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INFLUENCIA DE LA GRANULOMETRIA DE LA MUESTRA EN LA
DISCRIMINACION DE ESPECIES DE Salix POR INFRARROJO CERCANO

INFLUENCE OF SAMPLE GRANULOMETRY ON DISCRIMINATION OF
Salix SPECIES BY NEAR INFRARED

Silvana Nisgoski ', Mayara Elita Carneiro °, Graciela Inés Bolzon de Muiiiz "*

RESUMEN

En Brasil, las especies cultivadas del género Salix son de gran importancia en la artesania, con propiedades
diferentes en relacion a la maleabilidad y resistencia. Este trabajo tuvo como objetivo aplicar la espectroscopia
de infrarrojo cercano (FT-NIR) para la discriminacion de cuatro especies de Salix, comparando muestras
de materia maciza y particulas. Las muestras de Salix viminalis, Salix x rubens, Salix purpurea 'y Salix sp.,
fueron seleccionadas en siete sitios en la region del Valle del Rio Canoas, Estado de Santa Catarina (Brasil).
Los espectros de absorcion se obtuvieron en FT-NIR espectrofotometro (Bruker Tensor 37). La forma y la
granulometria de las muestras de Salix spp. tienen influencia en la discriminacion de las especies por FT-NIR.
La técnica tuvo mayor capacidad de distincion para la granulometria de menor tamatfio.
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ABSTRACT

In Brazil, the cultivated species of genus Salix have great importance in crafts, with different properties
in relation to malleability and resistance. This paper aimed to apply near infrared spectroscopy (FT-NIR) for
discrimination of four Salix species, comparing solid sample and particulate material. Samples from Salix
viminalis, Salix x rubens, Salix purpurea and Salix sp. were collected in seven sites in the region of Rio Canoas
Valley, Santa Catarina State, Brazil. It was obtained absorbance spectra in FT-NIR (Bruker Tensor 37). The
shape and particle size of Salix spp. influenced the discrimination of species by near infrared. The technique
had a more efficient distinction for smaller particle size samples.
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INTRODUCCION

El género Salix, pertenece a la familia Salicaceae, y es importante desde el punto de vista econdmico ya
que a partir de ¢l se obtiene el acido acetil salicilico, base de diversos analgésicos (Souza y Lorenzi 2005).
Ademas, se utiliza como alimento para fauna silvestre, paisajismo, fijacion de carbono, produccion de fibras
vegetales para uso en bioenergia (Zasada et al. 2002, Urso y Paiero 2008) y también para recuperacion de
suelos contaminados (Vervacke et al. 2003, Punshon et al. 2003), entre otros.

En Brasil, las especies cultivadas, conocidas como “vime” (mimbre), son muy utilizadas en artesania,
siendo la region de la Sierra Catarinense, en el sur del pais, la mayor productora de ramas, con cosecha anual
de aproximadamente 16 mil toneladas, con un procesamiento local de s6lo 1500 toneladas. El resto de la
materia prima se comercializa en otros municipios y Estados, que representan aproximadamente 6 millones
de reales brasilefios por cosecha (cerca de 16 millones de délares americanos).

La evaluacion realizada por los extensionistas de la Empresa de Pesquisa Agropecuaria ¢ Extension Rural
de Santa Catarina (EPAGRI 2006) han concluido que cuatro especies tienen potencial para uso en muebles
y artesanias, que son: Salix purpurea con baja productividad, baja ramificacion, color rojizo con interesante
efecto estético y un excelente material para la artesania; Salix x rubens, especie vigorosa y tolerante a las
plagas y enfermedades, pero con flexibilidad limitada, que es de dificil trabajabilidad segtin los artesanos; Salix
viminalis con menor ramificacion y uniformidad en la longitud de las ramas, tarda mas en producir ramas y
las plantas son menos vigorosas y mas susceptibles a las plagas; Salix sp., variedad poco estudiada, conocida
popularmente como goma de mimbre, descripcion realizada por Nascimento (2009) y Vargas et al. (2012).

Nascimento (2009), que estudid los aspectos de produccion para artesanias en mimbre, sugiere que se
debe considerar en primer lugar el tipo de producto que se pretende realizar, es decir, la respuesta que cada
material tiene al esfuerzo propuesto. La opinion de los artesanos, por orden de preferencia, es: Salix sp. es
la especie que mejor responde a los esfuerzos de flexion y torsion, sin embargo, sus ramas son cortas, muy
ramificadas y no tienen un buen rendimiento en los cultivos experimentales. En el caso de Salix purpurea, el
material es mas homogéneo, las ramas resisten mejor a la torsion y flexion, con pequeiio indice de estallido,
ademas de presentar buenos resultados en cultivos experimentales, con ramas largas, poca ramificacion y un
adecuado factor de forma. Salix viminalis en comparacion con las otras especies, tiene muchas ramas agrietadas
longitudinalmente, sin llegar a romper, comprometiendo asi la calidad de la pieza final. La especie que fue
mal evaluada por los artesanos fue Salix x rubens, porque el material se agrieta en sentido longitudinal a las
fibras, también es mas duro y dificil de trabajar.

