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OTIMIZACAO DA RELACAO TEMPO-TEMPERATURA
NA PRODUCAO DE CELULOSE KRAFT DE
Eucalyptus urophylla DE ORIGEM HIBRIDA *

1. INTRODUCAO

Em todos os processos quimicos
de produgio de celulose para papel,
as variaveis tempo e temperatura de
deslignificacéo sido da maxima im-
portancia, pois afetam diretamente a
taxa de remogdo de lignina e a
qualidade do preduto final. Existem
inimeras referéncias na literatura
sobre a acdo individual de cada uma
destas variaveis. Entretanto, sdo
poucos os estudos de otimizagdes
matematicas, onde os dois fatores
sdo analisados conjuntamente. Mes-
mo para o processo kratt, que é o
mais difundido na preparagdo de
celulose quirmnica, existem escassas
referéncias sobre a inter-relagdo
tempo/temperatura. VROOM
(1957) propds um parametro, que
relacionava o tempo e a temperatura
de cozimento, ao qual denominou de
“fator H”. Este fator reine, em um
so valor, as variagdes do tempo e da
temperatura do cozimento kratt.
Frente as vaniagens de se associar
estas duas varidveis em um unico
indice, o fator H tem sido bastante

utilizado no controle do cozimento, a
fim de se obter celulose com graus de
deslignificagdo semelhantes. Entre-
tanto, para uma perfeita aplicacio
do fator H, séo necessarias condi-
¢des prefixadas de madeira e de
licor de cozimento, sem as quais o
indice de associagdo tempo/tempe-
ratura ndo representa o fendémeno
com sucesso. Por outro lado, o fator
H, desenvolvido por VROOM ha
mais de vinte anos, nao foi aper-
feicoado em nada durante este pe-
riodo. Além disso constitui-se numa
combinagio tempo/temperatura a-
penas relacionada ao grau de des-
lignificacdo da celulose.

Evidentemente, o bindbmio tem-
po/temperatura deve-se relacionar,
também, a todos os demais indices
de avaliacdo de qualidade de uma
celulose como, por exemplo, ren-
dimentos e propriedades fisico-me-
canicas e moleculares.

Neste trabalho testaram-se dife-
rentes niveis de tempo e tempera-
tura, mantendo-se as outras varia-
veis do processo kraft constantes.
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Procuraram-se estabelecer modelos
estatisticos, que explicassem a va-
riagdo de cada uma das caracteris-
ticas da celulose, em fungdo da
variacdo do tempo e da temperatura
de cozimento.

Desde que os modelos estatis-
ticos encontrados permitissem, fo-
ram também tentadas as determi-
nagdes das condigoes Otimas de
tempo e temperatura para obter as
melhores qualidades nas celuloses.

- Tendo em vista a ampla acei-
tacido do eucalipto como fonte de
fibras curtas para a indastria de
celulose brasileira, decidiu-se traba-
lhar com a madeira de Eucalyptus
urophylia, de origem hibrida, de
plantagdes comerciais, para a rea-
lizacfio deste ensaio de otimizagdo.

2. REVISAO DA
LITERATURA
A conversiao da madeira a ce-
lulose kraft ¢ um complexo sistema
fisico-quimico, onde as varidveis de
deslignificagdo se inter-relacionam.
Tempo e temperatura sdo as duas




principais varidveis a se considerar,
quando a dosagem da carga alcalina
tor suficiente para deslignificacdo
aos niveis desejados.

Durante o cozimento, remo-
vem-se extrativos, parte dos car
boidratos e lignina. No final do
cozimento, a taxa de remo¢io dos
carboidratos aumenta e a de remo-
¢ao da lignina diminui (FOELKEL,
1977).

Com base nas reacoes de dis-
solugdo, que ocorrem durante a
deslignificacao, deve-se procurar
encerrar o cozimento num momento
em gque. a perda em rendimento nao
tenha sido acentuada por degrada-
€40 quimica, e que, neste ponto, o
teor de lignina residuai seja suficien-
temente baixo para permitir bran-
quéamento econdmico.

Poucos sio os estudos existentes
no sentido de se encontrar um ponto
otimo das variaveis tempo e tem-
peratura de cozimento. Sabe-se que,
dependendo da temperatura e tempo
de cozimento, a velocidade de des-
lignificagdo, os rendimentos e a
qualidade da celulose variam, A
maioria dos trabalhos da literatura se
referem a avaliacio de cada uma das
varidveis do cozimento sobre uma
propriedade especifica da celulose
resultante. As interacbes entre va-
riaveis sdo, na totalidade das vezes,
esquecidas.

BRAY ¢ ANDREWS (1923)
trabalhando com Picea excelsa, va-
riaram a temperatura de cozimento
no intervalo entre 140 e 180°C. Os
autores observaram que o cozimento
era acelerado pelo aumento da tem-
peratura; entretanto, a taxa de re-
mocdo relativa entre lignina, pen-
tosanas e demais componentes da
madeira, praticamente nio se alte-
rava.

A aceleragiio do cozimento pela
acao da temperatura foi também
observada por HAGGLUND e
HEDLUND (1932) que relataram
que um aumentode 10°C na maxima
temperatura reduzia o tempo nesta
temperatura 4 metade, .

