmas foram acondicionadas em estufa, com temperatura de 25° C e + 50% de

umidade por 48 horas.

3.2. Preparo das amostras

Para a andlise de quimica umida, os cavacos foram submetidos a moagem utilizando um
moinho de facas do tipo Willey. Em seguida, as amostras foram classificadas utilizando peneiras
de 40 e 60 mesh, seguindo as diretrizes estabelecidas na norma TAPPI T 257 CM-02. Uma fracdo
de serragem retida na peneira de 60 mesh foi separada para as andlises de caracterizacdo quimica
da madeira, enquanto outras duas por¢Oes foram reservadas: uma para a coleta dos espectros no
NIR e a outra para continuar o processo de moagem através de um moinho do tipo ciclone (100
mesh). Todas essas etapas estdo representadas na Figura 3.

Na etapa de caracterizacdo quimica das pentosanas, adotou-se a metodologia de hidrélise

acida com Titulagdo do Furfural e HMF, de acordo com as diretrizes estabelecidas na norma
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TAPPI T 222 OM-06. Esta abordagem foi selecionada devido a sua precisdo comprovada na
determinac¢do das concentragdes de pentosanas, garantindo resultados confidveis e consistentes ao

longo do estudo.

Figura 3. Fluxo de preparo das amostras de cavacos. A: Recebimento e armazenamento das
amostras no laboratério; B: Preparacdao dos cavacos; C: Identificacdo e armazenamento das
amostras preparadas; D: Moagem usando um moinho tipo Willey; E: Classificacdo das amostras
com uso de peneiras de 40 e 60 mesh; F: Homogeneizac¢ao e aclimatacido das amostras em estufa;
G: Separacdo das amostras para aquisi¢ao dos espectros NIR; H: Transferéncia das amostras para
o recipiente integrado ao equipamento; I: Coleta de espectros das amostras por meio do

Espectrofotometro MPA-II da Bruker; J: Visualizacdo dos espectros coletados. Fonte: autor.

3.3. Aquisicao dos espectros NIR

Os espectros das amostras foram coletados no setor de Espectroscopia de Infravermelho
(NIR) do LCP-UFV, aplicando as trés metodologias anteriormente mencionadas. As diferentes
granulometrias resultantes dos procedimentos estdo visualmente representadas na Figura 4. A
partir desses espectros, foram estimados os valores de pentosanas para cada granulometria
avaliada, proporcionando uma comparacdo abrangente da composicdo quimica das amostras em

diferentes contextos granulométricos.
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Figura 4. Granulometrias distintas de serragem de madeira. (A) 18 mesh; (B) 40/60 mesh e (C)
100 mesh. Fonte: autor.

Os espectros NIR das amostras foram obtidos no espectrofotometro MPA II da Bruker, com
auxilio do software OPUS 8.1®, integrado ao espectrofotdometro utilizado. A aquisi¢do dos
espectros foi realizada na faixa espectral de 12.000 a 3.600 cm™!, em modo de reflexio difusa, com
resolucdio de 8 cm™! e 64 varreduras por leitura. Cada espectro coletado representa a média das 64

varreduras realizadas na amostra.

Figura 5. Espectrofotometro MPA-II da fabricante Bruker. Fonte: autor.
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3.4. Desenvolvimento dos modelos NIR

Todo o processo de construcao dos modelos NIR foi conduzido utilizando o software OPUS
8.1. Para segmentar as amostras em conjuntos de calibracdo e valida¢ao, bem como para identificar
possiveis valores atipicos nos espectros, empregamos uma andlise de componentes principais
(PCA). A mesma foi utilizada para explorar a variagdo existente na assinatura espectral das
amostras e analisar a similaridade entre os espectros das diferentes espécies.

Os modelos de calibragdo foram desenvolvidos por meio de regressdes de minimos
quadrados parciais (PLS), estabelecendo relacdes entre as informacdes espectrais e as propriedades
laboratoriais da madeira (Gierlinger et al., 2002). Os modelos foram ajustados em fun¢do da
diminui¢do do erro quadritico médio na predicio (RMSEP) e maiores coeficientes de
determina¢do dos modelos de calibracao (R?c) e predicao (R?p).

