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RESUMO

As inimeras possibilidades de utilizagdo da madeira fazem desta matéria-prima
objeto de varias pesquisas. A variabilidade natural das caracteristicas da madeira
requer uma amostragem representativa de toda a matéria-prima desejada. Na
busca por alternativas que levam a rapidez na obtencéo de resultados, reduzindo
0 tempo e os custos de analise, destacam-se as avaliagdes nao destrutivas de
madeira. Nesse sentido, a espectroscopia de infravermelho préximo foi
destacada entre os métodos ndo destrutivos utilizados na caracterizagdo da
madeira. Esta pesquisa teve como objetivo utilizar a espectroscopia de
infravermelho préximo na predigdo de caracteristicas quimicas e fisicas da
madeira em clones de hibridos de Corymbia. Foram utilizados sete clones, aos
3,75 anos, de um teste clonal implantado na cidade de Itamarandiba - MG. Cinco
arvores foram amostradas por clone. Os espectros NIR foram obtidos em trés
pontos diferentes em amostras sélidas e também em amostras moidas. Para a
aquisicdo dos espectros de madeira foi utilizado um espectrébmetro com
transformada de Fourier e esfera de integracdo. Os resultados obtidos para a
madeira solida indicaram que a face radial foi a que gerou melhores calibracGes
para prever a densidade bésica, apresentando uma relacdo de desempenho desvio
(RPD) de 0,76. Quanto as analises quimicas, o teor de holocelulose apresentou
melhores resultados na fase transversal, com RPD de 0,73. As calibracGes
realizadas para amostras de madeira moida apresentaram melhores resultados,
apresentando maior correlacdo e RPD para todas as caracteristicas comparadas
com aquelas obtidas em madeira macica.

Palavras-chave: NIR. Corymbia citriodora. Madeira macica. Madeira moida.



ABSTRACT

The numerous possibilities of use the wood makes this raw material subject of
several researches. The natural variability of the wood characteristics requires a
representative sampling of all the desired raw material. In search for alternatives
that lead to speed in obtaining results, reducing time and costs of analysis, the
non-destructive evaluations of wood stand out. In this sense, near-infrared
spectroscopy has been highlighted among the non-destructive methods used in
the wood characterization. This research aimed to use the near infrared
spectroscopy in the prediction of wood chemical and physical characteristics in
clones of Corymbia hybrids. Seven clones were used, at 3.75 years old, from a
clonal test implanted in the Itamarandiba-MG City. Five trees were sampled per
clone. The NIR spectra were obtained at three different points in solid samples
and also in milled samples. For the acquisition of the wood spectra a
spectrometer with Fourier transform and integration sphere was used. The
results obtained for the solid wood indicated the radial face was the one that
generated better calibrations to prediction the basic density, presenting a
deviation performance ratio (RPD) of 0.76. Regarding the chemical analyzes the
holocellulose content presented better results in transverse face, with RPD of
0.73. The calibrations performed for milled wood samples presented better
results, presenting higher correlation and RPD for all characteristics compared to
those obtained in solid wood.

Keywords: NIR. Corymbia citriodora. Solid wood. Milled wood.
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1 INTRODUCAO

A madeira € uma das primeiras matérias-primas a ser utilizada pela
humanidade, mantendo, apesar do aparecimento de outros materiais grandes
possibilidades de uso. Este fato tem levado a madeira a ser objeto de muitas
pesquisas. Um dos principais direcionamentos dessas pesquisas é poder vincular,
o rapido crescimento sem que haja a perda de qualidade no uso final.

O género Corymbia pertence a familia Myrtaceae, e até os anos 90 este
género era classificado como sendo Eucalyptus, mas ap6s a comprovacao de que
existiam diferencas na reproducdo dos sub-géneros houve-se o interesse por
parte dos taxonomistas em rearranjar as espécies. Atualmente, o género
Corymbia inclui os chamados eucaliptos-de-jardim, dos quais fazem parte, cerca
de 113 espécies de arvores.

Devido a variabilidade natural das caracteristicas da madeira, torna-se
necessario uma amostragem eficiente que busque a representatividade de toda a
matéria-prima desejada, além da utilizacdo de métodos de avaliacdo precisos.

Na maioria das pesquisas, as propriedades da madeira sdo avaliadas pelo
emprego de técnicas destrutivas, as quais exigem a preparacdo de diversos
corpos-de-prova para a avaliacdo das propriedades. Este tipo de técnica
geralmente esta associado a uma metodologia padronizada, para que ndo
acarretem resultados que ndo sejam coerentes e que as propriedades dos corpos-
de-prova utilizados, sejam representativas do lote de madeira que estd sendo
analisado. Essas técnicas sdo demoradas, dificultam a avaliagdo em razdo do
grande nimero de amostras e geralmente sdo mais caras.

Na busca por novas alternativas para a rapida caracterizacdo, rapidez na
obtengdo de resultados, minimo percentual de cortes de arvores, tem-se
destacado as avaliagcBes ndo-destrutivas da madeira. A avaliagdo ndo-destrutiva
possibilita identificar propriedades do material através de medidas indiretas,

verificar a existéncia de descontinuidades ou defeitos sem alterar suas


https://pt.wikipedia.org/wiki/Fam%C3%ADlia_(biologia)
https://pt.wikipedia.org/wiki/Myrtaceae
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caracteristicas fisicas, quimicas, mecénicas ou dimensionais, 0 que ndo altera

suas possibilidades de uso final.
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2 OBJETIVOS

O trabalho possui como objetivo geral a utilizacdo da espectroscopia no
infravermelho proximo na determinacdo do Teor de lignina, Teor de extrativos,
Teor de holocelulose e densidade da madeira em clones de hibridos de
Corymbia.