Vargas et al. (2012) evaluando las propiedades fisicas y mecanicas de las cuatro especies concluyeron que
todas pueden ser usadas para artesania, entretanto, Salix viminalis y Salix purpurea son mas dificiles de trabajar.

Los aspectos externos de las especies son muy similares, por lo tanto es importante una correcta
identificacion para aplicaciones de mayor calidad, rendimiento y menor costo. La espectroscopia de infrarrojo
cercano puede ser una herramienta rapida y de bajo costo, ya que es un analisis no destructivo aplicados en
las industrias, laboratorios y en las lineas de produccion, para la caracterizacion de propiedades morfologicas,
quimicas, fisicas y mecanicas de los materiales lignocelulosicos (Schimleck 2008, Schimleck et al. 2009,
Tsuchikawa y Schwanninger 2013).

Los estudios existentes de espectroscopia de infrarrojo estan relacionados con la composicion quimica del
material, siendo conocida también la influencia de la preparacion y el tamafio de particula (Aucott ef al. 1988,
Pasikatan et al. 2001, Otsuka 2004, Blanco y Peguero 2008), dimensiones y direccion del corte anatomico en
muestras de madera maciza (Faix y Bottcher 1992, Jones ef al. 2006, Poke y Raymond 2006).
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Existen algunos estudios sobre la discriminacion de diferentes tipos de madera, muestras del barreno de
Pressler, virutas o en polvo (Adedipe et al. 2008, Russ et. al 2009, Sandak et al. 2011, Casale et al. 2010,
Pastore et al. 2011, Braga et al. 2011), pero los estudios del efecto del tamafio de particula de la muestra
en la distincion de las especies son escasos. Las diferencias en las mediciones en el infrarrojo entre madera
maciza y las particulas pueden ser el resultado de interaccion entre la luz y el tipo de muestra, resultando en
informaciones adicionales, y que puede sufrir influencia de la estructura superficial del lugar de la lectura, lo
que contribuye a la aparicion de ruidos en el espectro (Hein et al. 2010).

Por lo tanto este estudio tuvo por objetivo evaluar la espectroscopia de infrarrojo cercano para la
discriminacion de cuatro especies de Salix, comparando muestras maciza y aserrin.

MATERIALES Y METODOS

Fueron utilizadas las especies Salix viminalis L. (35 muestras), Salix x rubens Schrank (25 muestras), Salix
purpurea Linné (34 muestras) y Salix sp. (23 muestras) colectadas de acuerdo con la disponibilidad, en siete
sitios en la region del valle del Rio Canoas, Estado de Santa Catarina (Tabla 1), totalizando 117 muestras. De
cada sitio fueron extraidas, aleatoriamente, 5 ramas, sin ramificaciones laterales, de 5 diferentes plantas, con
longitudes y diametros variados, todos con un afio de edad.

Tabla 1. Caracteristicas de la region de colecta de cuatro especies de Salix.

Municipio Sitio Latitud Sur Longitud Oeste Altitud (m)
Bocaina do Sul 1 27°44°40” 49°56°40” 860
Rio Rufino 2 27°51°39” 49°46°44” 860
Lages 3 27°48°57” 50°19°33” 916
Lages 4 27°48°57” 50°19°33” 916
Rio Rufino 5 27°51°39” 49°46°44” 860
Rio Rufino 6 27°51°39” 49°46°44” 860
Urubici 7 28°00°54” 49°35°31” 915

Los espectros de absorbancia fueron obtenidos directamente de las ramas, totalizando 234 repeticiones,
siendo efectuadas dos lecturas por muestra, una en cada superficie transversal del material, siendo utilizado
el promedio de los analisis. Posteriormente, el material fue molido en un molino de cuchillas tipo Willey
y tamizado. La terminologia polvo fino se refiere a las particulas que quedaron retenidas en el tamiz de 60
mesh, y polvo grueso en el de 40 mesh. Fueron obtenidos 10 espectros por muestra, por especie y por sitio,
en un total de 280 lecturas, siendo utilizado el promedio de los analisis.

El equipamiento utilizado fue un espectrofotometro FTIR Tensor 37, marca Bruker, operando en el
rango del infrarrojo cercando entre 4000 y 10000 cm™. El Analisis de Componentes Principales (PCA) fue
efectuado con el auxilio del software Unscrambler®, version 10 (CAMO Software). La obtencion de los
espectros y analisis fue de acuerdo a lanorma ASTM E1655-05 (ASTM 2012) (Standard Practices for Infrared
Multivariate Quantitative Analysis). Las muestras fueron secas al aire e permanecieron en camara climatizada
con temperatura de 20 + 3°C y humidad relativa de 65 £1%.
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RESULTADOS Y DISCUSION

EnlaFigura 1 estan representados los espectros NIR promedios para las cuatro especies de Salix estudiadas,
con diferentes tipos de muestreo, los cuales tienen la misma tendencia y con perfiles de bandas caracteristicas
de materiales lignoceluldsicos (Schimleck et al. 2009, Tsuchikawa y Schwanninger 2013).
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Figura 1. Espectros promedios FT-NIR para las cuatro especies de Salix en diferentes granulometrias.