RYDHOLM (1965) afirmou
que a temperatura ¢ o tempo de
cozimento influenciavam sobrema-
neira na producgéo e no grau de
deslignificagdo da celulose. Entre-
tanto, no intervalode 150 a 170°C, a
qualidade da celulose nao deveria
ser consideravelmente modificada,
desde que os cozimentos tivessem
sido uniformes e conduzidos a ce-
lulose de graus de deslignificagao

semelhantes. O perigo de falta de
uniformidade no cozimento aumen-
taria. quando a temperatura maxima
excedesse 170 ou 180°C. A dis-
solugéo e a degradacio dos carboi-
dratos sdo acentuadas a altas tempe-
raturas e se associam ao tempo de
exposi¢do a estas altas temperatu-
ras.

A dependéncia do tempo e tem-
peratura com a impregnacdo dos
cavacos tem sido também mencio-
nada. CASEY (1960} citou os e-
feitos do tempo e temperatura na
produgdo de celulose quimica alca-
lina. O autor sugeriu que o ciclo de
cozimento poderia ser dividido em
trés etapas: a) periodo de aumentode
pressao ¢ temperatura e de pene-
tracdo dolicor; b) periodo de presséo
¢ temperatura maxima; ¢) periodo de
alivio de pressdo e diminui¢do da
temperatura. A pressdo maxima
recomendada pelo autorerade 100 a
140 p.s.i., a temperatura maxima de
160 e 180°C e o ciclo de cozimento
de 1 a 6 horas. Estas condigoes
deveriam variar conforme as qua-
lidades da madeira e da celulose
desejada.

A qualidade da madeira tem sido
relatada como importante para se
dosar corretamente as outras varia-
veis. LIBBY (1962) referiu-se as
diferencas entre as qualidades qui-
micas, fisicas e anatdmicas das
madeiras de coniferas e folhosas.
Em resumo, o autor acreditava que a
densidade da madeira poderia dar
importante indicagio na operagao de
obtengio de celulose. Dentro de uma
mesma especie, uma madeira mais
densa ¢ dura deveria requerer um
tempo de cozimento maior, para as
demais condi¢des mantidas constan-
tes. Libby referiu-se, ainda, & de-
pendéncia do tempo de cozimento
com respeito & outras variaveis como
temperatura, concentragdo e carga
do alcali ativo e sulfidez. Um au-
mento de qualquer uma destas va-
ridveis conduziria a uma diminuigao
do tempo de cozimento. A tempe-
ratura normal do cozimento kraft foi
definida como cercade 170¢C. Uma
pequena variacdo na temperatura
afetaria bastante o tempo de cozi-
mento.

BROWNING (1963) retatou
que para o processo kraft, o ciclo de
cozimento requeria de 3 a 4 horas,
com 14 a 18% de alcali ativo, 20 a
30% de sulfidez, 170 a 173°C de
temperatura, mantida esta durante
90 a 120 minutos. Acima de 180°C,
a deslignificacio alcalina tornava-se
pouco seletiva, ndo sendo pois re-

comendada. Nestas altas tempera-
turas, a degradagiao dos carboidratos
era acelerada, resultando em perda
de resisténcia e rendimento,

WENZL (1970) referiu-se ao
relacionamento do tempo e tempe-
ratura de cozimento para o processo
kraft. Segundo o autor, o efeito da
temperatura e tempo nio deve ser
desvinculado do movimento do licor
na madeira. Para se expressar o
tempo de reacdo e a temperatura em
uma unica variavel, o autor sugeriu o
fator H deVROOM (1957).

O uso do fator H como indice de
controle de cozimento & porém ques-
tionado por alguns autores. BUGA-
JER et alii (1978) concluiram que o
fator H deve ser usado com certas
restri¢oes pois, para um mesmo fator
H, usando-se composigdes de tem-
peratura e tempo diferentes, foram
obtidas celuloses com rendimentos
depurados e nimero kappa variados.
Isso ocorria mais acentuadamente
no caso de um fator H baixo, onde os
tempos de cozimentos eram curtos.

DIACONESCU ¢ OBROCEA
(1967) concluiram que existia uma
relagdo logaritmica entre o rendi-
mento em celulose (y) e o fator H, no
processo de obtengio de celulose de
bagago de cana. Uma egquagio da
formalnY = a. InH + foi derivada,
onde os coeficientes a e b foram
obtidos atraveés de varios cozimentos
sob diferentes condigoes.

CARDWELL e CUNDALL
(1976) realizaram estudos para ve-
rificar o efeito relativo de sete va-
ridveis do processo de cozimento nas
propriedades da celulose refinada ou
nao. Caracteristicas da celulose,
como o numero kappa e teor de
rejeitos, foram muito mais sensiveis
as mudancas das condigdes de co-
zimento do que as propriedades
fisico-mecanicas de polpa refinada.
Segundo os autores, as variaveis do
processo, que mais afetavam o ren-
dimento e o numero kappa das
celuloses, eram alcali ativo, tempe-
ratura e tamanho dos cavacos. No
caso dos propriedades fisico-meca-
nicas das folhas de papel produzidas,
as variaveis alcali ativo, tamanho do
cavaco e tempo a maxima tempe-
ratura foram as mais importantes.
Diferencas ti3o pequenas quanto
0,5% no alcali ativo, 1°C na tem-
peratura maxima ¢ 1/8 de polegada
no tamanho médio dos cavacos,
podiam ter influéncia na qualidade
da celulose.



A combinagdo tempo/tempera-
tura/dlcali ativo foi estudada por
HATTON et alii (1972) para a
madeira de “western hemilock”
(Tsuga heterophylia). Segundo os
autores, celuloses com numeros kap-
pa na faixa do economicamente
branquedvel, proximos a 30, podiam
ser obtidas em cozimentos curtos,
com fatores H inferiores a 1.000, se
a concentragdo do dlcali efetivo fos-
se suficientemente alta.