2.1 Objetivos especificos

a) Determinar qual das faces analisadas (radial, tangencial e
transversal) sera mais adequada no ajuste dos modelos de predicdo
na amostra macica;

b) Comparar a forma de preparo da amostra macica (face radial,
tangencial e transversal) e moida (amostra composta e DAP) na

calibracdo dos modelos de predicao.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 O género Corymbia

As espécies do género Corymbia pertencem a familia Myrtaceae, que
inclui os chamados eucaliptos-de-jardim. Inclui cerca de 113 espécies de arvores
que ja foram classificadas no género Eucalyptus até meados da década de 1990,
ainda que algumas espécies sejam reconhecidas como um grupo distinto dos
Eucalyptus desde 1867. Estudos a nivel molecular na década de 1990 mostraram
que estdo mais proximas do género Angophora que de Eucalyptus, pelo que se
optou pela criagdo de um novo género (FONSECA et al., 2010).

O Corymbia citriodora é de natural ocorréncia no leste da Australia,
principalmente, no estado de Queensland (QLD). A sua adaptacdo fisioldgica a
diferentes regides brasileiras, incremento volumétrico e a forma do fuste sdo as
principais raz6es para o cultivo de Corymbia citriodora (BOLAND et al., 2006).

Esta espécie apresenta uma madeira com alta densidade, cerca de 0,7
g/cmd, alta concentracdo volumétrica, 6timo fator anisotropico e menor
incremento volumétrico anual de madeira comparado com as espécies mais
plantadas no Brasil, além disso, o percentual de casca € elevado, podendo chegar
a 30% do volume do tronco (REIS et al., 2014).

O Corymbia torelliana consiste em espécie nativa, localizada ao norte
de Queensland (QLD), Australia (BOLAND et al., 2006).

H& pouca disponibilidade de informagdes sobre a espécie Corymbia
torelliana no Brasil. Durante anos, o uso de Corymbia torelliana foi desprezado,
em plantios comerciais, por causa do seu baixo desempenho de crescimento.
Entretanto, atualmente, essa espécie ganhou importancia, na composicdo de
hibridos interespecificos, destacando-se pelo desempenho em volume de

madeira, propriedades tecnoldgicas da madeira para varios usos, tolerancia a


https://pt.wikipedia.org/wiki/Fam%C3%ADlia_(biologia)
https://pt.wikipedia.org/wiki/Myrtaceae
https://pt.wikipedia.org/wiki/Eucalyptus
https://pt.wikipedia.org/wiki/Angophora
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vérias doencas e insetos-praga, vento frio e a seca. Além de maior facilidade
para propagacao vegetativa (REIS et al., 2014).

O cruzamento entre essas duas espécies (Corymbia citriodora x
Corymbia torelliana) tem tido grande destaque em meio as pesquisas realizadas,
isso porque alguns hibridos, resultantes desse cruzamento, tém apresentado
significativas vantagens em termos de crescimento, facilidade na propagagéo

vegetativa, além de tolerancia a doencas, insetos e ao frio.
3.2 Propriedades da madeira

A utilizacdo da madeira como matéria-prima torna indispensavel o
conhecimento de suas propriedades, ja que estas podem variar de acordo com a
espécie estudada, ambiente e tratamentos silviculturais utilizados no plantio.

O conhecimento de tais propriedades é de fundamental importancia para
a indicacdo dos potenciais de utilizacdo final deste material. Por exemplo, uma
madeira com grd espiralada ndo influenciara nas caracteristicas da pasta
celulésica, mas trard sérios problemas durante a secagem para a producdo de
madeira serrada (HARRIS; COWN, 1991; VIANA, 2008). Ja as dimensbes das
fibras como o comprimento e espessura de parede, sdo de importancia
significativa no processo de obtencdo de celulose (COWN; KIBBLEWHIT,
1980; VIANA, 2008).

3.2.1 Densidade basica

Quando se pretende avaliar a qualidade da madeira, a densidade é uma
das principais caracteristicas a serem consideradas, jA& que se correlaciona
fortemente com as demais propriedades tecnolégicas da madeira (CHIMELLO,
1980).

A densidade béasica é uma propriedade que apresenta consideravel
variagdo entre géneros, espécies pertencentes ao mesmo género, bem como entre
arvores e até dentro do mesmo individuo (SOUZA; CARPIM; BARRICHELO,
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1986). Fatores genéticos, ambientais e a interagcdo entre ambos, sdo responsaveis
por essa variagdo (ZOBEL; JETT, 1995).

Uma arvore mais homogénea em relacdo a densidade no interior do
tronco sera matéria-prima desejavel nos processos de processamento, ja que
apresenta melhor comportamento e estabilidade (HEIN, 2008). J& no processo de
obtencdo de celulose ndo sdo desejaveis madeiras de elevada densidade, pois
possuem maiores teores de extrativos e lignina, prejudicando o rendimento de
polpa celul6sica (CLARKE, 1990).

3.2.2 Propriedades quimicas

Quimicamente, a madeira constitui-se, basicamente, de trés
componentes com elevado grau de polimerizacdo e massa molecular: celulose,
hemiceluloses e lignina, os chamados componentes fundamentais (ZOBEL;
BUIJTENEN, 1989). Além destes, encontram-se também (em menor proporcao)
0s chamados “constituintes menores” oOU “secundarios”, que possuem baixa
massa molecular e incluem compostos inorganicos e organicos de diversas
fungbes quimicas (LIMA et al., 2007).

A madeira, de forma geral, apresenta de 40% a 55% de celulose, de 20%
a 40% de hemiceluloses e teor de lignina na faixa de 15% a 25% da massa seca
total (BARRICHELO; BRITO, 1976). A composicdo quimica de uma madeira é
importante, ndo s6 como indicativo de possiveis utilizagdes desse material pela
indlstria, mas também no que se refere aos aspectos relacionados com a sua
durabilidade natural (OLIVEIRA, 1971).

3.2.2.1 Teor de Lignina

Lignina é uma macromolécula amorfa, tridimensional, de natureza
aromatica e complexa, presente na parede celular e na lamela média dos vegetais
(SALIBA et al., 2001). Trata-se de um dos principais componentes dos tecidos

de gimnospermas e angiospermas e tem importante papel no transporte de agua,
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nutrientes e matabdlitos, sendo responsavel pela resisténcia mecénica de
vegetais, além de proteger os tecidos contra o ataque de microrganismos
(FENGEL; WEGENER, 1984).