A divisdo das amostras em dois conjuntos foi realizada utilizando o algoritmo de Kennard
e Stone (Kennard e Stone, 1969). Neste procedimento, alocamos 80% das amostras para a fase de
calibracdo dos modelos, enquanto os 20% restantes foram reservados para validacdes externas, a

fim de avaliar a precisdo dos modelos em conjuntos de dados independentes.

3.5. Selecao dos modelos NIR

Os algoritmos de pré-processamento que corrigem a variacdo nos espectros foram
escolhidos conforme sugerido pelo software apds a otimizagdo. O OPUS calcula todos os pré-
processamentos possiveis (procedimentos matematicos, varidveis explicativas e indicacdo de
outliers) e classifica os resultados de acordo com o erro quadratico médio relativo de predi¢dao
(RMSEP).

Para a selecio dos melhores modelos NIR, os seguintes critérios de selecdo foram
adotados: maiores coeficientes de determina¢do dos modelos na calibrag¢do (R2c) e predi¢cdo (R?p);
menor erro quadratico médio na predicdo (RMSEP); e erro relativo (ER), inferior a 10% entre os
valores reais e estimados com NIR.

Onde:

RMSEP = (1)

n

Em que: y; € o valor conhecido da caracteristica de interesse da amostra i; y; é o valor
estimado com NIR da caracteristica de interesse da amostra i; n € o numero de amostras usadas

para o desenvolvimento da calibragdo.
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O ER representa a diferenca percentual entre os valores conhecidos da caracteristica de
interesse € os valores estimados com NIR, sendo aceitavel valores inferiores a 10%, de acordo
com o critério estabelecido pelos autores.

Onde:

0i=9d\ x
0) = [Ty
ER(%) = (2£22)*100 )

Adicionalmente, o desvio residual de previsdo (RPD) deve possuir valor acima de 1,5 para
o modelo ser considerado satisfatério na selecdo de arvores em programas de melhoramento
genético (SCHIMLECK et al., 2004). Esse parametro é importante para estimar a qualidade dos
modelos de calibracdo, pois fornece a padronizacdo do erro da previsdo e torna possivel a

comparacao de diferentes propriedades (ZANUNCIO et al., 2018).
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. Analise laboratorial

Como previamente mencionado, as andlises foram conduzidas conforme as diretrizes da
norma TAPPI T 222 OM-06, empregando a hidrélise 4cida das pentosanas para a conversdo em
pentose, com producdo de furfural. Dentre os materiais genéticos submetidos a andlise, 12
apresentam teores de pentosanas acima da média geral de 14,5%. Destaca-se, especialmente, o
hibrido de (E. urophylla x E. dunnii) x E. sp., que apresenta o maior teor de pentosanas, atingindo

16,3% (Figura 6). Os detalhes completos dos resultados da andlise quimica do teor de pentosanas

estdo disponiveis no Anexo A.

Média de Teor de Pentosanas (%) em relagao ao material genético
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(E.urophylla x E.grandis) X E.sp.

Figura 6. Média do teor de pentosanas (%) de acordo com o material genético. Fonte: autor.

Ao analisar a variagdo em nivel individual, é evidenciado que, no decorrer deste
experimento, o FEucalyptus dunnii demonstra um potencial notdvel, alcancando teores de
pentosanas que atingem até 18,2%. Em seguida, o hibrido de Eucalyptus urophylla x Eucalyptus

globulus, que apresenta o mesmo valor (Tabela 3).
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Tabela 3. Variacdo dos teores de pentosanas, representando valores minimos, médios € maximos
conforme o material genético.

Teor de Pentosanas (%)
Min. Média Max.

