|
INSTITUTO SUPERIOR DE ENGENHARIA DO PORTO I S e‘
MESTRADO EM ENGENHARIA QUIMICA ‘

Otimizacao de processos de lavacao de
rolhas naturais e aglomeradas de cortica

VERA MONICA GOMES MELO
Julho de 2021

POLITECNICO
DO PORTO



AMORIM Isep s

Otimizacao de processos de lavacao de rolhas
naturais e aglomeradas de cortica

Julho de 2021

Dissertacdo submetida como requisito parcial para a obtencéo do grau de Mestre em
Engenharia Quimica, ramo opcional Energia e Biorrefinaria

Autor

Vera Ménica Gomes Melo

Orientacao
Eng.2 Telma Teixeira— Amorim Cork, S.A.

Dr.2 Manuela Correia — ISEP



AMORIM ISep e



AMORIM iSep s

Ao terminar mais uma etapa deste importante percurso da minha vida académica e
que me fard ingressar no mercado de trabalho, quero agradecer a todos que dele fizeram

parte.

Primeiramente, agradeco a Amorim Cork pela fantastica oportunidade de realizar

este estagio numa empresa multinacional e pelo tdo carinhoso acolhimento.

Um especial obrigado a Eng.2 Telma Teixeira, orientadora da Amorim Cork, por
toda a disponibilidade, companheirismo, orientacdo e conhecimento transmitido ao longo

de todo o estagio.

A todo o Departamento de Engenharia do Produto, nomeadamente ao Dr. Luis
Cabrita, Dr. Jodo Vasco, Dr? Isabel Roseira e Dr? Cristina Cardoso por todo o

conhecimento partilhado e ensinamento ao longo do estagio curricular.

A Dr®. Manuela Correia, orientadora do ISEP, por todos os conselhos,

acompanhamento € orientac_;éo durante estes nove meses.

Ao Sr. Fernando, chefe de turno do setor da lavag¢do, um grande obrigado por todo
0 conhecimento e experiéncia que partilhou comigo e pela ajuda preciosa ao longo do
estagio e a todos os operarios do setor, Jodo, Paulo e Tiago que me deram apoio e ajuda

incondicional todos os dias.

A minha mée, ao meu pai e & minha irma um eterno obrigado pelo apoio que me

deram ao longo da minha vida tanto académica como pessoal.

Ao0s meus amigos e colegas de estagio, Rita, Bruno, Ana Isabel, Rodrigo, Carlos e
Sofia, um sincero obrigada pela paciéncia que todos os dias tiveram comigo, pelos
conselhos, pelas palavras, pela motivacao e pela ajuda, por confiarem em mim e no que

sou capaz.

Ao meu namorado, pela compreensdo e muita paciéncia que teve comigo ao longo
desta etapa. Por me fazer ver que por mais dificeis que as coisas estejam nds conseguimos

superar tudo com forca e dedicacéo.

Um grande obrigada de coragdo a todas estas pessoas que, sem duvida, me fizeram

levar o melhor desta experiéncia.



AMORIM ISep e



AMORIM iSep s

O presente relatdrio visa descrever o trabalho desenvolvido durante o estagio
curricular, que se realizou na empresa Amorim Cork, no setor da Lavagédo. O principal
objetivo foi otimizar os processos de lavacao de rolhas naturais e aglomeradas de cortica
pela validacdo de um novo sistema de reagentes com o intuito de melhorar o aspeto visual

das rolhas.

O sistema de branqueamento atual, H.O2/NaOH, é um sistema que se tem vindo
a demonstrar agressivo para a superficie da rolha degradando o aspeto visual da mesma.
Neste sentido, foi estudado um novo sistema de branqueamento baseado num novo
reagente, designado por R2, que pretende substituir o hidroxido de sodio no processo de
branqueamento. O reagente R2 exibiu um comportamento adequado em todas as lavacoes
testadas — LavacOes A e B e Revestimentos C e D, para rolhas naturais e lavacdes E e F,

para rolhas aglomeradas.

O método de trabalho baseou-se no seguimento do protocolo de validacdo de
produtos quimicos tendo sido realizados, inicialmente, ensaios a escala piloto e,
posteriormente, ensaios a escala semi-industrial. De um modo geral, o reagente R2
demonstrou capacidade para substituir o hidroxido de sodio, ndo sendo a sua rea¢do com
o0 perdxido de hidrogénio agressiva para a superficie da rolha nem um risco para o posto
de trabalho.

Como resposta aos objetivos propostos tem-se, com a possivel implementacdo do
R2 no processo de lavacdo, a eliminacdo de um produto quimico nesta etapa. Pode-se,
também, afirmar que se conseguem obter tonalidades idénticas as produzidas, na empresa,

atualmente.

Relativamente a quantidade de peroxido de hidrogénio, na lavacdo com o R2,
reduz-se o consumo em 78% e 59%, nas lavagdes A e B, respetivamente. A quantidade
de perdxido de hidrogenio utilizada no Revestimento D € a mesma quando comparada

com o revestimento C nas condigdes atuais.

No que se refere ao consumo de energia, existem beneficios significativos em
todas as lavacdes estudadas, com o R2, a escala semi-industrial. Na Lavagdo A, consome-
se menos 58% de energia, na Lavacdo B menos 33%, enquanto no Revestimento D,

consome-se menos 24% de energia quando comparado com o Revestimento C.
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Apesar de ndo ter sido possivel validar o reagente R2 durante o periodo de estagio,
os resultados obtidos até ao momento sdo promissores, apontando para que possa Vvir a

ser aprovado e implementado no processo de lavagdo, num futuro préximo.

Palavras-chave: Cortica, rolhas naturais, lavagao, branqueamento, R2
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This thesis aims to describe the work developed during the curricular internship,
carried out in Amorim Cork, in the Washing sector. The main objective was to optimize
the washing processes for natural and agglomerated cork stoppers by validating a new
reagent system to improve the visual appearance of the stoppers.

The current bleaching system, H.O>/NaOH, has been shown to be aggressive to
the surface of the stopper, degrading its visual appearance. In this sense, a new bleaching
system was studied based on a new reagent, named R2, which intends to replace sodium
hydroxide in the bleaching process. The R2 reagent exhibited an adequate behaviour in
all of the washings tested — Washings A and B and Coatings C and D, for natural stoppers
and washings E and F, for agglomerated stoppers.

The working method was based on following the validation protocol of
chemical products, initially carrying out tests at a pilot scale and, later, tests at a semi-
industrial scale. In general, the R2 reagent demonstrated the ability to replace sodium
hydroxide, and its reaction with hydrogen peroxide being neither aggressive to the surface
of the stopper nor a risk to the workstation.

In response to the proposed objectives, with the possible implementation of the
R2 reagent in the washing process, there is the elimination of one chemical at this stage.
It can also be said that it is possible to obtain tonalities identical to those currently
produced in the company.

Regarding the amount of hydrogen peroxide, in washing with R2, consumption
is reduced by 78% and 59%, in washings A and B, respectively. The amount of hydrogen
peroxide used in Coating D is the same as compared to Coating C under current

conditions.
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Regarding the energy consumption, there are significant benefits in all the
washings studied, with R2 at a semi-industrial scale. In washing A, 58% less energy is
consumed, in washing B 33% less, while in Coating D, 24% less energy is consumed
when compared to Coating C.

Although it was not possible to validate the R2 reagent during the internship
period, the results obtained so far are promising, indicating that it could be approved and

implemented in the washing process in the near future.

Keywords: Cork, natural stoppers, washing, bleaching, R2
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O presente relatorio foi elaborado de acordo o trabalho desenvolvido na empresa
Amorim Cork, S.A. com a finalidade de obtenc&o do grau de Mestre em Engenharia

Quimica no ramo de Energia e Biorrefinaria.

Este relatério tem como objetivo descrever todas as atividades desenvolvidas ao
longo do estégio curricular, com duracdo de 8 meses, na empresa Amorim Cork, S.A. O
estagio tem como principais objetivos a otimizacdo dos processos de lavacdo de rolhas

naturais e aglomeradas de cortica e foi realizado na Unidade Industrial de Lamas.

O Grupo Américo Amorim teve inicio numa pequena empresa familiar, dedicada
a producdo de rolhas de cortica, fundada em 1870, em Vila Nova de Gaia. Atualmente, é
a maior empresa mundial de produtos de cortica e a mais internacional de Portugal, sendo

a clara lider do setor em 2020 [1].

Mantendo a marca da familia, o0 Grupo Amorim afirmou-se, recentemente, em
dezenas de empresas, nos cinco continentes e nas mais diversas areas economicas desde
a cortica a producdo de vinho e ao enoturismo, passando pelos setores da energia,

florestal, financeiro, imobiliario e de artigos de luxo, constituindo assim uma holding [1].