Ha& maior teor de lignina em coniferas do que em folhosas, além de
existirem diferengas estruturais na lignina. O teor de lignina na madeira pode
variar de 15% a 30%, porém esse valor pode modificar-se caso a arvore
necessite, geralmente provocado por fatores externos que induzem a arvore a
produzir mais ou menos lignina (SANSIGOLO, 1994).

3.2.2.2 Teor de Extrativos

Os extrativos, considerados constituintes secundarios, sdao compostos
quimicos de baixa massa molecular, solliveis em agua e solventes organicos, que
ndo fazem parte da estrutura da parede celular (ONAYADE et al., 1998).

Em sua maioria, independente de folhosa ou conifera, a localizacdo dos
extrativos € no cerne, eles sdo os principais responsaveis na formacéo da cor, do
cheiro, do sabor e durabilidade da madeira. Em geral, as madeiras ndo
apresentam altos teores de extrativos, porém as madeiras de clima mais guente
possuem maior teor de extrativos do que as madeiras de clima frio (ROWELL et
al., 2005).

Apesar do baixo teor de extrativos em relacdo aos demais componentes,
sua presenga pode influenciar na escolha da madeira para determinados fins,
podendo ser desejaveis ou ndo. De acordo com Shimoyama (1990), altos teores
de extrativos em madeiras podem colaborar para o aumento da densidade das
mesmas.

A investigacdo das propriedades da madeira, que sd0 ensaios
padronizados e realizados em laboratério, sdo precisos, mas na sua maioria,

trabalhosos, demorados e despendem um maior investimento. Neste contexto, é
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importante a utilizacdo de técnicas ndo-destrutivas visando analises répidas,
faceis e resultados representativos.

Nesse sentido, a espectroscopia no infravermelho proximo (Near
infrared spectroscopy) tem tido destaque entre os métodos ndo-destrutivos para a

caracterizacdo da madeira.
3.2.2.3 Teor de Holocelulose

A maior porcdo de carboidratos da madeira é composta por polimeros de
celulose e hemicelulose, com menor quantidade de outros agucares. A
combinacdo de celulose e hemicelulose é chamada holocelulose (SANTOS,
2008).

Através do processo de deslignificacdo, ou seja, da remocao da lignina, é
possivel obter-se a holocelulose (KLOCK et al., 2005).

3.3 Espectroscopia no infravermelho préximo

Frederick William Herschel, astrbnomo e musico inglés, foi o
responsavel pela descoberta da regido do infravermelho préximo, em 1800. O
pesquisador verificou que algumas cores de luz conduziam calor em ondas mais
longas do que todas as luzes visiveis e se apresentavam invisiveis aos olhos
humanos, denominando-os raios infravermelhos (GIVENS; DE BOEVER;
DEAVILLE, 1997).

Na década de 30 foram registrados relatos da utilizagdo desta técnica,
porém, merece destagque, pela importancia dos seus trabalhos, o engenheiro
agricola Karl Norris, que durante a década de 60 iniciou suas pesquisas
aplicando a espectroscopia no infravermelho préximo (NIRS) como novo
método de determinacdo da umidade em produtos agricolas (BOKOBZA, 1998).

Ap6s os trabalhos de Karl Norris, a técnica NIRS foi fortemente

impulsionada nas décadas de 80 e 90 pelo avango da instrumentac&o relacionada
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ao método e desenvolvimento dos microcomputadores (WOLD; SIOSTROM,
1998).

A técnica da espectroscopia no infravermelho préoximo baseia-se no fato
de que as ligacdes covalentes das substincias orgénicas absorvem essa energia,
usando-se essa absorcdo para estimar o nimero e tipo de ligacdes moleculares
nas amostras. Em outras palavras, o principio mecanico seria o de iluminar uma
amostra com luz de comprimento de onda especifico e conhecido da regido do
infravermelho préximo. A absorc¢do de luz é entdo medida por diferencas entre a
quantidade de luz emitida pelo NIR e a quantidade de luz refletida pela amostra
(KEMPEN; JACKSON, 1996).

Segundo Sefara, Conradie e Turner (2000), ap6s interacdo com 0
material, fotocaptores registram a intensidade da luz e produzem um espectro de
absorbancia, reflectancia ou transmitancia, dependendo do modo de
funcionamento do equipamento.

Ap0Gs ocorrer a absorcdo da luz atraves da amostra, é possivel que a
quantidade de luz emitida pelo NIR e a quantidade de luz refletida pela amostra

sejam quantificadas através dos graficos gerados no computador.
3.3.1 Quimiometria

A Quimiometria é a ciéncia que utiliza em conjunto os métodos
matematicos, estatisticos e informaticos com a finalidade de obter informagdes
guimicamente relevantes a partir dos dados quimicos medidos, e representar e
apresentar essa informacdo (WOLD; SJOSTROM, 1998).

De modo que para o desenvolvimento e interpretacdo do espectro pela
técnica NIRS, é fundamental reunir amostras representativas, que reproduzam os
parametros fisico-quimicos da amostra que se pretende analisar (CATITA,
2005).
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A aplicacdo da técnica NIRS depende diretamente do desenvolvimento
de métodos para manipular e interpretar os dados da analise (PASQUINI, 2003).
Dentre os métodos de calibragcdo multivariada os mais utilizados sao:

PCA- Analise de Componentes Principais

E um método habitualmente utilizado na identificacdo de grupos
distintos, bem como na escolha de amostras para modelos de calibragéo,
baseando-se na reducdo dos dados experimentais, na medida em que determina
0s componentes principais da amostra utilizando um menor nimero de variaveis
(SIMOES, 2008).

Os componentes principais consistem num conjunto de vetores,
ortogonais entre si. Esses novos componentes sdo combinacdes lineares das
varidveis originais, construidos em ordem decrescente de variancia e, portanto,
de quantidade de informacdes resultantes, do agrupamento das variaveis
altamente correlacionadas (GELADI; KOWALSKI, 1986).