Materiais genéticos

E. dunnii 12,5 15,5 18,2

E. urophylla x E. globulus 13,8 15,5 18,2

E. urophylla 11,5 13,8 17,1

(E. urophylla X E. dunnii) X E. sp. 15,7 16,3 17,0

E. globulus x E. urophylla 13,2 15,7 16,8

E. urophylla x E. maidenii 14,7 15,4 16,6

E. urophylla X E. robusta 14,3 15,4 16,4

(E. urophylla X E. sp.) X E. sp. 15,9 15,9 15,9

E. benthamii 12,6 14,2 15,8

(E. urophylla x E. maidenii) X E. sp. 15,7 15,7 15,7

E. urophylla X E. cinerea 15,1 15,2 15,3

(E. grandis X E. tereticornis) X E. sp. 15,0 15,0 15,0

E. urophylla X (E. urophylla x E. globulus) 14,7 14,9 15,0
E. saligna 12,5 13,6 14,9

E. urophylla X E. saligna 14,8 14,8 14,8

E. urophylla x E. E. grandis 13,3 13,9 14,5

E. amplifolia 12,0 13,3 14,5

E. saligna X E. sp. 14,2 14,2 14,2

(E. grandis X E. urophylla) X (E. urophylla x E. globulus) 14,1 14,1 14,1
E. cloeziana 10,9 12,6 13,4

(E. urophylla x E. E. grandis) X E. sp. 13,3 13,3 13,3
Média geral 10,9 14,5 18,2

Essas descobertas corroboram com a literatura (FERRAZ et al., 2020) e indicam que
materiais genéticos derivados de Eucalyptus dunnii, bem como hibridos que incorporam essa
espécie em sua composicdo, possuem a capacidade intrinseca de atingir niveis elevados de
pentosanas. Esse padrdo ressalta a viabilidade e eficicia da estratégia de melhoramento genético

que envolve cruzamentos com materiais provenientes dessa espécie.

4.2. Comportamento dos espectros

Ap6s a aquisicdo espectral das amostras nas trés diferentes granulometrias, os espectros
resultantes foram analisados e comparados com base em referéncias da literatura (RAMALHO et
al., 2019). A Figura 7 evidencia uma notédvel disparidade na qualidade dos sinais espectrais
obtidos, indicando, visivelmente, que a granulometria das amostras influencia nas respostas

espectrais.
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Figura 7. Conjuntos de espectros, obtidos por andlise de refletancia no infravermelho préximo
(NIR), para diferentes granulometrias de amostras de madeira de materiais genéticos de
Eucalyptus. Os picos de absorcao estao destacados. (A) 18 mesh, (B) 40/60 mesh e (C) 100 mesh.
Fonte: autor.
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Apesar da diferenca, os espectros exibem um comportamento espectral semelhante, com
picos ou bandas de absorbancia nas mesmas regides espectrais, embora suas intensidades variem.
Observam-se regides de maior absorbancia, especialmente entre 4000 a 4800 cm™! e 6000 a 7000
cm’!, indicando a absorc¢do de energia eletromagnética pelos constituintes quimicos da madeira
(SANDAK et al., 2011). Destaca-se uma absorbancia elevada em torno de 5200 cm™, associada &
presenca de dgua no material (SCHWANNINGER et al., 2011).

Conforme a granulometria diminui, observa-se um aumento na intensidade dos picos de
absorbancia em diversas regides espectrais. Esse comportamento dos dados indica que a reducdo
do tamanho das particulas favorece uma maior exposi¢ao dos constituintes quimicos da madeira a
radiagdo eletromagnética, influenciando diretamente o resultado espectral.

A absorc¢do de informacdes espectrais em modelos calibrados com granulometrias menores
estd ligada a superficie exposta das particulas. Em granulometrias menores, as particulas
apresentam maior area superficial em relagdo ao volume, resultando em maior interacdo com a
radiacdo eletromagnética. Isso proporciona uma exposicdo mais intensiva dos constituintes
quimicos aos comprimentos de onda no espectro proximo ao infravermelho, permitindo uma
absor¢do mais detalhada das informagdes espectrais.

Dessa forma, modelos calibrados com granulometrias menores t€m maior probabilidade
de se beneficiar dessa exposi¢do mais extensa, absorvendo uma quantidade maior de dados

espectrais e, consequentemente, promovendo resultados mais refinados e precisos.

4.3. Modelos calibrados

Na Tabela 4, apresentam-se exclusivamente os parametros dos modelos de calibragdo que
exibem o melhor desempenho para cada uma das metodologias avaliadas. Vale ressaltar que os
pré-processamentos foram selecionados durante a fase de otimizag@o no software OPUS 8.1. Para
uma andlise mais aprofundada, detalhes adicionais podem ser encontrados no Anexo B. A
correlagcdo entre os valores convencionalmente determinados em laboratério e aqueles previstos

pelos modelos pode ser visualizada na Figura 8.