Los picos observados entre 7000 y 5200 cm!, son causados por las vibraciones de estiramiento de los
enlaces —OH y —CH, presentes en la celulosa y lignina. El pico en 4700 cm™ corresponde al estiramiento -OH
y a la deformacion -CH atribuidas a las moléculas de agua (Tsuchikawa y Siesler 2003, Siesler et al. 2002).

Para una mejor interpretacion, los espectros NIR fueron asociados a la técnica multivariada de analisis
por componentes principales (PCA). Inicialmente fue realizado un PCA, de analisis cualitativo, para cada
conjunto de muestreo (polvo fino, polvo grueso y ramas) para verificar la posibilidad de discriminacion de las
especies. Los espectros fueron tratados con la 2°* derivada (Savitzky y Golay 1964), para mejorar la calidad
de la senal. La Figura 2, muestra los modelos para las diferentes granulometrias.
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Analizando los graficos de scores presentados en la figura 2, fue posible observar que practicamente
para todos los analisis el primer y el segundo componente principal, explican cerca del 50% de la variacion,
siendo suficiente con estos dos PC’s, discriminar las especies, para las muestras de polvo fino y polvo grueso.

Para las muestras de polvo fino (Figura 2a) fue posible identificar una evidente discriminacion entre las
cuatro especies estudiadas, ya en el analisis con el polvo grueso (Figura 2b) se observa una separacion en dos
grupos, concluyendo que la mayor granulometria interfiere en la calidad de procesamiento de las informaciones
espectrales. Para las muestras de ramas (Figura 2¢) no hubo separacion de las especies.

Se observa una interferencia por el tipo de muestra en el proceso de discriminacion de las especies, siendo
el polvo fino, o sea, con menor granulometria, el mas indicado. Para los espectros que fueron colectados
directamente en las ramas, o sea, en la forma in natura, no hubo una separacion de las especies. Hecho
justificado por el espectro NIR que puede variar con algunos parametros fisicos, como por ejemplo, tamafio de
las particulas, humedad, temperatura y compactacion de la muestra (Costa Filho 2003). Cuando una muestra
es sometida a una radiacion incidente sufre variaciones relativas y dependientes de la constitucion quimica
y de los parametros fisicos de las muestras (Davies 2000). Aunque la radiacion penetre en el producto, sus
caracteristicas espectrales cambian por causa de la dispersion de la radiacion y de los procesos de absorcion.
En materiales solidos, la luz penetra en una menor profundidad, la absorcion es menor, asi las informaciones
son mas superficiales. En muestras de polvo, las dimensiones de las particulas facilitan la penetracion y la
dispersion del infrarrojo en el material y son obtenidas informaciones mas detalladas (Hein et al. 2010). Las
propiedades de dispersion de la luz estan relacionadas con la estructura de la muestra analizada (Nicolai
2007). Asi, la menor granulometria, polvo fino, fue el tipo de muestra mas indicado para la discriminacion
entre las especies.

Con los loadings, resultado del analisis por componentes principales, fue factible analizar el “peso” que
cada componente principal (PC) recibi6 e identificar los picos que contribuyen para la clasificacion de las
especies. Con base en estos resultados se demostro las longitudes de onda mas representativas, responsables
por la discriminacion entre las especies de Salix para el analisis del polvo fino (Figura 3).
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Figura 3. Analisis de componentes principales (PCA), grafico de loadings,
para muestras del polvo fino.
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Para el grafico de loadings, el PC1, en gris, explica 36% de la variancia total de los datos en X, el PC2,
en negro, explica 18 % de la variancia total de los datos en X, y son los componentes principales responsables
por la discriminacion entre las especies. Las bandas indicadas entre 7400 y 6800 cm™ son atribuidas al
estiramiento —OH caracteristicos de la celulosa (Tsuchikawa y Siesler 2003). Los picos indicados entre
5600 y 4900 ¢cm™ son atribuidos al estiramiento -CH, -OH combinado, —CO y estiramiento —OH con la
deformacion —OH, atribuidos a la celulosa y agua de impregnacion (Siesler ef al. 2002, Osborne et al. 1993).
La discriminacion entre las especies fue factible, principalmente, debido a estas bandas, indicando que el
contenido de los componentes quimicos, entre otros, proporciona a los vegetales caracteristicas singulares
en cuanto a sus propiedades tecnoldgicas. Para cada especie de Salix estudiada Nascimento (2009) y Vargas
et al. (2012) observaron diferente trabajabilidad y respuestas a los esfuerzos de flexion y traccion con base
en su composicion anatémica y quimica.

CONCLUSIONES

La forma y la granulometria de las muestras de Salix spp. influyeron en la discriminacion de las especies
por espectroscopia de infrarrojo cercano. Para el material macizo (ramas) la técnica no fue eficiente en virtud
de la variacion intrinseca de las muestras. La separacion de las distintas muestras fue mas eficiente para la
menor granulometria de las muestras.
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