PLSR — Regressdo de Minimos Quadrados Parciais

E um processo de calibracdo inversa no qual é possivel correlacionar o
componente pretendido com um variavel independente, de modo a obter uma
relacdo linear (CATITA, 2005).

O método é usado principalmente em determinagGes quantitativas,
necessitando de uma andlise de elevado nimero de amostras para estabelecer
uma relagdo entre a informacéo retirada do espectro e as concentragdes obtidas
experimentalmente. Difere do PCA pelo fato de ndo contabilizar concentragdes
da matriz (ALMEIDA, 2009).
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3.3.2 Calibracéo e validacdo do modelo

A calibragcdo pode ser definida como uma série de operacdes que
estabelecem uma relagdo entre medidas instrumentais e valores para uma
propriedade de interesse correspondente (MARTENS; NAES, 1996).

A técnica NIR pode prever, qualitativa ou quantitativamente,
determinadas substancias, baseando-se no principio da correlacdo entre 0s
resultados obtidos a partir dos métodos de referéncia e os espectros obtidos pelo
aparelho. Dessa forma, exige calibracdo por meio de amostras de composicdo
conhecida determinadas nos laboratérios pelos métodos tradicionais (VIANA,
2008).

Apos a calibracdo de uma propriedade qualquer de um dado material por
espectroscopia, € indispensavel validar o modelo (GEMPERLINE, 2006). A
validacdo do modelo pode ser realizada por dois métodos: validacdo externa ou
validacdo cruzada (WORKMAN; WEYWER, 2007).

Na validacdo externa, utiliza-se um conjunto de amostras diferente do
conjunto de amostras da calibracdo. E o método mais simples, mas exige outro
conjunto de amostras, que implica na medicdo de espectros e realizacdo de
analises convencionais, o que torna essa validagdo mais confidvel e valida
(SOTELO, 2006).

De acordo com Andrade et al. (2004) na validacdo cruzada, as amostras
para validacdo s&o as mesmas usadas no teste de calibragdo. Algumas amostras
sdo separadas para a construgdo de um modelo com as amostras restantes e a
previsdo é feita em relacdo as amostras separadas inicialmente. O procedimento
é realizado para cada amostra ou subconjunto de amostras até que todo o

conjunto de dados iniciais seja explorado.
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3.4 NIR e o setor florestal

Na area florestal, os primeiros trabalhos utilizando a espectroscopia no
infravermelho préximo e técnicas de analise multivariada foram realizados por
Birkett e Gambino (1989) e estavam direcionados para industria de papel e
celulose.

A partir De 1990 a técnica teve maior destaque e apresentou, a partir de
entdo, uma maior participacdo nas publicacbes da area florestal. Estudos
realizados por Schultz e Burns (1990) mostraram que pode-se determinar o teor
de lignina, celulose e extrativos da madeira utilizando-se a espectroscopia no
infravermelho proximo. Easty et al. (1990) e Garbutt, Donkin e Meyer (1992)
utilizaram o NIR para estimar propriedades anatémicas, como o teor de fibras
em papéis. Hoffmeyer e Pedersen (1995), Schimleck et al. (1999) e Thygesen
(1994) demonstram a possibilidade de uso da técnica do NIRS para predicdo da
densidade da madeira com confiabilidade.

Vaérios trabalhos, que tem por objetivo estimar diferentes propriedades
da madeira, tém mostrado que é possivel obter-se sucesso nas analises a partir da
utilizacdo da espectroscopia no infravermelho préximo, como estimar a
durabilidade natural (GIERLINGER et al., 2003; JACQUES et al., 2002),
classificar madeiras (SCHIMLECK; MICHELL; VINDEN, 1996;
TSUCHIKAWA et al., 2003) além de angulo de microfibrila (YANG; EVANS,
2003) e morfologia das fibras (MEDER; THUMM; MARSTON, 2003;
SCHIMLECK; EVANS, 2004).

Hein (2008) estudou Eucalyptus urophylla e a partir de espectros
medidos em madeira sélida e madeira moida pdde-se estimar as propriedades
guimicas da madeira.

A partir da constante e eficiente utilizacdo da espectroscopia no

infravermelho proximo, nota-se 0 quanto o seu uso tem alcangado resultados
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satisfatorios na predicdo de propriedades em diferentes pesquisas do setor
florestal.
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4 MATERIAL E METODOS

Neste estudo foram utilizados 7 clones procedentes de hibridos de
Corymbia torelliana x Corymbia citriodora, aos trés anos e nove meses de
idade, procedentes de teste clonal e plantados em espacamento de 3,0 m x 3,0 m.

Tabela 1 - Informacges gerais sobre os materiais genéticos utilizados no estudo.

Clone Cruzamento Idade (anos)
AEC 001 C. citriodora x C. torelliana 3,75
AEC 003 C. citriodora x C. torelliana 3,75
AEC 004 C. citriodora x C. torelliana 3,75
AEC 007 C. torelliana x C. citriodora 3,75
AEC 022 C. torelliana x C. citriodora 3,75
AEC 043 C. torelliana x C. citriodora 3,75
AEC 045 C. torelliana x C. citriodora 3,75

Fonte: Dados da pesquisa (2016)

Os clones foram cedidos pela empresa Aperam Bioenergia, localizada na
cidade de Itamarandiba, no estado de Minas Gerais, Brasil. De cada clone foram
amostradas cinco arvores, totalizando trinta e cinco arvores, como mostrado na

Figura 1.
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Figura 1 — Toretes retirados nas arvores na altura do DAP.

Fonte: Da autora (2016).

A amostragem foi realizada ao longo da altura comercial, de onde foram
retirados discos de 2,5 cm de espessura em oito posi¢des longitudinais, ou seja,
na base (0%), 2%, 10%, 30%, 50%, 70% e 100% da altura comercial do fuste,
considerada até o diametro minimo de 4 cm. Além dos discos, foram retirados,
na altura do peito (DAP), toretes apresentando no minimo 15 cm de
comprimento.