HATTON (1976) comparou o
controle do cozimento para algumas
madeiras de coniferas e folhosas. O
autor concluiu que o controle se
tornava mais dificil no caso das
folhosas analisadas.

A otimizagdo da relagdo tempo/
temperatura foi estudada por GAR-
CEAU etalii(1974), com o objetivo
de se selecionar o melhor modo de
aumentar a produgdo de polpa kraft
de “balsam”, sem prejudicar suas

_caracteristicas. A temperatura ma-
xima de cozimento foi variada de
162,9o¢ a 171,1oC, o tempo de
cozimento de 36 a 64 minutos e o
alcali ativo foi mantido constante e
iguala 15% de Na 2 O, base madeira
absolutamente seca. Os autores con-
cluiram que o numerc kappa ¢ ©
rendimento em celulose descresce-
ram linearmente com o aumento da
temperatura e tempo de cozimento.

3. MATERIAL E METODOS

O material utilizado para a rea-
lizagdo deste trabalho consistin de
amostra de cavacos industriais ob-
tidos a partir de madeira de plan-
tacdes de Fucalyptus urophylla, de
origem hibrida, com 7 anos de idade,
localizadas na regido de Santa Bar-
bara, em Minas Gerais.

Os cavacos foram subamostra-
dos com a finalidade de se determi-
nar as caracteristicas da madeira
e de se produzir celulose.

3.1 Determinacéo
das caracteristicas
anatdmicas da madeira

Do ponto de vista anatémico, sdo
importantes para o estudo da ce-
lulose para papel as seguintes ca-
racteristicas das fibras: comprimen-
to, largura, didmetro do lumen e
espessura da parede. Para estas
determinagdes, coletaram-se ao a-
caso amostras de cavacos em nu-
mero de seis repeticdes. Os cavacos
foram subdivididos manualmente
em pedagos menores, que compu-
seram as amostras finais para testes.

Cada um dos conjuntos de frag-
mentos de madeira foi colocado em
tubo de ensaio com uma solugdo
macerante para individualiza¢do das

fibras e demais componentes ana-
tomicos. Usou-se para a maceracio
uma solugéo nitrica/acética a quen-
te, constitnida de cinco partes de
acido acético glacial e uma parte de
acido nitrico concentrado. Os tubos
de ensaio, contendo os fragmentos
de madeira ¢ a solugido macerante,
foram mantidos em banho-maria
durante o tempo necessario para a
maceragdo ser completada. Apos
esse periodo, 0 material foi lavado
com Agua destilada para remogio da
solugio 4cida.

A seguir, tomaram-se amostras
ao acaso de cada frasco, e se pre-
pararam liminas para observagio
em microscopio otico. O corante
utilizado na montagem das laminas
foi a safranina.

Os métodos microscopicos de
mensuragao utilizados se baseavam
na projegéo e ampliagdo dos elemen-
tos anatdmicos.

3.2 Andlises quimicas
da madeira

A amostragem da madeira foi
realizada de acordo com o0 método da
Technical Association of the Pulp
and Paper Industry- TAPPIT 11 m
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3.3. Densidade da madeira

A densidade da madeira foi
determinada como densidade basica,
expressa pela relagao entre seu peso
absolutamente seco e o seu volume
verde ou saturado em agua. O mé-
todo utilizado foi o do maximo teor
de umidade, conforme FOELKEL
et alif (1971).

3.4. Producdo de celulose

Para a produgio de celulose,
utilizou-se o processo quimico al-
calino kraft.

Os cozimentos foram realizados
de acordo com condigoes preesta-
belecidas, variando-se apenas a tem-
peratura maxima e o tempo de

Os cavacos foram desintegrados
em moinho tipo Wiley, usando-se
uma tela com orificios de 2 mm de
didmetro para separar a serragem.
Esta foi dividida em trés fracoes de
interesse para as analises. Uma
delas era constituida da serragem,
que passava através de uma peneira
de malha 60 (0,25 mm de didmetro).
O material que ficava retido nesta
peneira era redesintegrado e repenei-
rado, até que todo ele passasse na pe-
neira de malha 60. O material era ho-
mogeneizado e acondicionado, com-
pondo a fragdo 60 “mesh”. Uma ou-
tra por¢do do material sofreu proces-
samento idéntico ao anterior, usando-
se, entretanto, uma peneira de 40 ma-
thas (0,42 mm de didmetro) Obteve-
se assim a fra¢do 40 “mesh”. A ter-
ceira por¢ao foi levada a um jogo de
peneiras, separando-se a fracdo que
passava na peneira de 40 malhas e era
retida na peneira de 60 malhas. Esta
fragdo era denominada fragdo 40/60
Etmes 9,'

A seguir, determinou-se o teor de
umidade das serragens, e se reali-
zaram as seguintes analises quimi-
cas, conforme os métodos a elas
correspondentes:

TAFPI T 19 m~50
deslignificagioc 2om C1l0O
TAFPI T 13 m-54
TAPPI T 15 m-58

2

TAYPI T 1 m~59
TAPFI T 4 m~59
TAPPI T 6 m-59

permanéncia 4 mesma. As condi-
¢des ensaiadas para tempo e tem-
peratura maxima foram:

-Tempo a temperatura maxima =
18 minutos = 29 minutos = 67 mi-
nutos.