Tabela 4. Parametros dos modelos obtidos para diferentes granulometrias.

Modelos R2c (%) R?p (%) RMSEP T ER Outliers RPD Pré-processamento aplicado

18 mesh 83,44 92,81 0,476 13 1 3,73 1* Derivada + Subtra¢do de linha reta
40/60 mesh 85,97 93,13 0,445 8 0 3,90 Normaliza¢do do minimo-méaximo

100 mesh 88,99 93,57 0,369 7 1 3,94 1* Derivada

Coeficientes de determinacdo dos modelos de calibragdo (R%c) e predi¢do (R?p); erro quadritico médio na predigdo

(RMSEP); desvio residual de previsdo (RPD); e maior % de erro relativo (T ER).
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Figura 8. Correlacdo entre os valores convencionalmente determinados em laboratério e os
valores preditos por Espectroscopia no Infravermelho Préoximo (NIR) para a varidvel de
pentosanas de Eucalyptus spp., durante as etapas de calibracdo e validacao utilizando diferentes
metodologias. Fonte: Autor. (A) Calibragdo com 18 mesh; (B) Validagdo com 18 mesh; (C)
Calibragcao com 40/60 mesh; (D) Validacao com 40/60 mesh; (E) Calibracdo com 100 mesh; (F)
Validacdo com 100 mesh.
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4.3.1. Coeficientes de determinacdo R?c e R?p

Os coeficientes de determinagdo (R%c e R?p) fornecem insights cruciais sobre a qualidade
dos modelos desenvolvidos em relacdo as diferentes granulometrias (ROSADO et al., 2019). Na
granulometria de 18 mesh, o modelo exibe um R?c de 83,44%, indicando uma sélida capacidade
de explicacdo da varia¢do nos dados de calibracdo. O notdvel R?p de 92,81% destaca a robustez
do modelo nas previsdes para conjuntos de dados inexplorados.

Ao avangarmos para a granulometria de 40/60 mesh, observamos uma intensificagdo do
desempenho dos modelos. Com um R2c de 85,97%, a capacidade de explicacdo da variancia nos
dados de calibracdo é aprimorada. O R?p de 93,13% evidencia uma consisténcia ainda maior nas
previsoes precisas, destacando a eficacia do modelo na generalizacao para conjuntos de dados nao
utilizados anteriormente. E relevante ressaltar que, de modo geral, a literatura existente para essa
varidvel em estudo frequentemente utiliza a granulometria de 40/60 mesh para calibrar os modelos
(HE e HU, 2013).

Os modelos alcancam seus maiores desempenhos na granulometria de 100 mesh, cujo o
melhor modelo atinge um R2?c de 88,99% e um R?p de 93,57%. Logo, essa granulometria
demonstra a maior capacidade de explicar a variabilidade nos dados de calibracdo e a eficiéncia
do modelo em realizar previsdes precisas em conjuntos de dados ndo previamente utilizados.

Os resultados deste estudo corroboram com a literatura, onde os valores de R?c e R?p
apresentam uma variagdo entre 78% e 98%. Esses resultados indicam consistentemente o potencial
do NIR para prever o teor de pentosanas na madeira de Eucalyptus, destacando a influéncia do
pré-processamento utilizado (MARQUEZ et al., 2023).

Conforme o esperado, € possivel observar uma tendéncia positiva: a medida que a
granulometria diminui, os modelos apresentam um aumento tanto na capacidade de explicacao
quanto na capacidade de previsao. Isso evidencia o que foi discutido anteriormente: granulometrias
menores estdao associadas a uma melhor qualidade dos modelos, com maior capacidade de adaptar-
se e realizar previsoes precisas em diferentes contextos (RAMALHO et al., 2019).

Entretanto, a andlise comparativa dos modelos calibrados revela que, para a aplicagdo
proposta de utilizagdo do NIR nas etapas de selecdo do melhoramento genético florestal, os
modelos desenvolvidos para as diferentes granulometrias apresentam desempenho excepcional.
Todos os modelos atingem coeficientes de determinacdo (R2c) superiores a 80%, indicando uma
capacidade robusta de explicar a variagdo nos dados de calibragao.