Nos discos foram retiradas as amostras para a determina¢do das
caracteristicas da madeira (analises de referéncia) e nos toretes (DAP) foram
retirados corpos de prova para a obtencdo dos espectros NIR nos trés planos
ortotropicos da madeira, ou seja, radial, tangencial e transversal. Também foram
obtidos espectros NIR na madeira moida proveniente das amostras compostas

dos discos (altura comercial do fuste) e dos toretes (DAP).
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4.1 Andlises de referéncia
4.1.1 Densidade basica

Para a determinacdo da densidade basica da madeira foram utilizadas
duas cunhas opostas de cada disco obtido na amostragem longitudinal do fuste
da arvore, sendo realizada pelo método de imersdo em agua, conforme as
diretrizes da norma NBR 11941 (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS
TECNICAS - ABNT, 2003).

4.1.2 Composicdo quimica

Os teores de extrativos totais foram obtidos conforme a norma TAPPI
204 om-88 (TECHNICAL ASSOCIATION OF THE PULP AND PAPER
INDUSTRY - TAPPI, 2001), substituindo a mistura etanol/benzeno por
etanol/tolueno.

A determinacdo da lignina insoldvel foi obtida pelo método Klason
modificado, acompanhando o procedimento recomendado por Gomide e
Demuner (1986). A lignina soluvel foi determinada de acordo com o
procedimento proposto por Goldschimid (1971). O teor total de lignina foi
determinado pelo soma dos resultados da lignina soltvel e lignina insoltvel.

O teor de holocelulose foi obtido por meio da analise somativa dos

componentes quimicos, conforme a Equacéo 1.

HOLO = 100 — (Tlig + Tet + Tcz) (1)

Em que, HOLO é o teor de holocelulose (%), Tlig é o teor de lignina

total (%), Tet é o teor de extrativo totais (%) e Tcz é o teor de cinzas (%). O teor
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de cinzas foi obtido conforme o procedimento da norma NBR 13999 (ABNT,
2003).

4.2 NIR

O material utilizado nas leituras foi previamente usinado para que
fossem retirados corpos de prova na forma prismatica, apresentando 10 cm de
comprimento e 3 cm de largura orientados a partir da medula do material. Apds
isso foram lixados para remoc¢do de possiveis falhas surgidas durante o processo
de usinagem.

As leituras no NIR foram realizadas através de um espectrometro Bruker
MPA com transformada de Fourier. A partir da utilizacdo da esfera de
integracdo foi realizada a aquisicdo espectral, que foi obtida em trés diferentes
pontos do corpo de prova, sendo na Face radial (Rd), Face tangencial (Tg) e
Face transversal (Tr).

Apos as leituras realizadas na madeira macica, os corpos de prova
referentes ao DAP foram moidos, assim como os corpos de prova referentes aos
discos utilizados nas analises de referéncia, e entdo foram realizadas leituras na
madeira moida das duas amostras separadamente, como mostrado na Figura 2.
Apols obter os espectros, foram realizadas as estatisticas multivariadas sem
tratamento a partir do programa estatistico Chemoface versdo 1.6. A precisdo
dos modelos foi avaliada por meio da relacdo de desempenho do desvio (RDP),
que é calculada pela razdo entre o desvio padrdo dos valores de referéncia e o
erro padrdo da calibragdo (RMSEC). A Figura 3 mostra o esquema de obtengéo

dos espectros NIR na madeira dos clones avaliados.



Figura 2 — Esquema ilustrativo de obtencao dos espectros NIR.
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Fonte: Elaborado pela autora (2016).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 Propriedades da madeira — valores de referéncia
5.1.1 Densidade bésica

Os valores médios, minimos e maximos de densidade basica da madeira
do lote de calibracédo estdo apresentados na Tabela 2.

O valor médio geral da densidade bésica da madeira dos clones foi de
0,566 g/cm3. Os maiores valores foram evidenciados para os clones AEC 004
(0,665 g/cm®) e AEC 043 (0,620 g/cm?), enquanto que o menor valor foi obtido

pelo clone AEC 022, o qual apresentou 0,501g/cm? como valor minimo.

Tabela 2 - Resumo dos valores referentes a densidade basica da madeira do lote
de calibragéo.

Densidade (g/cm3)

Clone Minimo Meédia Maxima
AEC 001 0,531 0,545 0,554
AEC 003 0,533 0,545 0,558
AEC 004 0,630 0,641 0,665
AEC 007 0,568 0,586 0,597
AEC 022 0,501 0,506 0,512
AEC 043 0,584 0,597 0,620
AEC 045 0,537 0,547 0,552

Meédia Geral 0,554 0,566 0,579

Fonte: Dados da pesquisa (2016).

De acordo com a literatura para o género Eucalyptus, percebe-se que 0s
valores encontrados para densidade basica foram maiores que as normalmente
encontradas.

Por exemplo, Carneiro (2014) encontrou E.urophylla e E. grandis, aos 4
anos com densidade basica média de 0,51 g/cm3. Carvalho e Nahuz (2001),
estudando E. grandis e E. urophylla, aos 7 anos de idade, encontraram arvores

com densidade basica média de 0,505 g/cm3.
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5.1.2 Analises quimicas

Na Tabela 3 estdo apresentados os valores médios, minimos e maximos

dos resultados obtidos para as analises quimicas do lote de calibracao.

Tabela 3 — Valores médios das analises quimicas do lote de calibragéo.

Clone Extrativos (%) Lignina (%)  Holocelulose (%)
AEC 001 Min 9,07 24,02 58,39
Média 12,70 26,16 60,16
Max 16,55 27,89 63,19
AEC 003 Min 9,74 21,33 60,58
Média 10,35 26,24 62,57
Max 11,25 28,56 67,40
AEC 004 Min 7,46 24,53 61,70
Média 9,46 25,71 64,05
Max 10,83 27,20 67,28
AEC 007 Min 7,33 24,96 62,09
Média 8,69 26,94 63,60
Max 9,71 28,27 65,18
AEC 022 Min 4,00 24,98 67,60
Média 4,45 26,00 69,00
Max 5,16 27,54 70,64
AEC 043 Min 6,05 23,84 63,43
Média 6,72 25,90 67,09
Max 8,22 28,10 69,25
AEC 045 Min 8,70 26,08 61,32
Média 9,15 27,31 63,02
Max 9,38 29,18 64,59
Média 8,80 26,22 64,38

Geral

Fonte: Dados da pesquisa (2016).