A empresa Amorim Cork, foi fundada em 1922, em Santa Maria de Lamas,
concelho de Santa Maria da Feira, tendo sempre em vista 0 seu crescimento estrutural,
produtivo e inovador. Integra o universo Corticeira Amorim, S.G.P.S., S.A., a maior
empresa mundial de produtos de cortica, que no primeiro trimestre de 2020 atingiu 204
milhdes de euros em vendas em mais de 100 paises, de todos os continentes [1].

Como se pode observar na Figura 1.1, a Corticeira Amorim encontra-se
organizada em cinco Unidades de Negocios — Matérias-Primas (Amorim Natural Cork,
S.A)), Rolhas (Amorim Cork, S.A.), Revestimentos (Amorim Revestimentos, S.A.),
Aglomerados Compositos (Amorim Cork Composites, S.A.) e Isolamentos (Amorim
Isolamentos, S.A.) e, ainda uma unidade de Investigacdo e Desenvolvimento (I&D), com
0 objetivo de atender todas as necessidades do cliente, através de uma pesquisa continua

para melhorar 0s processos e, assim, os produtos [1].
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Dentro da Unidade do Negocio de Rolhas existem 8 Unidades Industriais relativas
a producéo de rolhas com o intuito de satisfazer as necessidades do mercado. Podem-se
observar as 8 unidades Industriais na Figura 1.1. assim como as respetivas atividades.
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Lamas (AL) Producdo de Rolhas Naturais e Acquamark

Marcacdo e tratamento de Rolhas Naturais,
Distribuicdo (AD) Aglomeradas, Twin Top, Anti-capilarcork,

Acquamark e Advantec
Amorim Cork = J
Florestal e 1&D, Inovagao
/ J Producéo, Marcacéo e Tratamento de Rolhas
- Champcork (CHK) ¢ degChampanhe
Matérias-Primas
Energia Amorim Natural
Amorim Natural SR Produgdo de rolhas Capsulad
morim Natura ] roducéo de rolhas Capsuladas e
Cork Top Series (ATS) Especialidades
) Rolhas J
Cortica Amorim Cork,
SGPS, S.A. v I
Corticeira Amorim / asconcelos € Tratamento e escolha de Rolhas Naturais
S.G.PS,SA. Lyncke (VL)
Isolamentos J
Financeira Isolamentos, S.A.
J Marcacéo, Tratamento, Escolha e Lavacéo
g Porto Cork (PTK) de Rolhas Naturais e NDtech
Aglomerados
. Compositos !
Imobiliéria Amorim Cork _p
Composites Amorim Cork
) Composites, S.A. | De Sousa (DS) Producéo de Rolhas Neutrocork e Helix
Revestimentos | /
LU Amorim
Revestimentos, ] Producéo, Marcacéo e Tratamento de Rolhas
g S.A | Equipar (EQP) Twin Top, Aglomeradas e Advantec

Figura 1. 1. Estrutura da corticeira Amorim S.G.P.S., S.A.
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A Corticeira Amorim possui um Sistema de Gestdo Integrado (SGI) que €
abrangido por normas dos Sistemas de Gestdo de Qualidade, Seguranca Alimentar,
Ambiente, Energia e Produtos Florestais. Possui, ainda, outas certificacbes, como por
exemplo, Systecode que garante o cumprimento do Cdédigo Internacional de Praticas
Rolheiras (CIPR), Hazard Analysis and Critical Control Point (HACCP) que analisa os
perigos e pontos criticos de controlo, de forma a garantir a qualidade e higiene durante o
processamento de alimentos, Food Safety System Certification 22000 (FSSC) e Forest
Stewardship Council (FSC®) que € responsavel por assegurar a producdo e 0 consumo

responsavel de produtos florestais [2].

Cada Unidade Industrial (Ul) é abrangida por uma série de certificacbes, como se

pode ver na Tabela 1.1.

o . ) . . . Produtos
Praticas Rolheiras Qualidade Ambiente Energia  Seguranca Alimentar )
Florestais
Ul
Systecode ISO ISO ISO FSSC
1SO 9001 HACCP FSC®
Lamas X X X X X
De Sousa X X X X X X
Champcork X X X X X X X
Portocork X X X X X X
VL X X X
Top Series X X X X X X X
EQUIPAR X X X X X X
Amorim
o X X X X X X
Distribuicdo

Tabela 1. 1. Certificacdes das respetivas Unidades Industriais [1].

O estagio realizado debrugou-se sobre a lavacdo de rolhas naturais e aglomeradas
de cortica e teve como objetivo a otimizacdo desta etapa do processo. Os principais
objetivos foram a validagéo de um novo sistema de reagentes para branquear a rolha, de
forma a melhorar o aspeto visual e a marcacdo e reduzir a quantidade de peroxidos
residuais. O foco € substituir reagentes, atualmente utilizados na lavacéo, o hidroxido de

sodio e o bissulfato de sodio, por produtos menos agressivos para a superficie da rolha e
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mais seguros para o posto de trabalho. S0 também objetivos deste estagio reduzir a
quantidade de quimicos utilizados na lavacdo assim como de agua e de energia,
diminuindo, portanto, o custo desta etapa do processo. Para atingir estes objetivos foi
testado um novo reagente e foi analisado o desempenho do mesmo nas diversas lavacoes.
O reagente escolhido para substituir os reagentes acima mencionados designa-se por R2,

ao longo deste relatorio.

Em primeiro lugar realizaram-se ensaios a nivel laboratorial, por parte dos
fornecedores do produto. Posteriormente, replicaram-se 0s mesmos a escala piloto, na
Amorim Cork. Os ensaios a escala piloto consistiram na utilizacdo de um tambor, com a
capacidade maxima de 3 000 rolhas, onde se realizaram ensaios até a cor do produto ser
validada. ApoOs a validacdo, seguiram-se 0s ensaios a escala semi-industrial, cuja
capacidade maxima do tambor de lavacdo é 100 000 rolhas. Por fim, se o produto for
validado serd implementado nas linhas de producéo, sendo realizadas todas as alteraces

necessarias a correta implementagdo do mesmo.

O presente relatorio encontra-se dividido em sete capitulos.

O primeiro capitulo tem como objetivo dar a conhecer a empresa na qual o estagio
foi realizado assim como fazer o enquadramento do trabalho concretizado, abordando o

tema e 0s principais objetivos do estagio curricular.

No segundo capitulo, da-se a conhecer a cortica, qual a sua origem, onde pode ser
encontrada, como € obtida e classificada. Ainda neste capitulo, € apresentada a estrutura
celular da cortica assim como as suas propriedades fisicas e como é constituida

quimicamente. Por fim, referem-se algumas aplicacdes da cortica.

O terceiro capitulo aborda os tipos de rolhas produzidas na Amorim Cork, S.A. e
0 respetivo processo de producdo. Séo, ainda, apresentados os testes aplicados as rolhas

de modo a garantir a sua qualidade, seguido do impacto ambiental das rolhas.

O quarto capitulo é dedicado ao processo de lavagéo das rolhas, realcando a etapa
de branqueamento, que tem como base 0 agente de branqueamento, o peroxido de

hidrogenio.
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No quinto capitulo descreve-se a metodologia experimental utilizada ao longo
deste estudo, nomeadamente, os testes realizados as rolhas e as condi¢des usadas nos

ensaios a escala piloto e semi-industrial.
No capitulo seis apresentam-se os resultados a respetiva discusséo e analise.

Por altimo, no capitulo sete, sdo apresentadas as principais conclusdes do trabalho

realizado e sugestdes para trabalho futuro.
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Neste capitulo serd abordada a histéria da cortica, assim como a sua distribuicéo
geogréfica mundial. Conhecer-se-4, também, a forma e as etapas envolvidas na extragao
da cortica do sobreiro. Serd ainda abordada a estrutura celular da cortiga assim como 0s
seus constituintes e as suas propriedades fisicas e mecanicas. Por fim, serdo apresentadas

algumas aplicacdes da cortica, hoje em dia.

A cortiga é um material que ja é usado desde ha milhares de anos. Foi encontrada
pela primeira vez no Egipto, onde a utilizavam como utensilio ndutico, nas artes da pesca,

em aplicacdes domesticas e, ainda nas solas das sandalias.

A civilizacdo romana continuou a explorar os beneficios da cortica no calcado,
mas também nas suas casas como isolante térmico. Mais tarde, estas propriedades vém a
ser comprovadas pelos monges medievais, que utilizavam a cortica para revestir as
paredes das suas casas, protegendo-os do frio ou do calor, dependendo da estacdo do ano

em que se encontravam [1].