- Temperatura maxima = 160°C
= 167eC = 174°C.

As outras condigdes, mantidas
constantes foram:

-Alcali ativo = 14% Na20 sobre
madeira absolutamente seca (a.s)

- Sulfidez = 25%

- Atividade = 100%

- Tempo até a temperatura ma-
xima = 2 horas.

- Relagdo licor/madeira == 4:1




Foram adotados trés niveis de
temperatura maxima e trés niveis de
tempo & temperatura maxima, num
total de nove tratamentos. O nimero
de repeti¢bes por tratamento foi de
quatro, totalizando-se 36 parcelas,

Os cozimentos foram realizados
em digestor rotativo (2 a 3 rpm), de
20 litros de capacidade, aquecido
eletricamente e dotado de termo-
metro e manémetro. A quantidade
de cavacos por cozimento foi equi-
valente 2 0,5 kg de madeira a.s. O
digzstor era carregado com a madei-
ra e com o licor de cozimento no
volume previamente calculado, fe-
chando-se a seguir sua tampa e i-
niciando-se 0 cozimento.

Os compostos quimicos utiliza-
dos no cozimento, hidroxido de
sodio e sulfeto de sodio foram
conservados na forma de solugoes
aquosas, armazenadas separada-
mente em garrafées. O licor era
preparado na hora do cozimento em
funcdo da quantidade de madeira
a.s., da porcentagem de icali ativo,
sulfidez, atividade e da relagiao li-
cor/madeira. Para a determinacio
do volume final do licor de cozi-
mento, leveu-se em conta a umidade
da madeira,

Terminado o cozimento, reco-
lhia-se uma amostra de licor para
andlises posteriores, ¢ o digestor era
aberto, sendo a celulose recebida em
uma peneira com tela de malha 120.
Apos uma lavagem inicial, todo o
material era passado através de um
desfibrador de discos com certa
abertura entre discos. O objetivo era
a separacdo e individualizagdo das
fibras.

A seguir, a polpa era lavada

sobre uma peneira e comprimida
manualmente para remogao do ex-
cesso de agua. Esta celulose era
homogeneizada e recolhida em um
saco plastico para pesagem, deter-
mina¢do de umidade e caleulo do
rendimento bruto.

O rendimento bruto foi calculado
como a relagdo porcentual entre o
peso absolutamente seco de celulose
nio depurada e o peso a.s. de ma-
deira utilizada.

A seguir, procedeu-se a depu-
racao da celulose para remocao dos
rejeitos. Esta operacao era realizada
pela passagem da celulose sob pres-
séo, através de uma peneira com
orificios de 0,9 mm de diametro. Os
rejeitos retidos eram levados para
secagem em estufa a 105°C + 3°C
até o peso constante (peso a.s.).

O teor de rejeitos foi calculado
pela relacdo porcentual entre o peso

a.s. de rejeitos e o peso a.s. de
madeira.

O rendimento depurado foi cal-
culado pela diferenca entre o ren-
dimento bruto e o teor de rejeitos.

3.5 Andlises de licores
pretos residuais

Nas amostras de licor preto, re-
colhidas no final de cada cozimento,
realizaram-se as seguintes analises:
pH, alcali ativo residual, teor de
solidos, teor de matéria organica e
teor de matéria inorganica. Para a
realizagcdo destas analises valeram-
se de métodos de rotina preconi-
zados pela T A.P.P.L

3.6 Determinacdo das
propriedades das celuloses

As celuloses nido-branqueadas,
apos lavagem e depuragido, tiveram
suas propriedades avaliadas para ve-
rificar as influéncias, sobre as mes-
mas, de cada uma das variaveis de
cozimento analisadas.

3.6.1. Numero kappa das celuloses

O numero kappa ¢, por definicio,
o numero de mililitros de uma so-
lugio decinormal de permanganato
de potassio, consumido por uma gra-
ma de celulose a.s., sob certas con-
digses especificas e cuidadosamente
controladas.

A determinagéo do numero kap-
pa cbedeceu o método TAPPIT 236
m-60,

3.6.2. Viscosidade das Celuloses

Determinou-se a viscosidade da
celulose em solugdo de etileno dia-
mina cuprica, conforme o método
TAPPI T 230 su-63.

3.6.3. Preparo das celuloses para
ensaios fisico-mecdnicos
3.6.3.1. Refino.

O refino da celulose de cada
parceia foi realizado em moinho
Jokro-Mubhle, a uma consisténcia de
6%. Objetivava-se com refino tra-
zer a celulose a um grau de refino de
45 SR (grau Schopper Riegler). A
este grau € que se realizara as com-
paragoes de propriedades fisico-me-
canicas das celuloses.

Quando ao final do refino nao se
obtinha 45¢SR, realizava-se outro re-
fino da mesma celulose, de forma
que o grau de refino almejado fi-
casse compreendido entre as duas
amostras refinadas. Assim, por uma
simples interpolagdo grafica, obti-
nham-se os valores das propriedades
a45° SR,

O grau de refino era determinado
como grau Schopper Riegler de a-
cordo com o método da Associagao
Técnica Brasileira de Celulose e
Papel - ABCP C-10/73.