Pela Tabela 3, pode-se observar que os valores encontrados para o teor
de extrativos variou consideravelmente entre os clones, onde o clone AEC 001
evidenciou o maior resultado 16,55%, sendo este valor quatro vezes maior do

gue o valor minimo, o qual foi apresentado pelo clone AEC 022 (4,00%). No
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geral, esses resultados sdo maiores que os encontrados na literatura para madeira
de Eucalyptus. Gomide et al. (2005) estudaram a composi¢do quimica de 13
clones de Eucalyptus e obtiveram para teor de extrativos resultados variando de
1,76% a 4,13%. Assim como Castro (2011), Pereira (2012) e Santos (2010)
encontraram teores de extrativos totais variando de 2,37% a 5,0% para
Eucalyptus spp. com idades entre 3 a 7,5 anos. Percebe-se que apenas o clone
AEC 022 apresentou valores de acordo com os normalmente observados na
literatura, enquanto que os clones AEC 001, AEC 003, AEC 004, AEC 007,
AEC 043 e AEC 045 obtiveram valores bem mais elevados para teor de
extrativos.

Os resultados referentes ao teor de lignina apresentaram pouca variagdo
em comparagdo aos resultados das outras analises, o clone AEC 045 obteve o
maior valor 29,18%, enquanto que o clone AEC 003 apresentou o valor minimo
de 21,33%. Esses valores sdo inferiores aos encontrados na literatura para
Eucalyptus com idades proximas a esses materiais (CASTRO, 2011;
FREDERICO, 2009). Gomide et al. (2005) estudaram a composicdo quimica de
clones de Eucalyptus e obtiveram para teor de lignina resultados variando de
27,5% a 31,7%. Castro (2011) e Pereira (2012) estudaram Eucalyptus spp. com
idades de trés, quatro, cinco e sete anos, e obtiveram valores variando de 28,8%
a 33,8%.

Para o teor de holocelulose os resultados obtidos também apresentaram
pequena varia¢do. O clone AEC 022 (70,64%) foi o que apresentou 0 maior
valor, enquanto o inverso ocorreu com o clone AEC 001, que apresentou o valor
de 58,39%, e valor médio de 64,21%. Os valores obtidos para o teor de
holocelulose foram menores que o resultado apresentado por Santos (2010) que
estudou Eucalytus sp., aos sete anos, encontrando valor médio de 65,0%. Assim
como Frederico (2009), que estudou Eucalyptus sp., aos trés anos de idade e

encontrou para teor de holocelulose valores médios de 68,71% a 69,94%.
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Os resultados médios observados para as caracteristicas fisicas e
quimicas avaliados nos clones de Corymbia demostram que a madeira desses
genoétipos apresentaram, de modo geral, elevada densidade basica, especialmente
os clones AEC 004 e AEC 043, altos teores de extrativos totais, exceto o clone
AEC 022, teores de lignina e holocelulose dentro da faixa de normalmente

observados na literatura para género Eucalyptus.
5.2 Espectroscopia no infravermelho proximo
5.2.1 Madeira macica

5.2.1.1 Calibrac0es para densidade basica

Na Tabela 4 estdo apresentadas as calibracGes NIRS para a densidade
basica da madeira considerando-se as leituras nos trés planos ortotrépicos dos
corpos de prova. Os modelos das Tabelas 4 e 5 foram desenvolvidos a partir de
105 espectros, sendo eles 35 leituras realizadas na face radial, 35 leituras na face
transversal e 35 leituras na face tangencial.

De acordo com Schimleck, Doran e Rimbawanto (2003), para aplica¢Ges
na éarea florestal, sdo considerados aceitdveis para leituras e predicbes
preliminares os valores de RPD maiores que 1,5.

A partir da Tabela 4 pode-se constatar que as calibracdes realizadas a
partir dos espectros medidos na face radial apresentaram RPD de 0,76, o maior
valor dentre as leituras realizadas, e obteve coeficiente de determinacdo (R2cal)

igual a 0,44.

Tabela 4 — Calibragbes NIRS para densidade basica na madeira macica.

Face Rzcal RMSEc R2cv RMSEcv RPD
Radial 0,44 0,03 0,04 0,04 0,76
Transversal 0,36 0,03 0,0009 0,04 0,72
Tangencial 0,49 0,02 0,03 0,05 0,63

Fonte: Dados da pesquisa (2016).
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A face tangencial apresentou o mais alto coeficiente de determinagéo
(R2cal) de 0,49, e 0 menor valor de relacdo de desempenho do desvio (RPD) de
0,63, enquanto a face transversal apresentou o menor valor de R2cal (0,36) e
RPD de 0,72, o segundo maior valor obtido. Hein (2008) aplicou a técnica NIRS
para avaliar a densidade basica de madeira de Eucalyptus e verificou que as
faces axiais e radiais da madeira forneceram calibracbes precisas, tendo a face
radial fornecido o modelo de melhor desempenho. Viana (2008) estudou a
densidade béasica de Eucalyptus, aos trés anos de idade, por meio de
espectroscopia de infravermelho préximo e obteve R2c de 0,79 e RPD de 1,2.
Sendo assim os valores obtidos através das calibracdes para as trés faces
mostraram-se inferiores aos encontrados na literatura para densidade basica,
mesmo assim a face radial apresentou destaque entre as demais, apresentando
relacdo de desempenho do desvio (RPD) com melhor resultado.