Dessa forma, ndo ha uma necessidade iminente de realizar um processamento mais extenso
das amostras, dado que isso implicaria uma demanda maior de tempo e custo operacional. A alta

acurdcia alcancada pelos modelos em todas as granulometrias sugere que mesmo, na granulometria
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de 18 mesh, ja € suficiente para obter previsdes precisas, simplificando potencialmente o processo
e tornando-o mais eficiente para a implementacdo operacional nas etapas do melhoramento

genético das industrias de celulose.

4.3.2. Erro quadratico médio na predicao (RMSEP)

O RMSEP € um dos indicadores mais importantes para avaliar a precisdao dos modelos
preditivos, especialmente em contextos nos quais a previsao exata das propriedades é essencial
(RAMADEVTI et al., 2022). Analisando os resultados obtidos para diferentes granulometrias,
observamos uma tendéncia consistente de redu¢cdo no RMSEP a medida que a granulometria
diminui.

Na granulometria de 18 mesh, o RMSEP € de 0,476, refletindo uma precisao notdvel nas
previsoes. Esse valor ja sinaliza a capacidade do modelo em realizar estimativas bastante proximas
aos valores reais das propriedades analisadas. Ao avangarmos para a granulometria de 40/60 mesh,
essa precisdo se intensifica, com um RMSEP de 0,445, indicando uma melhoria na capacidade de
previsao do modelo. Na metodologia de 100 mesh, os modelos atingem o menor RMSEP, 0,369,
evidenciando a maior precisdo entre os resultados.

Os resultados de RMSEP obtidos neste estudo estdo em concordincia com os achados na
literatura, onde os valores para essa varidvel especifica variaram entre 0,287 e 0,490 (HE e HU,
2013; WU et al., 2018). Em sintese, os dados obtidos ratificam a discussdo prévia: a andlise
aprofundada do RMSEP destaca uma consistente melhoria na precisao dos modelos com a redugdo
da granulometria. Contudo, assim como nos resultados do coeficiente de determinacgdo, todas as
metodologias alcancam valores satisfatérios de RMSEP. Diante disso, a escolha ideal € a

metodologia de 18 mesh, visto que se trata da metodologia de menor custo operacional associado.

4.3.3. Erro relativo (ER)

Pensando na aplicagdo prética, o ER é um parametro de extrema importincia e que deve
ser levado em consideragdo durante a escolha dos melhores modelos. Para todas as metodologias
avaliadas, os resultados sdo promissores. Na granulometria de 18 mesh, uma das amostras atinge
o valor de ER de 13%. Apesar de estar um pouco acima de 10%, ainda é um indicativo de que o
modelo possui boa concordancia entre os valores estimados e reais.

A medida que a granulometria diminui para 40/60 mesh, observa-se uma reducio no ER
para 8%, sinalizando uma melhoria na precisdo das estimativas. Ja os modelos desenvolvidos para
a granulometria de 100 mesh apresentam o menor ER, atingindo 7%, o que indica uma

concordancia ainda mais proxima entre as previsdes do NIR e os valores de referéncia. O
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desempenho excepcional dos modelos em todas as granulometrias, com ER’s, em sua maioria,
abaixo de 10%, estd alinhado com os critérios dos autores, sugerindo que valores nesse intervalo
sao aceitaveis para aplicagdes praticas.

Assim, a andlise do ER refor¢a a discussdo anterior de que modelos desenvolvidos com
granulometrias menores apresentam maior precisdo nas previsdes. No entanto, para a aplicagao
especifica de selecdo no melhoramento genético florestal, todos os modelos se mostram robustos,
sendo vidvel optar pela granulometria de 18 mesh, que oferece uma excelente combinagdo de

precisao e eficiéncia operacional.

4.3.4. Desvio residual de previsao (RPD)

Os resultados derivados do RPD desempenham s@o relevantes na avaliacao da capacidade
preditiva dos modelos de espectroscopia no infravermelho préximo (NIR), considerando
diferentes granulometrias das amostras (SANTOS et al., 2016). Essa métrica é fundamental para
avaliar a precisdo do modelo em relacdo a variabilidade intrinseca dos dados, proporcionando uma
visdo aprofundada sobre a utilidade pratica desses modelos (ZHOU et al., 2016).