Nos séculos XV e XVI, a cortica foi aplicada nas caravelas que levaram 0s
descobridores portugueses a descoberta de novos horizontes. Na Il Guerra Mundial, a
cortica foi usada em equipamentos militares. Deste modo, a cortica foi-se afirmando e foi

cada vez mais valorizada devido as suas caracteristicas.

Apesar das diversas utilizacBes da cortica, € com 0 vinho que esta mantém a
relacdo mais forte. Desde que se comegou a produzir vinho e a consumi-lo que a cortica
surge como material perfeito para vedante dos recipientes que o contém. Embora haja
registos antigos de vinho vedado com cortica em bom estado, a grande revolugdo na
industria vinicola sé se deu no século XVII, com o monge Dom Pérignon. Este monge
ficou célebre pelo seu champanhe e, decidiu procurar uma alternativa as rolhas na época
usadas que eram de madeira envolta em canhamo embebido em azeite. Eram rolhas pouco
vedantes, que colocavam duvidas quanto a preservagao do vinho e sempre prontas a saltar.
Assim, as rolhas de madeira foram substituidas por rolhas de cortica que, desde essa altura
tém evoluido ao longo de centenas de anos. Atualmente, a rolha de cortica protege os

melhores vinhos, dos centenarios aos mais novos [1].
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2.2. Distribuicéo geografica
A cortica € produzida pelo sobreiro (Quercus suber L.), constituindo o
revestimento exterior do seu tronco e ramos. A cortica € retirada do tronco
periodicamente, normalmente de nove em nove anos, sob a forma de pranchas com
espessura adequada ao processamento industrial, principalmente para a producdo de

rolhas.

O sobreiro encontra-se em abundéncia no Mediterraneo Ocidental ocupando uma
area total de 2,2 milhdes de hectares. Da extenséo total do montado de sobro, extraem-se
anualmente cerca de 200 mil toneladas de cortica. Portugal, que detém um terco da area
global de sobreiros, ¢ o maior produtor, sendo responsavel por cerca de 50% da
transformacdo mundial. Na Figura 2.1 observa-se a distribuicdo da producéo anual de

cortiga por pais [1].

Producdo de cortica

0
3,10% 2,60%

0,
4,90% 0%
5,80% . \

30,50%

49,60%

Portugal Espanha = Marrocos = Argélia = Tunisia = Itdlia = Franca

Figura 2. 1. Distribui¢cdo da produgdo anual de cortica por pais.

O setor da cortica desempenha um papel muito importante nestes paises, quer a

nivel econémico, quer social e ambiental.

Em Portugal, o sobreiro € a rvore nacional e ocupa 23% da area florestal do pais,
onde se tem vindo a desenvolver importantes reflorestacbes a um ritmo de dez mil
hectares por ano, ou seja, um crescimento anual na ordem dos 4% [3]. O sobreiro tem
uma funcdo importantissima pelo que é uma espécie protegida. A legislacdo nacional e

regional em Portugal protege os montados proibindo o abate n&o autorizado de sobreiros

[3].
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2.3. Descorticamento
O ciclo de vida da cortica, enquanto matéria-prima, inicia-se com a extracdo da
cortica do tronco do sobreiro através do corte e arrancamento, designado de

descorticamento.

Esta operacéo é realizada no final da Primavera ou Verao, que é quando a arvore
se encontra fisiologicamente ativa na producao de cortica, tornando mais facil a separacéo
da camada de cortica do tronco. O descorticamento sé pode ser efetuado caso 0s sobreiros
possuam, no minimo, 70 cm de perimetro de tronco e a uma altura de 1,30 m do solo [3].

O corte de cortica é feito manualmente com um machado, por golpes sucessivos
ao longo de linhas verticais e horizontais em volta da arvore, 0 que permite retirar a cortica

em grandes pranchas de forma aproximadamente retangular [2].

Na figura 2.2. estdo representadas as varias etapas do processo de descorticamento

2]

Figura 2. 2. Etapas do descorticamento [2].

Ap0s o descorticamento estar concluido existe um periodo de repouso para a
estabilizacdo da cortica. As pranchas obtidas nesta etapa sdo empilhadas e permanecem
expostas ao ar ambiente por um periodo minimo de seis meses, onde se da a maturagédo

da matéria-prima e a estabilizacdo da cortica [2].
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S&0 necessarios 25 anos até que um tronco de sobreiro comece a produzir cortica

e a ser rentavel e, vive em média 150 a 200 anos. Neste sentido, € importante que o

descorticamento seja feito por especialistas que tém grande habilidade manual e muita

experiéncia, para nao haver danificacdo da arvore.

Do descorticamento, obtém-se trés variedades de cortica como se pode observar

na Figura 2.3 [3].

Cortica Virgem

Obtida através do primeiro
descorticamento, chamada desbdia (25
anos do sobreiro)

Cortica com estrutura muito irregular,
com vincos/rugas e com uma dureza que
faz com que se torne dificil de trabalhar

Cortica

Descorticamento Segundeira

Obtida no segundo descorticamento (34
anos do sobreiro)

J

Cortica menos dura do que a cortica
virgem, porém ainda impropria para o
fabrico de rolhas )

Obtida no terceiro descorticamento (43
anos do sobreiro)

J

Cortica Amadia

Cortica com as propriedades adequadas
para a producdo de rolhas de qualidade.
Estrutura regular com costa (parte de
fora da prancha) e barriga (parte interior

da prancha) lisas. )

Figura 2. 3. Variedades de corti¢a obtidas através do descorticamento [3].

A cortica amadia divide-se, ainda, em cortica delgada ou cheia. A cortica delgada

é utilizada para a producdo de discos de cortica, enquanto a cheia é usada para a producao

de rolhas.

Quando se obtém uma prancha podem-se observar duas zonas distintas, a parte

exterior, que se designa de costa e a parte interna denominada barriga, como se pode

observar na Figura 2.4.

10
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Costa

Barriga

Figura 2. 4. Identificacdo da costa e da barriga de uma prancha de cortica.

2.4. Estrutura celular

A cortica inclui-se na classe dos materiais designados por materiais celulares, que

sdo cada vez mais importantes em varios dominios da Engenharia.

A cortica foi um dos primeiros materiais que Robert Hooke (1635-1703) observou
ao microscopio oOtico. Foi esta observacdo que permitiu identificar a unidade base da
estrutura das plantas e dos tecidos bioldgicos — a célula [3]. Na Figura 2.5 observa-se

desenhos de Robert Hooke da estrutura da cortica [4].

EEC NS
SRR

Figura 2. 5. Desenhos de cortes de cortica ao microscopio o6tico
publicados por Robert Hooke em 1665 [4].

Hooke reparou na anisotropia da estrutura da cortica, assim, desenhou as células
em duas componentes. O desenho a direita da Figura 2.5 mostra uma estrutura mais ao
menos isotrdpica, isto €, com as paredes celulares orientadas em todas as diregdes,
enquanto que o desenho a esquerda representa uma estrutura constituida por células

alongadas, dispostas em filas proximas [3].

11
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A cortica € constituida por varios polimeros como a suberina, a lenhina e a

celulose, que irdo ser abordados, ainda no capitulo 2 [3].

Na Figura 2.6 pode-se observar a estrutura e constituicdo de uma célula de cortica

[5].

parede terciaria _ parede terciaria

__camada suberinica parede secundaria

: == lamela média composta
suberina

....ceras
—— parede primaria

lamela media

__Pparede secundaria
parede terciaria

canais de pontuacdes

Figura 2. 6. Representacdo esquematica dos constituintes de uma célula de cortica [5].

Antes de descrever a estrutura celular da cortiga € importante referir e definir as
trés principais diregdes e secc¢oes da cortica. As direcdes segundo o raio e 0 eixo do tronco
designam-se por radial e axial, respetivamente, enquanto a direcdo tangente a
circunferéncia do tronco se denomina por tangencial. Relativamente as secc¢des, a sec¢do
perpendicular & direcdo radial designa-se por tangencial (por ser tangente ao tronco da
arvore), a seccdo transversal é a seccdo perpendicular a direcdo axial e a seccao
perpendicular a direcdo tangencial chama-se seccdo radial (por serem transversal ao
tronco e segundo o raio do mesmo, respetivamente). Na Figura 2.7 pode observar-se a

orientacdo das secc¢des e direcdes principais em relacédo ao tronco da arvore [3].

_ Lenho {madeira)

Cortiga
f |

Felogénio

Axial

Secglo |
Tangencial

Figura 2. 7. Orientacdo das direcGes e seccdes principais da cortica em relagéo ao tronco da arvore [3].