3.6.3.2. Formacao de folhas para
ensaios fisico-mecdnicos.

As folhas de celulose, com gra-
matura de aproximadamente 60 g/m2,
foram formadas em um formador
de folhas tipo Koethen Rapid, com
dois secadores. Foram confecciona-
das 14 folhas para parcela, num total
de 504 folhas.
3.6.3.3. Acondicionamento das
Jolhas

As folhas para os ensaios fisico-
mecanicos foram acondicionadas
durante 48 horas em ambiente cli-
matizado a temperatura de 200 C +
2°C e umidade relativa de 65% =+
2%, de acordo com as normas es-
tabelecidas pela Associagdo Brasilei-
ra de Normas Técnicas (A.B.N.T.).
3.6.4. Ensaios fisico-mecdnicos
3.6.4.1. Gramatura

A gramatura das folhas foi ex-
pressa em gramas por metro qua-
drado e determinada de acordo com
o método TAPPI T 220 m-60.
3.6.4.2. Densidade aparente

A densidade aparente das folhas
foi expressa em gramas por centi-
metro cubico, sendo determinada
segundo o método TAPPI T 220 m-
60.
3.6.4.3. Resisténcia & tracdo

A resisténcia a tracdo, expressa
pelo comprimento de auto-ruptura,
em metros, foi determinada de a-
cardo com o método TAPPI T 220
m-60,
3.6.4.4. Resisténcia ao dobramento

Para se determinar a resisténcia ao
dobramento, expressa pelo nimero de
dobras duplas, utilizou-se de dobrador de
folhas tipo Kohler-Molin, de garras
verticais, com angulo de flexdo de 156°
para cada lado, e com capacidade de 200
dobras por minuto. Foi utilizado um peso
de 400 gramas para tracionar os corpos
de prova durante os ensaios.
3.6.4.5. Resisténcia ao rasgo

A determinagéo da resisténcia ao
rasgo foi feita conforme o método
TAPPIT 220 m-60, expressando-se
os resultados como indice de rasgo.
3.6.4.6. Resisténcia ao arrebentamento

A resisténcia ao arrebentamento,
expressa pelo indice de arrebenta-
mento, foi determinada e calculada
conforme método TAPPI T 220 m-
60.

3.6.4.7. Esticamento

O esticamento foi calculado co-
mo porcentagem de alongamento,

3.7. Andlise estatistica
dos resultados

Os efeitos do tempo e da tem-
peratura foram testados por meio de
analise de variancia da regressdo ¢



ajustamento de equagdes aos dados
observados.

Os modelos testados para o a-
justamento foram os seguintes:
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log Yi e logeY; = logaritmo neperiano das carscteris-
e

ticas estudadas.

o}
tempcratura em C.

X
XEi

2 ,bP,c,d4d ec
of Yo' 7o' o7 o

tempo em minutos
= constantes da resressio

8yq1 bll e ¢y = cceficientes dos termos raiz Q}:Ladra.—

da ¢ quadrdtico da temperatura, res-

pectivamente.

CIvY b22 e Chy = coeficientes dos termos raiz quadra-
da ¢ quadrdtico do tempo, respectiva
mente. )

ays bl’ o dl e ey = coeficientes dos tormos Xli’

logexli e 0 inverso da tempera-
tura, respectivanmente.

a2, b2, 02, d.2 e e, = coeficientes dos termos X2i'

; . inverso do tempo
1ogCX21 e 0 1inver empo,
reepectivamente.

a d = coeficientes das int Ges
107 b12' 100 43 e e3 eficientes intdragoe

Xy3¥pyr 1og XKy tog Xy & O
inverso do produto do tempo
e temperatura, respectivamen
te. )
U, s logeU:, V., log V. ¢ Z, = erro aleatdrio pressu-
posto normal e indenpen
dentemente distribuido,
com média zero e varifn

cia ﬁ2.

O grau de ajustamento dos mo-
delos aos dados foi avaliado pelos
coeficientes de determinagao R ao qua-
drado e pela significincia dos coeficien-
tes de regressdo, avaliados pelo teste
“t" g pelasignificinciada regresséo e
dos desvios da regressao, testados pelo
teste “F™ a um nivel aceitavel de ate
15% de probabilidade. -

4 RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. Caracteristicas
anatémicas da madeira

Os resultados obtidos para as
caracteristicas anatomicas da ma-
deira estdo mostrados no Quadro 1.

De modo geral, os resultados
obtidos para o material em estudo
estao de acordo com os limites nor-
mais para eucalipto, de acordo com
os dados de FOELKEL ¢ BAR-
RICHELO (1975)e PACINI etalii
(1978).

4.2. Andlises quimicas da madeira

O Quadro 2 mostra os valores
médios obtidos para as analises
quimicas da madeira.

Observando os resultados en-
contrados para a composi¢do qui-
mica da madeira, notou-se que 0s
mesmos sao bastante razoaveis para
eucalipto. Entretanto, ressalte-se
que os teores de extrativos em agua
quente ¢ NaOH 1% foram relati-
vamente baixos, enquanto o teor de
extrativos em alcool/benzeno foi
ligeiramente mais alto que o usual. O
teor de lignina foi baixo, quando
¢omparado dentro da faixa de va-
lores normalmente apresentados por
madeiras de folhosas.

4.3. Densidade bdsica
da madeira

A madeira em estudo mostrou
uma densidade basica igual a 0,502
gramas por centimetro cubico, referin-
do-se este valor a média de dez
repeticoes.

A densidade encontrada condiz
perfeitamente com as obtidas em
madeiras de eucalipto utilizadas co-
mercialmente para a producgdo de ce-
lulose kraft.

4.4. Andlises dos licores
pretos residuais dos cozimentos

Os dados relativos as analises
efetuadas nos licores pretos prove-
nientes dos cozimentos estao apre-
sentados no Quadro 3.