Deve-se levar em consideracdo que os corpos de prova retirados a partir
dos toretes (DAP) ndo foram utilizados nas analises de referéncia, portanto a
partir dos resultados para densidade basica da madeira, pode-se perceber que a
utilizacdo de corpos de prova diferentes dos que foram utilizados nas analises de
referéncia sdo incapazes de estimar as caracteristicas ao longo do fuste da arvore

em estudo.
5.2.1.2 Calibragdes para andlises quimicas

Na Tabela 5 estdo apresentadas as estatisticas referentes as analises
quimicas realizadas neste estudo, sendo elas Teor de extrativos, Teor de cinzas,
Teor de holocelulose e Teor de lignina.

Pode-se perceber que para as calibragdes referentes ao teor de extrativos,
a face que apresentou maior relacdo de desempenho do desvio (RPD) foi a face
transversal com valor de 0,71. A face transversal também apresentou o0 maior

valor de coeficiente de determinacdo (R2cal = 0,45), enquanto a face radial
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apresentou o menor valor de R2cal (0,27). Apesar das faces terem apresentado
RMSEc e RMSEcv com valores iguais 2 e 3 respectivamente, houve grande
variagdo no valor de R2cv onde a face radial apresentou R2cv = 0,06, e as outras
faces obtiveram valor igual de 0,002. Bailleres, Davrieux e Ham-Pichavant
(2002), estudando hibridos de Eucalyptus urophylla x grandis com cinco anos
de idade, ajustaram calibracdes para estimar o teor de extrativos com R2cal de
0,93 e RPD de 2,2. Viana (2008), trabalhando com clones de eucaliptos,
encontrou para a predicdo do teor de extrativos coeficientes de correlagdo na
validacdo cruzada de (0,90), e também menor erro padrdo na validacdo cruzada
(0,202%).

Tabela 5 — CalibracGes na madeira macica para analises quimicas.

Face Rz2cal RMSEc RZv RMSEcv RPD

Radial 0,27 2 0,002 3 0,64

Teor de Transversal 0,45 2 0,06 3 0,71
extrativos  Tangencial 0,41 2 0,002 3 0,59
Radial 0,32 3 0,01 4 0,68

Holocelulose  Transversal 0,38 3 0,007 4 0,73
Tangencial 0,50 2 0,05 3 0,79

Radial 0,33 1 0,02 2 0,54

Lignina Transversal 0,18 1 0,03 2 0,66
Tangencial 0,36 1 0,005 2 0,68

Fonte: Dados da pesquisa (2016).

Os valores dos coeficientes de correlagdo para o teor de holocelulose
apresentaram pouca variagdo. A partir da Tabela 5 percebe-se que a face
tangencial foi a que apresentou maiores valores, tendo RPD igual a 0,79, e
coeficiente de determinacdo (Rzcal) de 0,50. As faces radial e transversal
apresentaram valores proximos para R2cal, sendo estes 0,32 e 0,38

respectivamente. Em contra partida, houve maior diferenca em relacdo ao valor
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de RPD dessas faces, onde a face transversal apresentou 0,73 enquanto a face
radial apresentou RPD de 0,68. Andrade (2009) aplicou a técnica NIRS para
avaliar as propriedades quimicas da madeira de Eucalyptus, com sete anos de
idade, e verificou que a face radial forneceu calibragbes mais precisas para
holocelulose, com R2cal de 0,62 e RPD de 1,4.

Para os valores referentes ao teor de lignina, foram apresentadas
melhores calibracdes a partir da face tangencial, a qual obteve maior relagédo de
desempenho do desvio (RPD) com valor de 0,68. Houve grande variagdo para 0s
valores de R2cal, a face tangencial apresentou R2cal de 0,36, seguido pela face
radial que apresentou R2cal de 0,33, enquanto a face transversal apresentou o
menor valor de Rzcal (0,18), metade do valor obtido para a face tangencial. De
acordo com Ribeiro (2009) estudando Pinus e Eucalyptus encontrou os melhores
valores para a predicdo do teor de lignina em ambas as madeira na face
tangencial. Andrade (2009), investigando o teor de lignina da madeira de
Eucalytus, calibraram modelos com R2cal 0,70 e RPD de 1,5.

A partir da Tabela 5 pode-se perceber que os valores apresentados para a
relacdo de desempenho do desvio (RPD) variou de 0,54 a 0,79 para as
caracteristicas analisadas, enquanto os valores de média referentes ao R2cal
variaram de 0,18 a 0,50. Esta variacdo de valores mostra que pelo fato dos
corpos de prova provenientes do DAP ndo terem sido utilizados nas analises de
referéncia, a utilizacdo da espectroscopia no infravermelho préximo ndo foi
capaz de estimar de forma precisa as caracteristicas da arvore ao longo do fuste

através das amostras provindas do DAP.
5.2.2 Madeira moida
5.2.2.1 Calibracg6es para densidade bésica

Na Tabela 6 sdo apresentadas as estatisticas referentes a densidade

basica nos espectros NIR considerando as amostras de madeira moida
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provenientes tanto dos corpos de prova retirados dos discos (amostra composta)
guanto dos retirados dos toretes (DAP). Os modelos da Tabela 6 e Tabela 7
foram desenvolvidos a partir de 70 espectros.

A partir da Tabela 6 pode-se perceber que as calibraces para estimar a

densidade basica média apresentaram grande variacao de valores.

Tabela 6 — Calibragbes na madeira moida para densidade basica.

Rzcal RMSEc R2cv RMSEcv RPD
Amostra 0,883 0,010 0,087 0,049 0,71
composta
Amostra 0,957 0,006 0,013 0,042 0,83
DAP

Fonte: Dados da pesquisa (2016).

Dentre as calibracdes, a amostra referente ao DAP obteve melhores
valores, apresentando relacdo de desempenho do desvio (RPD) de 0,83, e Rzcal
de 0,95. Enquanto a amostra composta apresentou RPD de 0,71 e Rzcal de 0,88.
Os valores referentes ao RPD sdo superiores aos encontrados na literatura, mas o
coeficiente de variacdo (R2cal) encontrado para a amostra moida do DAP esta de
acordo com o valor encontrado por Viana (2008), que avaliou a densidade béasica
da madeira moida de Eucalyptus, com trés anos de idade, e ajustou modelos com
R2cal de 0,95 e RPD de 1,8.