12
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A estrutura celular e a composicdo quimica da cortica conferem-lhe propriedades
mecanicas, fisicas e quimicas, entre elas, impermeabilidade a 4gua e a outros liquidos,
baixa densidade, elevada deformabilidade assim como baixa resisténcia a deformacéo e
baixa condutividade térmica [3]. A cortica €, ainda, um bom isolador acustico uma vez
que possui uma fraca capacidade de transmissdo sonora resultante da baixa densidade e

elevada porosidade.

A baixa densidade da cortica é conseguida pela elevada quantidade de ar presente
nas células de menor dimensdo, tornando-a num bom isolante térmico. A baixa
condutividade térmica deve-se ao facto de a sua capacidade de transferéncia de calor ser
reduzida. Quanto a impermeabilidade da cortica, esta € adquirida pela presenca de
suberina na parede celular da cortica. Esta propriedade permite a cortica envelhecer sem

se deteriorar [2].

A combinac&o de todas estas propriedades faz com que a cortica tenha vindo a ser
utilizada ao longo de séculos para inimeros fins, tais como: rolhas naturais ou
aglomeradas, discos, placas para revestimento de superficies, painéis de afixacdo e

decorativos, palmilhas, anilhas e juntas de vedacéo.

A composicdo quimica da cortica e a estrutura molecular dos seus componentes
continuam a ser estudados e investigados. Quimicamente, a cortica € constituida por
diversos tipos de compostos, que podem ser divididos em grupos, e cujos valores tipicos
sd0 0s seguintes: suberina (45%), seguido da lenhina (27%), polissacarideos (12%),
taninos (6%), ceras (6%) e cinzas (4%) [6]. E de salientar, ainda, que estas percentagens
podem variar de lote para lote.

A constituicdo quimica das paredes celulares da cortica pode ser dividida em dois
tipos de componentes: os estruturais (suberina, lenhina e polissacarideos) e os nao-
estruturais, que se classificam em extrataveis e componentes inorganicos. Os
componentes estruturais conferem as células a sua forma e a maior parte das suas
propriedades fisicas e quimicas. Os componentes ndo-estruturais extrataveis sao
compostos organicos com baixa massa molecular que podem ser removidos por

solubilizacdo sem alterar as propriedades mecanicas da cortiga [3].
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2.6.1. Suberina
A suberina é o principal componente da parede celular da cortica conferindo-lhe
elasticidade e impermeabilidade a liquidos e a gases. Confere, ainda, as células as suas
propriedades mecanicas. Dadas as suas funcfes estruturais é impossivel remové-la sem

destruir irreversivelmente a sua estrutura celular [3].

A suberina é um polimero misto de mondmeros aromaticos e alifaticos, que
formam uma estrutura complexa do tipo poliéster, constituido por cadeias longas de

acidos gordos [6].

Um modelo proposto para a estrutura da suberina encontra-se na Figura 2.8 [7].

Poly{Phenolic) Domain Poly(Aliphatic) Domain OcH.

Figura 2. 8. Modelo estrutural da suberina [7].

2.6.2. Lenhina
A lenhina € um polimero aromético de elevado peso molecular, constituida por
monomeros do tipo fenilpropano e possui fungdes de suporte para 0s outros componentes
estruturais na parede celular, conferindo impermeabilidade e resisténcia a ataques fisicos
e quimicos. Trata-se de um polimero com uma estrutura amorfa, irregular e reticulada, ao

contrario dos polissacarideos [6]. Na Figura 2.9 encontra-se a estrutura da lenhina [7].
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Figura 2. 9. Estrutura da lenhina [7].

A lenhina € um material polifendlico que resulta da polimerizagcdo dos seus

precursores: o alcool coniferilico, o alcool sinapilico e o alcool p-cumarilico. Na Figura

2.10 observam-se as estruturas dos precursores da lenhina [7].

CH,OH CH,OH CH,OH
H H (|:H
|| I H
H H CH
OCH;  H,CO OCH,
OH OH OH

p-Coumaryl alcohol Coniferyl alcohol Sinapy! alcohol

Figura 2. 10. Precursores da lenhina [7].

2.6.3. Polissacarideos
Os polissacarideos sdo constituidos por dois tipos de polimeros: a celulose e a

hemicelulose, ambos de elevado peso molecular, que sdo responsaveis pela estrutura de

suporte da parede celular da cortica.

15



AMORIM iSep s

Celulose

A celulose é um composto que pertence ao grupo dos hidratos de carbono. E um
homopolimero de cadeia longa ¢ linear que ¢ composto por unidades f-D-glucopiranose

ligadas entre si por ligagdes glicosidicas B-(1—4), como se pode observar na Figura 2.11

[71.
HOH H H HOH H H
OH OH
~5 Lo Ho—4 ﬁ\ Hq Ho—4 O/
o] o) o)
RO on H'O RO oH HO
H H HoH H H Hon
Figura 2. 11. Estrutura da celulose [7].
Hemicelulose

A hemicelulose é um heteropolimero de cadeias mais curtas quando comparadas
com as da celulose, lineares e ramificadas, possuindo uma estrutura amorfa e menor peso

molecular que a celulose.

A hemicelulose é constituida por cinco agucares, trés hexoses (glucose, manose e

galactose) e duas pentoses (xilose e arabinose) que sdo facilmente hidrolisadas por acidos

[6].
Na Figura 2.12 encontram-se 0s principais constituintes da hemicelulose [7].
Pentoses
H
B-D- Xylose o-L-Arabinopyranose o-L-Arabinofuranose
(B-D- Xylp) (o-L-Arap) (o-L-Araf)
Hexoses H OH OHOH
H,,..O H,_,.,O
HO H
HO _ OH HO H
H  oH OH
B-D-Glucose B-D-Manose o-D-Galactose
(B-D-Glep) (B-D-Manp) (o-D-Galp)

Figura 2. 12. Principais constituintes da hemicelulose [7].
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2.6.4. Extrataveis
Este grupo inclui os compostos facilmente isolaveis da cortiga, que se encontram
numa forma combinada nas paredes celulares, por simples extracdo com solventes. Neste

grupo estdo incluidos, maioritariamente, as ceras e 0s taninos.

Ceras
As ceras sao facilmente extraidas da cortica por extragdo com solventes organicos
e posteriores operacdes de separacdo e purificacdo, o que demonstra que se encontram de
uma forma ndo combinada na parede das células. Conjuntamente com a suberina, as ceras

contribuem para uma certa impermeabilizacdo das mesmas.

Neste grupo estdo incluidos alcanos, alcandis e triterpendides. Os alcanos
possuem cadeias de 16 a 34 atomos de carbono e os alcanois sdo formados por cadeias

carbonadas com 29 a 36 4tomos [6].

Na Figura 2.13 observam-se as formulas de estrutura de algumas ceras da cortica

[7]1

CODH

OH

Friedelin Betulin Betulinic acid

HO'

B-Sistosterol Sitost-4-en-3-one

Figura 2. 13. Estrutura de algumas ceras da cortica [7].

Taninos

Os taninos sd@o 0s compostos existentes em maior percentagem neste grupo dos
extrativeis e sdo obtidos da cortica por extracdo com &gua ou solventes polares. S&o
compostos fendlicos que aparecem numa forma polimerizada e sdo, normalmente,

divididos em dois grupos: taninos hidrolisaveis e taninos condensados.
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Os taninos hidrolisaveis sdo constituidos por eésteres do acido 3,4,5-
trihidroxibenzdico e da glucose, ja os condensados s&o formados por policondensacao de
mondmeros do tipo flavondide [6].

Na Figura 2.14 apresenta-se a estrutura dos taninos [7].

OH

|

7 OH

HO \0 [

/\/\OH
OH
Catechin OH
HO\/\
s o7 e
HO OH
\i\/ OC\/ ‘/O
P |
\‘/ “SoH
COOH OH
Gallic acid Ellagic acid

Figura 2. 14. Estrutura dos taninos da cortica [7].

2.7. Aplicac0es da cortica

A cortica além de possuir propriedades Unicas € uma matéria-prima 100% natural

com propriedades fisicas e mecanicas que lhe permitem ter um amplo leque de aplicaces.

Rolhas e pisos de cortica sdo os dois produtos mais representativos da industria,
mas atualmente as capacidades da cortica sdo cada vez mais exploradas por designers,

arquitetos e engenheiros dos mais diversos setores.

Um dos éxitos foi o Pavilhdo de Portugal da Expo Xangai todo construido em
cortica, que teve um impacto arrebatador. O mesmo aconteceu em Barcelona, onde a
cortica reveste a Sagrada Familia, em Mil&o, no Museu Leonardo da Vinci, entre muitos
outros [1].