Normalmente, o pH do licor
preto kraft esta na faixade 11 a 13,
pois uma certa quantidade de alcali
deve permanecer como residuo, para
evitar a reprecipitacdo de lignina
sobre as fibras, tornando-as mais
hidrofobicas.

De todos os cozimentos, apenas
no caso das condigbes mais severas.
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QUADRO 1 - Dados obtidos para
comprimento, largura, didmetro do
limen e espessura da parede das

fibras de Eucalyptus urophylla de
origem hibrida.

Dinensao da Repetigao

S
tivra B 2 ¢ & s &
Comprimento (mm) 0,95 1,00 0,80 0,8 0,90 0,95 0,91

largura (A) 17,22 17,88 18,76 16,49 17,57 17,21 17,59
Difmetro do lid-
nen (M) 9,80 9,67 9,80 10,30 10,95 10,36 10,14
Espesgura da pa
rede (M) 3,71 4,10 4,23 3,10 3,283 3,42 3,64

QUADRO 2 - Resultados das a-

Eucalyptus urophylla de origem
nalises quimicas da madeira do .

hibrida.

Andlise Resultado (%)

- Teor de:

- pentocanas 20,00
-~ holocelulose 79,60
- lignina 18,67
- cinzas 0,27
- Solubilidade em:
- dgun quente 2,97
- NaoOH 1% 13,87
- dlcool/benzeno 2,64

QUADRO 3 = Rerultados daa mndlices dos licores preios residuais doo cozinentes

Tenperatura (OC) 1.0 1.7 174
Tenps (mimitosz) 1l 29 7 13 9 Gc7 15 29 &7
pH 11,3 11,6 12,1 11,5 12,4 11,5 11,9 11,4 10,8

Klcali ativo residual (g ¥a,.0/1) 1,90 1,8 2,23 1,% 2,37 1,82 1,03 1,684 1,04

Teor de célidos (%) 16,55 17,42 17,04 17,32 16,00 17,35 17,23 17,39 17,32

Teor de patéria inorglnica {7 base sdlidoa) 40,80 33,94 44,78 38,79 37,05 39,33 38,09 37,16 3,03

Teor de matdria orginiea (% base ~4lides) 59,20 61,0 55,22 61,11 60,95 60,67 61,91 2,84 63,17

QUADRD 4 - Rendimentos brutor sm celuloss {valcrss sxparisentels, sa pakcentazes)

Tazperatura (°0)

. Y
Tempo{otp. ) 160 16T T4
Rapetigio/médla M o 3t " 4 1% 2 » It I 1 28 » [ E
18 57,43 57,19 56,39 56,92 36,98 5550 54,93 53,27 55,43 54,70 52,26 2,69 50,96 5).66 52,89
29 56,49 56,49 53,76 55,80 56,13 S4,15 54,87 53,26 51,77 54,16 93,15 54,67 52,61 5),63 32,70
67 54,18 55,02 55,44 59,24 54,49 52,92 52,80 52,60 54,28 53,15 50,60 31,00 49,68 49,19 350,12

QUADROD 5 ~ Andlise de veridincie da regressio do repdimento bruto em celulose kraft,

Fonte de Yariasgao 0.E. S.Q. QM. ?
Devido & regresedo H 32,8714 16,4357 120,54
Independente da regreasdo [ 0,8178 0,1363 0, 3258+
FrTo 7 11,4480 0,4240

. Significative ao nivel de 1% de probabilidade

n.s. Nio significetivo mo nfvel ds probabilidads adotado

174°C e 67 minutos, é que o pH caiu
um pouco abaixo do desejavel.

A analise dos pH’s e alcalis re-
siduais finais permitiu concluir que
a carga de alcali ativo aplicada aos
cozimentos foi justamente a neces-
saria para se produzir polpa kraft de
boa qualidade, a partir da madeira
em estudo.

4.5. Rendimento bruto
em celulose

Nos Quadros 4 e 5 estdo apre-
sentados os valores encontrados
para rendimento bruto, em porcen-
tagem, e suas respectivas anilises
estatisticas.

A analise de regressao, aplicada
aos dados de rendimento bruto, in-
dicou que o modelo do primeiro grau
em X li e X 2i, descreveu razoa-
velmente bem o fendmeno para os
intervalos estudados. A analise de
variancia da regressdo (Quadro 5),
mostrou, através do teste “F”, que a
regressao foi significativa ao nivel de
1% de probabilidade (P menor que
0,01). Os coeficientes da regressio
para temperatura ¢ tempo foram signi-
ficativos, pelo teste “t”, a0 mesmo nivel .
de significincia.

Pela Figura 1, observou-se que,
dentre os tratamentos estudados, a
fungao estimada para rendimento
bruto (Yrbi) apresentava maior valor
(Ytb = 56,91) para o tempo 18
minutos a temperatura de 160°C.
Constatou-se que, a medida que se
aumenta a temperatura e/ou o tempo
de cozimento, o rendimento bruto
decresce linearmente. Esses resul-
tados estao de acordo com os obser-
vados por GARCEAU et alii
(1974).
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4.6. Rendimento depurado
em celulose
Nos Quadros 6 e 7 estdo apre-
sentados os valores encontrados pa-
ra o rendimento depurado, em por-
centagem, e suas respectivas anali-
ses estatisticas. '

A analise de regressdo, aplicada
aos dados de rendimento depurado,
indicou que o modelo raiz quadrada
descreveu bem o fendémeno para os
intervalos estudados.

