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INTRODUCAO

O uso da espectroscopia de infravermelho préximo (NIR) para a identificacio e
quantificagdo de moléculas apresenta grandes vantagens em relacdo a técnicas de andlise
tradicionais, pois trata-se de uma técnica rapida, ndo destrutiva, sem a necessidade de preparo de
amostras, de baixo custo de andlise além de ser capaz de determinar varios constituintes de uma sé
vez (PASQUINI, 2003).

Para a utilizacdo da técnica de infravermelho proximo é necessdrio a constru¢cdo de um
modelo que inclua a curva de calibragdo utilizando conjunto de amostras representativas e os
respectivos valores de referéncia. A relacdo matemadtica entre dados espectrais e valores de
referéncia para uma determinada propriedade deve ser estabelecida com a utilizagcdo de ferramentas
quimiométricas (REICH, 2005).

Para aplicacdes quantitativas, o modelo construido para andlise por infravermelho préximo
deve ser capaz de predizer valores confidveis, com alta correlacdo com o método de referéncia, para
que a técnica possa ser utilizada (MORGANO et al., 2007).

O objetivo deste trabalho foi construir modelo de calibrag@o para predicao de Brix em cana-
de-aguicar por espectroscopia de infravermelho proximo, bem como comparar os valores preditos

através do modelo com o método de referéncia.

MATERIAL E METODOS

Para a constru¢dao do modelo de calibragdo foram coletadas amostras de cinco experimentos
de cana-de-agucar implantados na Embrapa Clima Temperado, nos anos de 2010 e 2011 (conjunto
1). Para a predi¢ao de valores de brix utilizando o modelo construido, foram coletadas amostras de

dois experimentos também implantados na Embrapa Clima Temperado, no ano de 2012 (conjunto
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2). De cada genétipo foram coletados trés colmos, o nimero de amostras coletados em cada

experimento esta apresentado na Tabela 1.

Tabela 1. Conjunto, experimento e numero de amostras de cana-de-acucar coletadas para

constru¢ao do modelo de calibragao e predicao de valores de brix.

Conjunto Experimento N° de amostras

110 gendtipos (2010) 59

220 gendtipos (2010) 47

1 25 gendtipos (2010) 24
Crioulas (2011) 479
Tardios (2011) 334

) 30 gendtipos (2012) 90
Ridesa 2° Fase (2012) 117

Os colmos de cana-de-agicar foram rachados sendo que metade foi utilizada para
determinacgdo de brix através de refratometro digital ATAGO PAL-3 e a outra metade utilizada para
a leitura por espectrometria de infravermelho préximo (modelo NIR FLEX N500, BUCHI)

utilizando acessorio XL.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Construgdo do modelo de calibragdo para brix: os valores obtidos pelo método de
referéncia do conjunto de amostras 1 foram introduzidos para constru¢do da curva de calibracdo. Os
espectros com os respectivos valores de referéncia foram interpretados, avaliados e processados
com o auxilio de ferramentas quimiométricas do software NIRCal 5.2 (Buchi).

Os espectros obtidos foram separados em dois conjuntos para a constru¢do das curvas de
calibracdo (1802 espectros) e curva de validacdo (1040 espectros). Para o projeto de calibragcdo
construido com 2842 espectros (referentes a 947 amostras) foi utilizado andlise por componentes
principais (14 componentes principais primarios) e o procedimento de calculo PLS (Partial Least
Squares Regression), os espectros foram pré-tratados por SNV (Standard Normal Variate). Na
Tabela 2 sdo apresentados o nimero de espectros, as equacdes da reta, os coeficientes de correlacao
(r) e determinagdo (r*) e o desvio padrdo (Sdev (x-y)) das curvas de calibracao e validacao.

Para o modelo construido, os coeficientes de determinagao foram maiores que 0,80, porém

foram obtidos desvios padrdo superiores a 0,85.



Para determinagdo da correlagdo dos valores preditos pelo modelo e os valores de referéncia
foram utilizados os dois conjuntos de dados, o conjunto 1 com amostras utilizadas para a constru¢do

das curvas de calibracdo e validacdo e o conjunto 2 com amostras nao utilizadas nas curvas.

Tabela 2. Modelos de calibracao para brix de cana-de-agucar.

Calibragao Validagao
N° espectros 1802 1040
Equacio da reta f(x)=0,8115x + 3,3662 f(x)=0,7965x + 3,6502
r= 0,9008 0,8993
r'= 0,8115 0,8088
Sdev (x-y) 0,8504 0,8929

A correlagdo entre os resultados preditos e os valores de referéncia foi obtida pela
comparagdo dos valores obtidos para cada amostra utilizando o software Unscrambler X 10.2. Os

resultados da anélise estdo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3. Andlise de correlacdo entre os valores de brix preditos pelo NIR e valores de referéncia

obtidos por refratometro digital.

Conjunto 1 Conjunto 2
Predito Referéncia Predito Referéncia

Numero de Amostras 947 307

Média 17,9 17,9 18,8 19,0
Miéximo 23,5 23,0 22,9 23,3
Minimo 12,6 10,4 14,2 13,7
Variacdo 10,9 12,6 8,7 9,6
Desvio Padrio 1,6 1,8 1,8 1,9
Variancia 2.6 3.5 33 3,6
Coeficiente de correlacao 0,89 0,88

A média dos valores de brix obtidos para as amostras do conjunto 1 foi a mesma nos dois
métodos, porém, a variancia dos valores preditos pelo NIR foi de 2,6, menor que a do método de
referéncia de 3,5. Para o segundo conjunto de amostras, as quais nao foram utilizadas para a
constru¢do do modelo, a média dos variou de 18,8 (valores preditos) a 19,0 (valores de referéncia).

Os coeficientes de correlagcdo entre os métodos foram de 0,89 e 0,88, para os conjuntos 1 e

2, respectivamente. A pequena variacdo entre os coeficientes de correlagdo para os dois conjuntos



mostra que o modelo de calibragdo construido pode ser utilizado para predizer os valores de brix de

amostras de diferentes safras e experimentos.

CONCLUSOES
O modelo de calibracdo construido pode ser utilizado para predizer brix de cana-de-agucar

por espectroscopia de infravermelho préximo.
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