Combinada com a tecnologia mais inovadora, a cortica aumenta a potencialidade

dos produtos, conferindo conforto e prestigio [1].
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As rolhas de cortica natural constituem o elemento-chave de todo o setor industrial

corticeiro e a maior parte da producdo refere-se a rolhas para vinho. Devido as suas

propriedades fisicas e quimicas, as rolhas de corti¢a sdo o Unico vedante que assegura,

além da correta vedacdo, que o vinho continue a evoluir depois de engarrafado.

3.1. Tipos de rolhas

No universo Amorim sdo produzidos diversos tipos de rolhas dependendo da

bebida a que se destina, entre elas, vinhos tranquilos, vinhos espumosos ou vinhos

espirituosos. As rolhas podem ser divididas em dois grandes grupos: rolhas naturais e

rolhas técnicas.

Na Tabela 3.1 [1] € possivel entender em que consiste cada um dos grupos e quais

as rolhas que neles se encaixam.

Grupo

Natural

Técnica

Tabela 3. 1. Grupos de rolhas existentes no universo Amorim [1].

Tipo de Rolha

Natural

Colmatada

Aglomerada ou
Neutrocork
(NTK)

Caracterizagao

Feitas a partir de uma s6
peca de cortica, ideais
para vinhos emblematicos
e de estagio prolongado

Rolhas as quais sdo
acopladas no topo uma
capsula de madeira,
porcelana, metal, vidro,
entre outos materiais.

Revestidas com uma
solucgéo de base aquosa e
po de cortica

Compostas por
aglomerados de cortiga e
produtos aglomerantes,
ideais para vinhos de
consumo rapido

AM) ACQUAMARK
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Tipo de Rolha Caracterizacéo

Rolha aglomerada
contendo um disco de
cortica natural em cada
topo, ideais para vinhos
tranquilos brancos, rosés e
tintos

Twin Top

Rolha aglomerada com
granulado de maiores
Champanhe dimensGes, com um ou
dois discos naturais no
topo inferior

Cada cliente tem as suas preferéncias no que toca ao calibre, a classe e a lavacao
da rolha. E tendo em conta estas consideracdes que, juntamente com os comerciais da

Amorim Cork, as encomendas por parte dos clientes sao feitas.
O calibre da rolha € representado pelo comprimento e pelo didmetro da rolha.

A classe representa a qualidade da rolha quanto as suas caracteristicas visuais, ou
seja, de acordo com a extens&o da porosidade e de outras heterogeneidades da cortica que
estdo salientes no topo e no corpo (superficie lateral) da rolha. Consideram-se as classes
comerciais Flor, Extra, Superior, 13 23 32 42 e 52 [2]. A classe Flor é a de melhor
qualidade e a 5% € a de pior qualidade, como se pode observar na Figura 3.1. A partir da

classe terceira as rolhas seguem o destino da colmatagem.

Figura 3. 1. Classes comerciais das rolhas naturais, ordenadas por Flor, Extra, Superior,
12 22 32,
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A Ultima caracteristica que distingue as rolhas naturais é a lavacao. Esta etapa
baseia-se num conjunto de operacOes destinadas a assegurar a limpeza, o despoeiramento
e a desinfecdo das rolhas. As lavacGes realizadas na Amorim Cork, S.A. séo designadas

A, B, C, D e E. Na Figura 3.2 encontram-se as diferentes lavacOes existentes.

Figura 3. 2. Lavagdes das rolhas ordenadas por A, B, C,D e E.

Além da lavacdo base, as rolhas podem voltar ao setor da lavacdo para serem
revestidas. Os revestimentos sdo designados por 1, 2 e 3. Na Figura 3.3 apresentam-se as

diferengas na rolha entre cada revestimento realizado.

Figura 3. 3. Revestimentos das rolhas ordenados de 1 a 3.

3.2. Processo de producao de rolhas naturais e aglomeradas
Neste subcapitulo pretende-se apresentar os processos de producdo de rolhas

naturais e aglomeradas de cortica.

O processo de producgéo de rolhas inicia-se com o descorticamento, j& explicado
anteriormente, seguindo-se a rececdo das pranchas, na Amorim Florestal. Segue-se a
cozedura e, posteriormente, as pranchas sdo submetidas a um processo de tragamento,
escolha e paletizacdo. E neste momento que a cortica é sujeita a uma primeira escolha
onde se separam as pranchas em delgadas ou cheias, dependendo do niumero de linhas da
prancha que define o seu calibre. Considera-se cortica delgada quando a prancha tem
entre 6 e 12 linhas e cortica cheia quando a prancha tem mais de 12 linhas.
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Depois de separadas as pranchas, estas sdo sujeitas a um processo de vaporizacao
seqguida de rabaneacdo, obtendo-se os tracos prontos para a brocagem. Antes da
brocagem, as pranchas delgadas sofrem laminagéo, dando origem a discos.

Da brocagem obtém-se diferentes tipos de produtos: a raga e as aparas. A raga é
proveniente das pranchas cheias e da origem a rolhas naturais e as aparas sdo subprodutos
da brocagem que dao origem a rolhas aglomeradas. A algumas destas rolhas sdo
adicionados discos. A partir da brocagem cada produto € submetido a tratamentos
distintos. Apos obtidos os produtos finais, estes sdo marcados e sujeitos a um tratamento

de superficie. Por fim, é realizado o embalamento e expedi¢éo [3].

Assim, a rolha passa por varias etapas e processos até ser produto final. Na Figura
3.4 encontram-se as diversas etapas de producdo e o respetivo fluxo de producao de rolhas

naturais e aglomeradas [8,9].
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Figura 3. 4. Fluxo de produgdo de rolhas naturais e aglomeradas [2,8].

* Representa as etapas comuns aos dois processos.
* Representa as etapas relativas ao processo de producdo de rolhas naturais.

* Representa as etapas relativas ao processo de produgdo de rolhas aglomeradas.
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Na Tabela 3.2. encontram-se descritas as varias etapas envolvidas na producéo de

rolhas naturais [8,9].

Tabela 3. 2. Etapas da producédo de rolhas naturais e aglomeradas e breve descricéo.

Etapas Breve descricao

A cortica é retirada do sobreiro na forma de placas retangulares

Descorticamento designadas de pranchas.

As placas de cortica sdo empilhadas num estaleiro, num
Recegdo/Empilhamento periodo minimo de 6 meses, ao ar livre. Nesta etapa ocorrera a
estabilizacdo das propriedades fisicas e mecénicas da cortica.

As pranchas de cortica sdo totalmente imersas em agua limpa
em ebulicdo, durante 1h. Esta etapa tem como objetivo limpar
a cortica, extrair as substancias hidrossollveis, aumentar a
espessura, a elasticidade e amaciar a cortica.

Cozedura

As placas sdo secas a temperatura ambiente e ficam a
estabilizar entre 1 e 4 semanas, para atingir uma humidade
entre 8 e 16%. Esta estabilizacdo permite nivelar as pranchas e
deixar a cortica repousar o suficiente para que adquira uma
consisténcia e uma humidade homogéneas que permitam o seu
corte.

Estabilizagéo

A cortica é escolhida de acordo com a sua espessura e
qualidade (aspeto visual). Toda a cortica com defeitos que
impecam a sua utilizagdo para a fabricagdo de rolhas/discos é
separada.

Selecgéo

Esta etapa consiste na exposi¢do das pranchas de cortica a acéo
de vapor numa camara fechada, durante, pelo menos, 30
Vaporizacao minutos. Tem o objetivo de diminuir o Tricloroanisol (TCA)
presente e limitar a humidade da cortica, tornando a prancha
mais maledvel e macia.

As pranchas sdo cortadas manual ou semiautomaticamente nas
rabaneadeiras. Tem como objetivo preparar a cortica para a
Rabaneacéo operacdo de brocagem. Os tracos obtidos devem ter um
comprimento superior ao da rolha para a sua dimenséo poder
ser ajustada nas etapas seguintes.

E efetuada a perfuracio da cortica com uma broca de modo a
obter uma rolha cilindrica sem deformacdo, nos limites

Brocagem dimensionais prescritos. Esta etapa é realizada através de
brocas manuais, automaticas ou inteligentes.
Esta etapa consiste ha remocgéo do TCA e na diminuicdo da
SUPER ROSA (Rate of humidade. As rolhas naturais sdo introduzidas numa cAmara a
Optimal Steam Application) 90°C e 0% de humidade, durante 2h.
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As rolhas séo polidas no topo e no corpo, de modo a obter as

Acabamentos mecanicos dimensbes pretendidas pelo cliente (formato final). Sao
produzidas rolhas com diametros de 24, 25 e 26 mm e de
comprimento 45, 49 e 54 mm.

Escolha eletrénica As rolhas sdo submetidas a 12 e 22 escolha eletrénica onde sdo
divididas em classes industriais (AA, A, B e C).