A analise de varidncia da regres-
sao (Quadro 7) indicou, através do
teste “F", diferenga significativa
{P menor que 0,01). Os coeficientes
da regresséo para tempo e temperatu-

ra toram significativos, pelo teste “t”,
aos niveis de 5% e 15% de probabili-
dade, respectivamente.

Pela Figura 2, observou-se que,
dentre os tratamentos estudados, a
fungdo estimada para rendimento
depurado (¥rdi) indicou maior valor
(¥ rd = 53,81%) para o tempo 18
minutos 4 temperatura de 160°C.

A medida em que aumenta a tem-
peratura e/ou o tempo de cozimento,
o rendimento depurado diminui, in-
dicando que, a partir de certo mo-
mento durante o processamento, a
taxa de remogdo dos carboidratos da
madeira passa a ser maior que a taxa
de remogao de lignina.

QUADRD 6 - Rendimentos depurados sm celuloss (valores expar , am por 3]

O e

Repatigio/mdia B 2% » L 1* ] I 1% b2 » @ I
18 44,07 54,41 53,13 53,50 53,88 5),26 52,79 50,65 53,75 32,61 50,20 51,04 50,92 51,60 50,34
2 53,75 54,40 51,47 53,54 3,80 53,19 53,45 51,58 52,37 52,64 S5L,5T 51,79 49,87 52,00 51,00
67 51,00 353,80 53,90 54,10 51,60 52,00 5k,66 51,64 32,94 52,00 30,00 30,40 43,96 49,30 49,42

QUADRO 7 - Andlise de varifincia da regressfo do rendimento depurade em celuloss lkraft
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(Ynk = 16,96) no tempo de 67 minu-
tos 4 temperatura de 167°C. O maior
valor encontrado para nimero kappa
foi para o tratamento 18 minutos a
160C.

Nos cozimentos a 174°C ¢ 67
minutos, houve um consumo mais

Fonte de Variagdio G.L. 2.4Q. Q.M. b4 : s e P
acentuado de alcali ativo ¢ 0 pH caiu
Devido & repreasio " 18,5140 4,6285 68,117 para 10,8, mas ainda na faixa normat
Independente da regrescdo 4 0,216 0,0679 0,19%-8- do processo kraft (RYDHOLM-
Erro 2 39,7281 0,3603 1965).
* Significative ao nivel de 1% de probabilidade
n.s, Nio significative ao nivel de probabilidade adotado t
H
AUADIO & - fuzerc kappa dam celuloses {valores experimsntaia) :
Terperatura (°c) '5"
Tezpo (min.) 160 181 AT
w}
Repeti¢io/média 12 23 b a X 1t hL] 2 X 12 i 3% 2 b
18 35,63 3353 34,56 15,74 B9 26,20 26,26 27,24 24,45 26,01 24,89 25,00 21,85 2,80 24,38 ot
29 J2,48 12,48 34,70 33,19 13,21 21,61 18,84 21,31 20,83 20,67 21,71 21171 20,91 19,8 20,5 .
. / . .
&1 20,51 19,47 20,25 21,33 20,49 18,95 19,42 15,63 19,4} 1310 19,66 18,20 18,76 21,00 19,10 P
B = = e
- ’ TIew - - prrrpuin - ary Tesge.s mimery
QUADRO 9 - Andlies de varifncia de regressic do mimero kappa das celuloses iahdan hale :-:{n:“ “ -
T L4010 0,muen, © MBS, © 26Dy, < BOIROL T,
Fonte de Variagio G.L. 5.Q. Q.M. P £ onan
Devido & regressio 4 267,1608 66,7902 13,58+
Independente da regressio 4 19,6700 4,9175 20,22+ -E
Lrro 27 6,5637 90,2431 H - v
N "--L,_iﬁ___r 19w,
* Signifieativo ac nivel de 1% de probabllidade : e e o

4.7. Niimero kappa
das celuloses

Nos Quadros 8 e 9 estdo repre-
sentados os valores encontrados pa-
ra o nimero kappa das celuloses e
suas respectivas analises estatisti-
cas.

A analise de regressdo, aplicada
aos dados de mimero kappa, indicou
que o modelo quadratico, embora te-
nha sido o melhor dentre os testados,
nio descreveu bem o fenémeno para
os intervalos estudados. A equagéo
apresentada deve ser analisada com

restrigdes devido ao desvio da re-
gressdo ter sido significativo.

A analise de variancia da regres-
50 (Quadro 9) indicou, pelo teste
“F”, diferenca significativa
(P menor que 0,01). Os coeficientes
da regressdo para tempo € temperatu-
ra foram significativos, pelo teste “t”,
ao nivel de 10% de probabilidade (P
menor gque 0,01).

Na Figura 3, observou-se que,
dentre os tratamentos estudados, a
fungdo estimada para numero kappa
(Ynki) apresentava menor valor

e Tempranee PC1

2ol e dmraoee (3N e de ternd 15,0
13T de aaLaRL ieR)

4.8, Viscosidade
das celuloses

Qs valores encontrados para a
viscosidade das celuloses, em centi-
poises € suas respectivas analises
estatisticas, estido apresentados nos
Quadros 10 ¢ 11.

A analise de regressdo, aplicada
aos dados, indicou que 0 modetoraiz
quadrada foi o que melhor se ajustou
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dentre os testados aos dados de vis-
cosidade. Da mesma forma que para
o numero kappa, o modelo esta apre-
sentado com certas restri¢des, visto
que o desvio da regressdo mostrou-
se significativo.