5.2.2.2 Calibracg6es para anélises quimicas

Na Tabela 7 sdo apresentadas as calibrages para madeira moida
referente as analises quimicas.

A Tabela 7 apresenta os modelos preditivos referentes ao teor de
extrativos, o qual apresentou relacdo de desempenho do desvio (RPD) de 0,71
para a amostra composta e RPD de 0,81 para a amostra do DAP, em relacéo ao
coeficiente de variacdo (R2cal) houve pouca variagdo de valores, tendo a amostra

composta apresentado R2cal de 0,86 e a amostra do DAP ter Rzcal de 0,90.
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Pode-se observar que apesar dos valores da relacdo de desempenho do desvio
(RPD) serem menores do que os encontrados na literatura, os valores referentes
ao R2cal mostraram-se superiores aos de referéncia. Viana (2008), trabalhando
com clones de eucaliptos, encontrou para a predicdo do teor de extrativos na
madeira moida coeficientes de correlacdo na validacdo cruzada de (0,90), e
relacdo de desempenho do desvio (RPD) de 2,2. Andrade (2009), estudando
Eucalyptus, com sete anos de idade, e ajustou calibrag@es para estimar o teor de

extrativos com R2cal de 0,28 e relagdo de desempenho do desvio (RPD) de 1,2.

Tabela 7 — CalibracGes na madeira moida para analises quimicas.

R2cal RMSEc R2cv RMSEcv RPD
Amostra 0,866 0,251 0,009 2,803 0,71

Teor de composta
extrativos Amostra 0,904 0,185 0,168 2,466 0,81
DAP

Amostra 0,855 0,354 0,005 3,459 0,80
Holocelulose ~ composta
Amostra 0,900 0,64 0,115 3,080 0,90

DAP

Amostra 0,888 0,192 0,037 1,797 0,70
Lignina composta

Amostra 0,963 0,224 0,014 1,716 0,73

DAP

Fonte: Dados da pesquisa (2016).

Para os resultados referentes ao teor de holocelulose, pode-se perceber
que houve pouca variacdo para os valores referentes ao coeficiente de
determinacgdo (R2cal), o maior valor (0,90) foi evidenciado para a amostra do
DAP, ja a amostra composta apresentou R2cal de 0,85, sendo estes resultados
superiores aos valores referentes a R2cal encontrados na literatura. O teor de
holocelulose apresentou o maior valor de relagdo de desempenho de desvio

(RPD) dentre as andlises, sendo ele evidenciado para a amostra do DAP (0,90),
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ja a amostra composta apresentou RPD de 0,80. Andrade (2009), estudando
madeiras de Eucalyptus urophylla, calibraram modelos para predizer o teor de
holocelulose com R2cal de 0,66 e relacdo de desempenho do desvio (RPD) de
1,4.

A partir da Tabela 7 pode-se perceber que o teor de lignina foi a
propriedade que apresentou 0os menores valores de relagdo de desempenho de
desvio (RPD) dentre as analises quimicas. Esta propriedade gerou modelos com
coeficiente de determinacdo (R2cal) de 0,88 para a amostra composta e de 0,96
para a amostra do DAP. Os valores referentes ao RPD foram de 0,70 para a
amostra composta e 0,73 para a amostra do DAP. Hodge e Woodbridge (2004)
estudaram o teor de lignina de Pinus caribaea, P. oocarpa e P. tecunumanii.
Estes autores calibraram o teor de lignina a partir de madeira moida e obtiveram
R2cal de 0,95 e SEC de 0,350%. Bailléres, Davrieux e Ham-Pichavant (2002)
ajustaram modelos para predizer o teor de lignina Klason em hibridos de
Eucalyptus urophylla x Eucalyptus grandis e foi possivel obter um coeficiente
de correlacdo de 0,93 e RPD de 2,3.

Os resultados observados a partir da utilizacdo da técnica da
espectroscopia no infravermelho préximo demonstrou que as leituras realizadas
a partir da madeira moida gerou melhores resultados, apresentando rela¢do de
desempenho do desvio (RPD) maior para as caracteristicas analisadas nos clones
de Corymbia. Em comparagdo aos resultados encontrados na literatura, os RPD
apresentados tanto para madeira moida quanto para madeira macica, nesta
pesquisa, foram considerados baixos, mas deve-se levar em consideracdo a
forma indireta de realizacdo das leituras, onde ndo foram realizadas analises de

referéncia a partir das amostras referentes ao DAP.
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6 CONCLUSAO

que:

De acordo com os resultados apresentados neste trabalho, conclui-se

Para a madeira macica:

a)

b)

A face que gerou melhores calibracdes para predizer a densidade
basica foi a face radial, apresentando RPD de 0,76. A face
tangencial foi a que apresentou maior coeficiente de determinacgéo
com R2c de 0,49.

Em relacdo as analises quimicas, a holocelulose foi a analise que
apresentou melhores resultados, tendo a face transversal
apresentado RPD igual a 0,73, o maior valor dentre as analises
quimicas, e coeficiente de determinacdo com R2 de 0,50 para a face
tangencial.

De forma geral, as faces radial e transversal conseguiram ajustar

melhores modelos para trés das cinco caracteristicas analisadas.

Para a madeira moida:

a)

b)

As calibracdes realizadas a partir das amostras obtidas no DAP
apresentaram melhores correlagdes, com maiores RPDs para o teor
de extrativos, teor de holocelulose, lignina e densidade béasica.

O teor de holocelulose a partir da amostra de madeira moida do
DAP foi a propriedade que gerou melhores calibragbes, com a
melhor correlagéo tanto para madeira macica quanto madeira moida,
apresentando RPD de 0,90.

A madeira moida gerou melhores calibragGes que a madeira macica,
apresentando relacdo de desempenho do desvio (RPD) maior para

todas as propriedades analisadas.
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