Consiste na lavacao e branqueamento das rolhas através
Lavacio da _utiliza(;éo de reggentes _quimicos e agua. Abr_ange um
conjunto de operagdes destinadas a assegurar a limpeza, o
despoeiramento e a desinfecdo das rolhas.
Tem como objetivo garantir uma humidade estavel, de
modo a assegurar um bom comportamento mecanico e
uma boa estabilidade microbiana, reduzindo o teor de
ROSA ) .
humidade das rolhas, por tratamento térmico. Tem como
finalidade, ainda, extrair TCA que possa existir na
superficie das rolhas.
Consiste em revestir a superficie das rolhas lavadas com
uma mistura constituida apenas por p6 proveniente da
Revestimento/Colmatagem  retificacdo das rolhas. Tem como objetivos melhorar o
aspeto das rolhas e obter uma melhor vedacéao das
mesmas.
Esta etapa consiste em imprimir na superficie das rolhas
um texto e/ou logdtipo com o objetivo de personalizar as
Marcacao rolhas e assegurar a rastreabilidade, do fornecedor ao
cliente. A marcacédo pode ser feita a tinta, a fogo ou a
laser.
Consiste num tratamento de superficie das rolhas a base
de silicone e parafina. A parafina confere uma boa
- estanquicidade da rolha na garrafa, enquanto o silicone
Tratamento de Superficie . o by -
permite lubrificar a superficie da rolha, facilitar a sua
introducdo no gargalo da garrafa assim como a sua
extracao e melhorar a vedacéo.
As rolhas sdo contadas e embaladas com um gas inerte
(azoto ou diéxido de carbono). S&o, ainda, asseguradas as
Embalagem/Expedicio condigf)_es adequ_adas para 0 seu transporte pois é
necessario garantir que estas chegam ao cliente nas
quantidades previstas e nas condigdes de preservagéo
adequadas.

Etapas da producéo de Rolhas Aglomeradas e breve descricdo das mesmas

Nesta etapa da-se o destrogamento da apara de broca em

. ~ moinho de estrelas. Os pedagos resultantes séo
Trituracao . A .
novamente moidos, o que produz granulos de diferentes
tamanhos.
Os granulos resultantes da trituragdo séo calibrados por
Escolha

malhas e depois separados em mesas densimétricas.
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Depois da mistura do granulado com produtos quimicos
aglutinantes - aprovados para a industria alimentar -, esta
é aglomerada em moldes, onde se produzem corpos de
cortica. Por ser altamente inovador, o processo de
moldacdo individual foi patenteado em 2013,
pelo European Patent Office. Esta tecnologia permitiu
obter rolhas de cortica aglomerada com melhor
performance mecanica.

Retificagdo dimensional (diametro, comprimento e
chanfro).

Moldagéo/Extruséo

Retificacao

E importante referir que da classe AA fazem parte as rolhas da classe comercial
com maior qualidade e na classe C estéo incluidas as rolhas de menor qualidade, como se

pode observar na Tabela 3.3.

Tabela 3. 3. Desdobramento das classes industriais em classes comerciais.

Classe Comercial

Flor Extra | Superior | 12 22 3 42
T AA | 126% | 425% | 289% | 6,3% | 3,3% 0,7%
é A 0,8% 21% 24% | 17,8% | 14,9% | 3%
=
@ B 39% | 11% | 23,9% | 38%
ks
©) C

E importante referir que entre a 12 e 22 escolhas eletronicas as rolhas passam por
um teste SVE (Sistema de Vedacéo e Estanquicidade), onde séo separadas em rolhas que
vedam e ndo vedam. Na 22 escolha eletronica as classes industriais sdo desdobradas em

classes comerciais (Flor, Extra, Superior, 18, 28, 32 e 42).

Depois da lavagdo, as rolhas sdo submetidas a uma 32 escolha eletronica onde o
objetivo € melhorar a 22 escolha eletronica eliminando rolhas com defeitos ndo detetadas

anteriormente [9].

A classe C segue um caminho diferente, passando da lavacédo diretamente para a

colmatagem.
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3.3. Sustentabilidade

Cada vez mais, as empresas tém preocupacdes relacionadas com a poluicédo
atmosférica, escassez de recursos e alteracdes climaticas e a Corticeira Amorim nao é
excecdo. A sustentabilidade e a inovacdo sdo pilares caracteristicos da cultura e da
estratégia da Corticeira Amorim, com a finalidade de aliar a tecnologia a natureza,

promovendo um balanco sustentavel positivo entre ambos [1].

Em 2019, a Corticeira Amorim promoveu um estudo autbnomo da sua pegada de
carbono e, numa altura em que a neutralidade carbdnica se apresenta como um dos
desafios da sociedade para garantir a preservacdo do Planeta Terra, a empresa
desenvolveu uma atividade com impacto positivo na regulacdo do clima, promovendo

niveis de sequestro de CO> superiores aqueles que emite [1].

Note-se, que considerando o sequestro do ecossistema montado e viabilizando a
extracdo ciclica da cortica, obtém-se resultados negativos para a pegada de carbono, nas

rolhas de cortiga da Corticeira Amorim, como se pode observar na Figura 3.5 [1].

Balancgo de Carbono de alguns tipos de rolha

-3099CO2eq/ -3929C0Oz2¢eq/ -562 9gCOz2eq/
rolha rolha rolha

Rolha Natural Rolha Rolha de vinho
Neutrocork espumante

Figura 3. 5. Balanco de carbono de rolhas Naturais, Neutrocork e rolhas de vinho espumante. Dados
relativos ao sequestro de carbono do montado [1].

Sabe-se, também, que o sobreiro desempenha um papel fundamental na captura
de CO, atraves da cortica e, segundo o Instituto Superior de Agronomia, ISA, por cada
tonelada de cortica extraida, o0 montado pode sequestrar até 73 toneladas de CO> [1].
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No que toca a reciclagem, reutilizam-se os desperdicios da producéo de rolhas e,
assim, a cortica reciclada pode ter uma segunda vida estendendo o seu ciclo de vida e 0s
seus beneficios ambientais, reciclando-se, em 2019, 485 t de cortiga [1].

Para a producéo de energia no Grupo utiliza-se o p6 de cortica como biomassa. A
biomassa é considerada a principal fonte de energia representando 63%, seguida da
eletricidade (32%). Os combustiveis fosseis consumidos (gasolina, gasoleo, gas propano
e natural) representam os restantes 5% da energia consumida pelo Grupo. Em 2019,

reduziu-se o consumo total de energia em 3% face ao ano anterior [1].
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Segundo o CIPR, a lavacdo encontra-se descrita como uma pratica obrigatoria e
define-se como um sistema de limpeza, desinfecdo e branqueamento das rolhas de cortica

conferindo-lhes, assim, um melhor aspeto visual e auséncia de microrganismos [9].

A lavacéo divide-se em quatro etapas: branqueamento/desinfecdo, enxaguamento,
neutralizacdo e secagem. No branqueamento é adicionado um agente de branqueamento,
neste caso o peroxido de hidrogénio, e uma solucdo de hidréxido de sédio, NaOH, com o
intuito de manter o pH basico, aumentando o desempenho do agente de branqueamento.
Ocorre, ainda, o aquecimento da mistura das rolhas com os reagentes, podendo haver

injecdo de vapor.

Segue-se 0 enxaguamento com o objetivo de remover os produtos quimicos em
excesso na rolha que podem estar no interior dos poros. Depois, € adicionada uma solugéo
aquosa de bissulfato de sédio, NaHSOs, que neutraliza o hidroxido de sédio, em excesso,

de acordo com a Equacdo 4.1.
NaHSO,(aq) + NaOH (aq) - Na,S0,(aq) + H,0 (l) (Equagéo 4.1)

Por fim, ocorre a secagem das rolhas com recurso a ar quente que é injetado, o
que faz com que as rolhas apresentem uma humidade relativa dentro das especificacdes

pretendidas.

O processo de branqueamento tem como principal objetivo aumentar a brancura
da superficie da rolha assim como a sua desinfecdo. Para tal, é necessario degradar o0s
grupos cromdforos presentes na superficie das rolhas uma vez que sao eles que conferem
cor indesejada a cortica. Os principais grupos cromoforos séo grupos carbonilo, grupos
etilénicos e compostos aromaticos. Estes grupos isolados ndo conferem cor a cortica,
porém quando conjugados (por ligagdes duplas, principalmente) conferem a cor a cortica.
Para branquear este efeito é necessario degradar estes grupos pela introducéo de agentes
redutores capazes de quebrar as ligacdes duplas formadas, diminuindo assim, o tamanho

dos grupos croméforos [10].