A analise de variancia da regres-
530 (Quadro 11) mostrou, através
do teste “F, diferenga significativa
entre os tratamentos ao nivel de
(P menor que 0,01). Os coeficientes
da regressdo para os parametros estu-
dados foram significativos através do
teste de *“t”, ao nivel de 5% de
probabilidade (P menor que 0,05).

Na Figura 4, observou-se que,

dentre os tratamentos estudados, a
fungao estimada para viscosidade (Y
vi) apresentou maior valor (Y v =
42,88) para o tempo 67 minutos a
temperatura de 160°C. O menor
valor foi verificado para o tempo 67
minutos a [74°C. Conclui-se do ex-
posto que, trabalhando-se com tem-
pos mais longos e a mais baixas tem-
peraturas, devem-se obter celuloses
com menores graus de degradagio
nos carboidratos, expressos por
maiores viscosidades. Condigoes se-
veras de tempo e temperatura redu-
zem a viscosidade das celuloses por
quebra de cadeias dos carboidratos
componentes da madeira,

SURTI0 10 - Yizcezidade Aan celuleses (valoren experinentais, em centipgnizeal

Tezparatura (%)

Tempo (=11, ) 160 167 174
Repetizis/mélia 1% 28 3 4 B 1% z* L a I i34 a8 i n :
148 15,33 16,20 13,53 16,65 17,6 30,87 346,00 15,00 31,15 31,29 3,7 2,30 MtLnd a,n7

25 AL A0 29,00 25,48 29,00 29,74 41,43 41,97 40,16 42,00 AL,3T 20,65 270 2,44 2340 i1
(%] 44,08 42,61 41,6) 47,31 43,90 38,39 36,64 14,47 B,00 W00 23,32 03,00 20,73 03,1 2,1
QUADRC 11 - Andlise de varifincia da regressdo da viacosldada das celulosen.
Fonte de Variagao G.L, 5.0, Q.M. P
Devido & regressfo 4 524,1960 131,0450 5,94"°*
Independente da regressdo 4 88,1916 22,0479 17,84°
Erro 27 33,3731 1,2360

L Significative ao nivel de 1% de probabilidade

anw.

4.9 Densidade aparente das
Jolhas de celulose

Nos Quadros 12 e 13 estdo mos-
trados os valores observados para a
densidade aparente das folhas de ce-
lulose produzidas a 45°SR e suas
respectivas analises estatisticas.

A analise de regresséo, aplicada
aos dados de densidade aparente,
indicou que 0 modelo raiz quadrada
descreveu parcialmente o fendmeno,
para os intervalos estudados.

A analise de variancia da regres-
sdo (Quadro 13) indicou através do
teste “F" que a regressdo foi signifi-

Significative mo nivel de 10% de probabilidade

cativa (P menor que 0,10). Os coefi-
cientes da regressao para temperatu-
ra e tempo foram significativos, pelo
teste “1”, aos niveis de 5% e 10% de
probabilidade, respectivamente.

Pela Figura 5, pode-se observar
que, dentre os tratamentos estuda-
dos, a fungio estimada para densida-
de aparente (Ydai) indicou maior
valor (Y da = 0,613) para o tempo
de 67 minutos a temperatura de
167°C. O menor valor se deu para o
tempo 29 minutos 4 temperatura de
160°C. Em todos os casos, notou-se
uma elevagio da densidade aparen-

SUARD 12 - Decsidade sparents 4as folbad bamsie de celnloss & 44°SH (valores experimantais, ea gfea’)

Tezzeratups (°C)

- 188 161 174

Tespw (oin)

Teretiziofsédia b 22 3 . I 12 i o I 12 2 3.3 & by
18 0,5386 0,377 06T 0,5967 0,508 06004 0.0206 90,4017 0,596 0,L072 0,537 3,598 0,621 0,435 0,373
29 0.3824 ©,56809 ©0,5930 0.593) 0,586 0,60 0,6000 0,6055 0,6021 ©0,6020 0,505 ©,574%  0,E0CT 0,015 3,593
£1 23945 0,623 0,8079 0,6003 0,006} 09,6067 0,813 0,617) 0,610 ©,6126 ©,(065 05144 ©0,5772 0,630 O,1fis

QUAT2C 13 - Andlise de vartdncia da regressdc da denasidade aparente das folhas ds celulome

Fonte de Variagde G,L. 5.Q. Q.M. P
Zavids 4 represcis 4 0,00340732 0,00085183 5,73°"*
Irdesoricnte da regressdo 4 £,00059552 0,00014088 0,580 8«
Erzo 27 0,039637690 ©,00025470

Tremificativy ao rivel de 10% de probabilidade

#- a0 nivel de probabilidade ainteia

te, quando a temperatura era de
167°C. Como consequéncia pratica,
pode-se esperar valores mais baixos
de densidade aparente, quando se
deslignificar a madeira a temperatu-
ras baixas (160°C}) ou altas (174°C).
Por outro lado, folhas mais densas
serdo obtidas quando o cozimento
for realizado a temperatura de
167°C,

s . e
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4.10 - Resisténcia a tracdo
das celuloses

Os valores obtidos para resistén-
cia a tragdo das celuloses a 45°SRK,
expressa pelo comprimento de auto-
ruptura, em metros, e suas respecti-
vas analises estatisticas, estdo apre-
sentados nos Quadros 14 e 15.

A analise da regressao, aplicada
a0s dados, indicou 0 modelo quadra-
tico, descrevendo parcialmente o fe-