Os valores médios de RPD em torno de 3,9, conforme encontrados na literatura (WU et al.,
2018), estio em conformidade com este estudo. E importante ressaltar que o modelo de 18 mesh,
mesmo com sua granulometria mais grosseira, revelou um RPD de 3,73, indicando uma
capacidade satisfatoria de prever os teores de pentosanas. Esse resultado destaca a robustez do
modelo de 18 mesh, sugerindo que ele apresenta um desempenho satisfatdrio e, portanto, pode ser
uma escolha prética e eficaz na implementacio operacional.

Por outro lado, embora o modelo de 40/60 mesh tenha demonstrado um RPD de 3,90,
sinalizando um desempenho superior ao de 18 mesh, € importante observar que, em termos
praticos e operacionais, pode haver um equilibrio delicado entre a precisado e a eficiéncia. Modelos
com granulometrias mais finas, como o de 100 mesh, podem oferecer maior precisao (3,94), mas
também podem acarretar custos operacionais mais elevados devido a necessidade de
processamento mais refinado.

Portanto, a constatacdo de que todos os modelos exibiram eficicia com RPD
consistentemente superior a 2,5 valida sua adequacdo para aplicagdes quantitativas. Esses
resultados corroboram com os parametros discutidos anteriormente, reforcando que o modelo de
18 mesh destaca-se como a escolha mais vidvel. Essa preferéncia € justificada pela harmonizagao

entre sua precisdo técnica e efici€ncia pratica na implementacdo operacional.
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5. CONCLUSOES

Os resultados deste estudo destacam a importancia de explorar a variabilidade genética
presente em uma populacdo de melhoramento. Neste experimento, a espécie Eucalyptus dunnii e
seus hibridos apresentaram consistentemente os mais elevados teores de pentosanas. Recomenda-
se, portanto, a integragﬁo desses materiais genéticos na grade de cruzamentos, com foco na selegﬁo
de individuos que demonstrem os mais altos percentuais de pentosanas. Essa abordagem
estratégica visa otimizar os beneficios associados a esse atributo desejado, fortalecendo base
genética da empresa.

A utilizacdo da espectroscopia no infravermelho proximo (NIR) evidenciou-se como uma
ferramenta eficaz na predicdo dos teores de pentosanas nas amostras, consolidando sua posi¢ao
como um instrumento valioso para o controle de qualidade da madeira. A eficicia demonstrada
nas trés metodologias de calibracdo destaca a robustez do NIR, proporcionando andlises rdpidas e
confidveis que t€m o potencial de otimizar significativamente as etapas operacionais aplicadas nas
empresas de celulose.

Embora o modelo desenvolvido com a metodologia de 100 mesh tenha alcancado os
melhores resultados em termos de precisdo na predi¢do das pentosanas, a preferéncia recai sobre
o modelo de 18 mesh. Este ndo apenas apresenta resultados 6timos, com coeficientes de
determinagcdo consistentemente superiores a 80%, mas também se destaca pela maior
aplicabilidade operacional. A simplicidade operacional associada ao modelo de 18 mesh torna-o
uma escolha estratégica para a implementacdo nas fases intermedidrias de selecao do programa de
melhoramento genético, oferecendo uma combinacgao Unica de eficacia e eficiéncia.

Como resultado, abre-se um caminho promissor para aprimorar a eficiéncia e a
sustentabilidade das operacdes nas industrias de celulose, alinhando-se com os avancos

tecnoldgicos e as demandas crescentes por processos mais eficientes e sustentdveis.
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ID Material genético Municipio de coleta Teor de Pentosanas (%)
1 Eucalyptus dunnii PIRATINI/RS 15,07
2 Eucalyptus dunnii HULHA NEGRA/RS 15,09
3 Eucalyptus urophylla x Eucalyptus globulus ARROIO DOS RATOS/RS 13,79
4 Eucalyptus dunnii ARROIO GRANDE/RS 14,65
5 Eucalyptus cloeziana BARRA DO RIBEIRO/RS 13,43
6 Eucalyptus cloeziana BARRA DO RIBEIRO/RS 12,35
7 Eucalyptus cloeziana BARRA DO RIBEIRO/RS 12,24
8 Eucalyptus cloeziana BARRA DO RIBEIRO/RS 13,37
9 Eucalyptus cloeziana BARRA DO RIBEIRO/RS 13,31
10 Eucalyptus cloeziana BARRA DO RIBEIRO/RS 10,93
11 Eucalyptus amplifolia TAPES/RS 11,96
12 Eucalyptus amplifolia TAPES/RS 14,47
13 Eucalyptus amplifolia TAPES/RS 13,98
14 Eucalyptus amplifolia TAPES/RS 13,51
15 Eucalyptus amplifolia TAPES/RS 12,70
16 Eucalyptus saligna TAPES/RS 14,39
17 Eucalyptus urophylla ARROIO DOS RATOS/RS 11,45
18 Eucalyptus urophylla x Eucalyptus grandis ELDORADO DO SUL/RS 13,28
19 Eucalyptus urophylla x Eucalyptus globulus ELDORADO DO SUL/RS 14,75