Dada a falta de informacdo cientifica relativa a este processo, admite-se que as
reacOes que ocorrem sdo comparaveis as reacdes de branqueamento que ocorrem na pasta

de papel, quando envolve os mesmos reagentes [11].
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Os agentes de branqueamento usados tém evoluido nas ultimas décadas e tém
sempre presentes trés principios que estdo relacionados entre si: usufruir do méaximo da
sua eficiéncia, diminuir os gastos assim como o impacto ambiental provocado pelos

mesmaos.

Antigamente, usava-se como agente de branqueamento o hipoclorito de célcio,
Ca(ClO),, agente este que, apos varios testes, se concluiu que ndo era totalmente
removido da rolha. Isto levava a formacgédo de compostos clorados (TCA) e conferia um
odor desagradavel, deixando o conhecido “gosto a rolha” nas bebidas em que entrava em
contacto. Por estas razdes, o uso deste reagente foi diminuindo cada vez mais e comegou
a utilizar-se peroxido de hidrogénio, H>0., como agente de branqueamento. O perdxido
de hidrogénio é um reagente mais economico e eficiente, gerando menos efluentes

nocivos para 0 ambiente quando comparado como o hipoclorito de célcio [11].

4.1.1. Peroxido de Hidrogénio

A reacdo do perdxido de hidrogénio com o ido hidréxido é dada pela Equacéo 4.2:
H,0, (aq) + OH™ - HO; (aq) + H,0 (1) (Equacéo 4.2)

O peroxido de hidrogénio permite branquear a cortica sem remover
significativamente a lenhina. Em meio alcalino, o perdxido de hidrogénio esta em
equilibrio com o anido hidroperéxido (HO3), que é um nucledfilo forte. Acredita-se que
0 anido hidroperoxido € a espécie ativa que reage com os grupos cromoforos da lenhina,

atacando as liga¢@es duplas, aumentando, assim, a brancura da superficie da rolha [11].

O peroxido de hidrogénio é um acido fraco que forma sais com muitos metais e
que, na presenca de pequenas quantidades de impurezas ou contaminantes, como por
exemplo, o ferro, o crémio e o niquel, decompde-se em oxigénio molecular e em agua,
com libertacdo de calor, segundo a Equacéo 4.3. O aparecimento do oxigénio molecular
elimina as bactérias indesejaveis da cortica visto que ndo sobrevivem & presencga de

oxigénio, tornando as rolhas desinfetadas [12].
2 H,0, (aq) » 0, (g)+ 2H,0 () (Equacao 4.3)

Assim, no branqueamento com perdxido de hidrogénio, o pH da reagéo deve estar
entre 11,5 e 12 de modo a otimizar a utilizagéo do perdxido, evitando a sua decomposicao.
Uma elevada quantidade de contaminantes pode levar a formacdo de sais metalicos

indesejados a lavagdo. A presenca de metais de transi¢do, de metais alcalino — terrosos e
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de outros compostos organicos e inorganicos presentes ou adicionados afeta a
decomposicdo do perdxido de hidrogénio, podendo atuar como catalisadores da
decomposi¢do do mesmo ou como estabilizadores. Relativamente a temperatura, quanto
mais elevada for, maior sera a velocidade de decomposicdo do perdxido, afetando
negativamente a sua disponibilidade. Quanto ao tempo de reacdo do peroxido de
hidrogénio com a cortica, este deve ser 0 mais longo possivel para que o peroxido possa
reagir eficazmente com os grupos croméforos da lenhina. Porém, quanto maior o tempo
de reacdo, menor a produtividade da etapa da lavacdo. Assim, para nao afetar
negativamente a lavacdo, pode-se diminuir o tempo de reacdo aumentando a temperatura

da mesma.

4.1.2. Reagente R2
O reagente R2 é um reagente que foi desenvolvido, testado e melhorado a cada
ensaio realizado, pela Empresa X. Este reagente pretende substituir o hidroxido de sédio
(NaOH) e o bissulfato de sédio (NaHSO4), reagentes estes que sdo utilizados no processo
de lavacdo da Corticeira Amorim. Este reagente tem como principal constituinte o
bicarbonato de amonio (NH4HCOz3) que deve ter a mesma funcdo que o hidroxido de

sodio na lavag&o.

A informacao sobre a reacdo de branqueamento entre o bicarbonato de aménio e
0 peroxido de hidrogénio € escassa, mas pensa-se que o peroxido de hidrogénio reage

com o bicarbonato de amonio segundo a Equagéo 4.4 [13].
H,0, (aq) + HCO; = HCO; (aq) + H,0 ()  (Equacéo 4.4)

Neste caso, admite-se 0 anido perdximonocarbonato (HCO,;) como sendo a
espécie ativa que reage com os grupos cromoforos da lenhina, atacando as suas ligacoes
duplas aumentando a brancura da superficie da rolha. Nesta reacdo o pH do meio deve
ser neutro ou fracamente alcalino em vez de um meio fortemente alcalino como o caso da
reacdo com o hidroxido de sodio [13]. Deste modo, consegue-se eliminar o bissulfato de

sodio na etapa da lavagéo.

O reagente R2 apresenta varias vantagens relativamente ao hidréxido de sédio, no
que toca ao produto, mas também algumas desvantagens, como se pode ver na Tabela
4.1.
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Tabela 4. 1. Vantagens e desvantagens do R2 relativamente ao hidroxido de sodio

Vantagens

Desvantagens

Melhor homogeneidade e aspeto visual

Manutencao/limpeza mais regular

das maquinas

Reducéo da quantidade de peroxido residual

Necessidade de tanque de

agitacéo

Reacéo entre 0 R2 e 0 H20>, endotérmica logo,

mais segura para o posto de trabalho

Reducdo da quantidade de quimicos

Reducéo de tempo de lavacéo e custos

Possivel eliminacdo de um ou mais produtos na

lavacéo

Reducéo de uma etapa do processo produtivo —
ROSA

Este reagente foi testado nas lavagdes de rolhas naturais e de rolhas aglomeradas,

como se vai explicar no Capitulo 5.

Antes de se chegar a formulacdo do reagente R2, foram testados os reagentes RO

e R1, porém ndo se adaptaram bem as lavac6es, ndo se conseguindo chegar a cor padréo,

como se pretendia. No entanto, o R2 satisfez este requisito em todas as lavagdes, como

se vai comprovar posteriormente.
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Como ja foi referido anteriormente, o principal objetivo deste trabalho é o
desenvolvimento e validacdo de um produto para branquear as rolhas e melhorar a
marcagao, assim como o aspeto visual das mesmas. Pretende-se, também, reduzir o teor
de perdxidos residuais. Deste modo, conseguir-se-a substituir reagentes utilizados na
lavacdo atualmente (hidroxido de sodio e peroxido de hidrogénio) por reagentes menos
agressivos para a superficie da rolha e mais seguros para o posto de trabalho. Este estudo
teve também um foco na reducéo do consumo de energia, produtos quimicos e 4gua nas

lavacOes realizadas diariamente.

A Empresa Amorim Cork possui protocolos de validacdo de produtos quimicos e,
como tal, é necessario aplicar estes protocolos quando o objetivo é implementar um novo

produto nos processos de lavacgéo.
Com vista a validacdo dos protocolos foram realizados ensaios a 3 niveis:

e Ensaio piloto, numa méaquina de lavacao cuja capacidade méaxima é 3000 rolhas;
e Ensaio semi-industrial, sendo a capacidade maxima da maquina de lavacdo de
100 000 rolhas;

e Ensaio industrial, em linha de producéo.

E importante referir que, antes de avancar para o ensaio a escala piloto, houve um
trabalho imprescindivel, a nivel laboratorial, da Empresa X — fornecedora do reagente
que foi testado. Esta realizou vérios ensaios num tambor de lavacdo de 300 rolhas até o
aspeto visual se aproximar da lavacdo de referéncia. Apds o aspeto visual do ensaio ter
sido “validado” pela equipa da Dire¢do Técnica da Amorim Cork passou-se aos ensaios

em fabrica.

Como vai ser explicado nos proximos subcapitulos e, seguindo o protocolo de
validagdo de produtos quimicos, os ensaios em fébrica iniciam-se pelos ensaios piloto.
Depois de serem validados a este nivel, passa-se aos ensaios semi-industriais, onde depois
de aprovados se implementam todos os produtos necessarios nas linhas de producdo do

setor de Lavacao.
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A industria da cortica tem vindo a apostar na investigacéo e desenvolvimento em
qualidade em todos os setores. Como tal, a Corticeira Amorim integra em cada uma das
suas Unidades Industriais um laboratorio responsavel pelo controlo de qualidade, onde
sdo efetuados inUmeros testes de acordo com procedimentos internos que se baseiam no
Caodigo Internacional das Praticas Rolheiras (CIPR) e em normas ISO (International

Standards Organization) assegurando, assim, uma garantia de qualidade.