20 Eucalyptus urophylla x Eucalyptus globulus ELDORADO DO SUL/RS 15,19
21 Eucalyptus urophylla x Eucalyptus maidenii ELDORADO DO SUL/RS 14,98

22 Eucalyptus urophylla x Eucalyptus maidenii ELDORADO DO SUL/RS 15,37
23 Eucalyptus urophylla x Eucalyptus maidenii ELDORADO DO SUL/RS 14,70
24 Eucalyptus dunnii ELDORADO DO SUL/RS 12,51
25 Eucalyptus dunnii ELDORADO DO SUL/RS 13,16
26 Eucalyptus benthamii ELDORADO DO SUL/RS 12,64
27 Eucalyptus globulus x Eucalyptus urophylla ELDORADO DO SUL/RS 15,67
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PIRATINI/RS
PIRATINI/RS
ARROIO DOS RATOS/RS
ARROIO DOS RATOS/RS
ARROIO DOS RATOS/RS
GUAIBA/RS
BARRA DO RIBEIRO/RS
BARRA DO RIBEIRO/RS
BARRA DO RIBEIRO/RS
BARRA DO RIBEIRO/RS
BARRA DO RIBEIRO/RS
BARRA DO RIBEIRO/RS
SANTA MARGARIDA DO SUL/RS
SANTA MARGARIDA DO SUL/RS
SANTA MARGARIDA DO SUL/RS
SANTA MARGARIDA DO SUL/RS
SANTA MARGARIDA DO SUL/RS
SANTA MARGARIDA DO SUL/RS

(Continuagdo)
12,79
13,50
14,15
17,32
14,66
12,51
13,11
14,46
14,45
13,50
13,00
13,38
13,70
14,54
12,70
14,11
16,55
14,05
14,87
16,81
16,39
14,72
12,37
15,40
14,58
15,20
14,14
15,57
15,45
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58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
77
78
79
80
81
82
83
84
85
86

Eucalyptus dunnii
Eucalyptus urophylla
Eucalyptus dunnii
Eucalyptus dunnii
Eucalyptus benthamii
Eucalyptus globulus x Eucalyptus urophylla
Eucalyptus globulus x Eucalyptus urophylla
Eucalyptus urophylla
Eucalyptus urophylla X Eucalyptus saligna
Eucalyptus urophylla x Eucalyptus globulus
Eucalyptus dunnii
Eucalyptus dunnii
Eucalyptus urophylla X Eucalyptus cinerea
Eucalyptus globulus x Eucalyptus urophylla
Eucalyptus urophylla X Eucalyptus robusta
Eucalyptus urophylla
Eucalyptus dunnii
Eucalyptus dunnii
Eucalyptus urophylla X (Eucalyptus urophylla x Eucalyptus globulus)
Eucalyptus globulus x Eucalyptus urophylla
Eucalyptus urophylla X (Eucalyptus urophylla x Eucalyptus globulus)
Eucalyptus globulus x Eucalyptus urophylla
Eucalyptus urophylla
Eucalyptus urophylla X Eucalyptus cinerea
Eucalyptus urophylla x Eucalyptus globulus
Eucalyptus dunnii
Eucalyptus urophylla
Eucalyptus urophylla
Eucalyptus urophylla X Eucalyptus robusta

SANTA MARGARIDA DO SUL/RS
ELDORADO DO SUL/RS
ELDORADO DO SUL/RS
ELDORADO DO SUL/RS
ELDORADO DO SUL/RS
ELDORADO DO SUL/RS
ELDORADO DO SUL/RS

BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS

(Continuagdo)
14,75
14,17
13,92
14,81
13,19
15,70
13,19
13,07
14,77
16,24
16,25
17,47
15,25
16,75
16,42
13,92
15,97
18,18
15,01
16,60
14,69
16,52
17,05
15,05
18,16
16,40
13,71
13,93
14,30
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87
88
89
90
91
92
93
94
95
96
97
98
99
100

Eucalyptus urophylla x Eucalyptus globulus
(Eucalyptus urophylla X Eucalyptus dunnii) X Eucalyptus sp.
Eucalyptus benthamii
(Eucalyptus urophylla X Eucalyptus dunnii) X Eucalyptus sp.

(Eucalyptus grandis X Eucalyptus tereticornis) X Eucalyptus sp.

(Eucalyptus urophylla X Eucalyptus sp.) X Eucalyptus sp.
(Eucalyptus urophylla x Eucalyptus grandis) X Eucalyptus sp.
Eucalyptus saligna X Eucalyptus sp.

(Eucalyptus urophylla x Eucalyptus maidenii) X Eucalyptus sp.
Eucalyptus benthamii
Eucalyptus benthamii
Eucalyptus benthamii
Eucalyptus benthamii
Eucalyptus benthamii

BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
BUTIA/RS
DOM FELICIANO/RS
SAO JERONIMO/RS
SAO JERONIMO/RS
VILA NOVA DO SUL/RS
VILA NOVA DO SUL/RS

(Continuagdo)
14,63
16,96
15,75
15,67
15,01
15,90
13,32
14,21
15,66
13,59
13,90
13,79
12,93
13,48
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ANEXO B — Valores laboratoriais e preditos pelos melhores modelos.
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R2%c = 83,44 R2c = 85,97 R2c = 88,99
R?p = 92,81 R?p =93,13 R?p = 93,57
RMSEP = 0,476 RMSEP = 0,445 RMSEP = 0,369
M(I)\(,}zls(l)lls Outliers retirados = 1 Mo‘;ngsﬁwm Outliers retirados = 0 Mole;:ghloo QOutliers retirados = 1
RPD = 3,73 RPD = 3,90 RPD = 3,94
Maior ER =13 Maior ER =8 Maior ER =7
Menor ER =0 Menor ER =0 Menor ER =0
Pré-processamento: 1° Derivada + Subtracao de linha Pré-processamento: n’m"malizagiio do minimo- Pré-processamento: 1° Derivada
reta maximo
ID Referéncia (%) | Predicao (%) ER (%) |ID | Referéncia (%) | Predicao (%) ER (%) |[ID| Referéncia (%) | Predicao (%) | ER (%)
7 12,24 12,28 0 13,43 13,43 0 1 15,07 15,03 0
13,31 14,13 6 12,24 11,87 3 6 12,35 12,83 4
14 13,51 13,51 0 13 13,98 13,95 0 7 12,24 12,54 2
16 14,39 14,63 2 24 12,51 12,75 2 10 10,93 11,65 7
17 11,45 12,60 10 37 13,50 13,35 1 13 13,98 13,4 4
20 15,19 15,28 1 43 14,11 14,19 1 14 13,51 13,12 3
31 17,32 16,77 3 47 16,81 16,36 3 15 12,70 13,03 3
34 13,11 13,72 5 48 16,39 16,46 0 25 13,16 13,52 3
42 12,70 12,61 1 50 12,37 12,86 4 27 15,67 15,68 0
66 14,77 14,41 2 52 14,58 14,71 1 28 12,79 13,02 2
72 16,42 15,70 4 53 15,20 14,7 3 31 17,32 16,82 3
74 15,97 15,44 3 56 15,57 15,72 1 32 14,66 14,62 0
80 17,05 14,80 13 63 15,70 15,37 2 34 13,11 13,18 1
82 18,16 18,20 0 76 15,01 15,43 3 35 14,46 14,27 1
85 13,93 13,42 4 80 17,05 17,31 1 37 13,50 13 4
47 16,81 16,65 1 84 13,71 13,86 1 41 14,54 14,29 2
56 15,57 15,06 3 87 14,63 14,36 2 49 14,72 14,91 1
59 14,17 13,85 2 88 16,96 16,2 4 57 15,45 15,21 2