Como referido anteriormente, a aplicacdo das rolhas de cortica como vedante de
garrafas de vinho, em virtude das suas caracteristicas de elasticidade, compressibilidade
e constituicdo celular, é capaz de assegurar a conservacdo de qualquer tipo de vinho.
Assim, é necessaria uma avaliacdo rigorosa a nivel quimico, fisico e visual de modo a
garantir o controlo de qualidade. Na Tabela 5.1 estdo enumerados os testes realizados as
rolhas para garantir a sua qualidade, assim como quais se aplicam a cada etapa do

processo de validacdo de produto (escala piloto, escala semi-industrial, escala industrial).

Tabela 5. 1. Testes para o controlo de qualidade de rolhas naturais.

Escala
Piloto Semi-industrial Industrial
Produto Produto Acabado
Testes Sensoriais Anélise Sensorial X
Testes Visuais Anélis<_e ViSl.Ja| X X X
Colorimetria X X X
Humidade X X X X
Capilaridade X X X X
Absorcao em garrafa X
Testes Fisicos Progressdo capilar em garrafa X
Forcas de Extracdo X
Teor de P6 X X X X
Massa, Peso Especifico e Dimensdes X
Teor de Perdxidos X X X
Testes Quimicos Migracédo de Cor X X X X
pH X X X
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Testes Sensoriais

Este ensaio consiste na determinacdo de possiveis odores presentes nas rolhas.
Realiza-se com base na norma ISO 22308:2005, que dita que é possivel detetar varios
compostos por esta via, consoante o seu cheiro. Podem ser identificados aromas do tipo
quimico, como por exemplo, cheiro a solvente ou a tinta, ou do tipo vegetal, entre eles
erva fresca ou eucalipto. Pode ser, ainda, identificado o conhecido cheiro a terra, bolor
ou mofo ou ainda quando o odor se assemelha a decomposi¢do, como por exemplo ovo

podre.

As amostras (uma delas referéncia e a outra o que se pretende avaliar) séo
colocadas em &gua, solugdo hidroalcodlica a 12% ou vinho e sdo convocados 5
provadores. Cada um deles tem de identificar qual a amostra diferente, qual a preferéncia

e que diferencas olfativas encontra em cada um.

A semelhanca da analise visual, esta é uma analise subjetiva visto que depende de

guem a esta a realizar.

Para anéalise de resultados segue-se a norma NF V 09-013, para perceber se

existem diferengas significativas.

Testes Visuais

E realizada uma analise visual a cada classe de rolha, com o intuito de verificar se
a classe segue os padrdes. Estes padrdes sdo visuais e sdo comparados com os diversos
lotes em termos da cor das lavacgdes, sendo avaliadas segundo OK ou NOK, que significa
Ok e Néo Ok, respetivamente.

Para proceder a avaliagdo sdo retiradas amostras de 50 rolhas para comparagédo
com o padréo referente a cada tipo de lavacdo. Esta analise visual é subjetiva visto que
depende da capacidade da pessoa que a executa assim como da luminosidade do espaco

onde é realizada.

A colorimetria define-se como sendo a ciéncia e a tecnologia usada para a
quantificacdo de cores percecionadas pelo ser humano. E baseada em modelos visuais

definidos pela Commission Internationale d’Eclairage (CIE).
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No presente trabalho a medicdo da cor foi realizada num espetrofotometro da
marca Konica Minolta modelo CM-700d, presente na Figura 5.1, com uma fonte de luz
de Xénon (com filtro ultravioleta — UV).

Figura 5. 1. Espetrofotdmetro Konica Minolta utilizado para medig&o de
cor [9].

Com este equipamento mede-se a cor das rolhas através do modelo CIELab, assim
como o seu brilho, recorrendo a norma interna de Brancura 1SO e a normas internacionais
tais como as 1SO 2469, 2470 e 3688.

A Brancura ISO mede o fator de refletancia a um dado comprimento de onda, na
zona do visivel (457 nm). O principio baseia-se na razdo entre a radiacdo refletida pela
amostra e a radiacdo refletida por uma superficie padrdo (corpo opaco). Para a medicéo
sdo usadas amostras de 30 rolhas de cada lote, nas quais sdo feitas seis medi¢Ges em cada
rolha, trés no topo e trés no corpo da rolha. A brancura média (%) é calculada através da
média aritmética dos resultados das medicOes de cada rolha, Bj, através da Equacéo 5.1.

Brancura média (%) = % x X, B;,n =30 (Equacéo 5.1)

As medicdes sdo efetuadas em pontos onde existe 0 menor numero possivel de
poros, manchas e irregularidades. Deste modo, existem erros nos resultados, visto medir-
se apenas em zonas em bom estado e ndo na totalidade da rolha. Assim os resultados séo

desviados da realidade, além do desvio relacionado com a incerteza do equipamento.

CIELab
O CIELab é um sistema de cor criado pela CIE de modo a classificar qualquer cor
presente no espetro visivel. A nivel mundial, € o sistema utilizado para a quantificacéo e

descricdo da cor.
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O sistema é constituido por trés coordenadas de medicdo, uma referente a
luminosidade (L) e as restantes referentes a tonalidades (a e b). Extrapolando estas
coordenadas é possivel obter um espaco de cor do sistema CIELab, como se pode ver na
Figura 5.2 [14].

Figura 5. 2. Espago de cor do sistema CIELab
[10].

Uma vez usado este sistema é possivel determinar a brancura e o grau de cor das
rolhas, através da medicdo do L, a e b, com base na Tabela 5.2, podendo ser obtidas

infinitas combinacgdes de cores.

Tabela 5. 2. Pardmetros do sistema CIELab e respetivos valores e cores correspondentes.

Parametro Valor Cor
0 Preto
- 100 Branco
- 60 Verde
4 + 60 Vermelho
- 60 Azul
b + 60 Amarelo

Testes Fisicos

Humidade

E importante manter um nivel adequado de humidade na rolha, uma vez que as
propriedades fisicas e mecanicas da rolha podem ser afetadas negativamente caso possua
um baixo teor de humidade ou pode haver um crescimento microbioldgico caso este seja

elevado. Assim, o ter de humidade deve ser entre 4% e 8%, quando se trata de rolhas
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naturais e entre 4% e 9%, quando se trata de rolhas aglomeradas. Esta humidade diz

respeito ao momento de expedi¢do das mesmas.

Este ensaio é realizado de acordo com a NP 2803-2 — Rolhas Cilindricas. Ensaios
fisico-mecénicos. Determinacdo do teor de agua. Utiliza-se um higrometro (Aqua-Boy),
que determina o teor relativo em agua na massa de uma rolha por condutimetria. Para a
realizacdo dos ensaios de humidade sdo recolhidas 8 rolhas do lote em andlise e medida

a humidade.

A progresséo capilar mede a capacidade de progressao do vinho na rolha e permite

analisar a interacdo das rolhas com os produtos quimicos utilizados na etapa da lavacéo.

Este ensaio consiste em colocar 8 rolhas de cada lote em contacto com o vinho ou
solucdo hidroalcodlica a 12% num tabuleiro durante 24h. O contacto deve ser realizado
através do topo das rolhas até uma altura de 3 mm. Depois das 24h, mede-se a capilaridade
e, segundo as especificacdes, ndo deve ocorrer migracdo de vinho sobre a superficie da
rolha. A capilaridade mede-se com um paquimetro sendo o pico mais alto a partir da linha

de contacto com o liquido.

Este ensaio consiste em avaliar o comportamento da rolha no que diz respeito a
sua absorcdo de vinho, durante um determinado periodo de tempo em determinadas
condicdes. Para tal, sdo pesadas 12 rolhas individualmente e engarrafadas as garrafas com
estas rolhas. Depois de terminado o ensaio (por exemplo, 1 semana a 37°C), desengarrafar
as garrafas apds atingirem a temperatura ambiente e as rolhas sdo pesadas de novo.

A absorcéo ¢é dada pela Equacéo 5.2.

Absorcio (%) = % X 100 (Equagcdo 5.2)

Em que:
m; — Massa inicial da rolha (g)

m¢ — Massa final da rolha (g)

38



AMORIM iSep s

Os ensaios de forcas de extracdo séo realizados de acordo com a I1SO 9727-5:
Rolhas de Cortica Cilindricas — Ensaios Fisicos — Parte 5: Determinacdo da forca de
extracdo e NP 2803-4: 96 — Rolhas cilindricas de cortica. Ensaios fisicos. Parte 4:
Determinacdo da forca de extracdo. Tém como objetivo simular o engarrafamento da

rolha assim como a extragédo da mesma por parte do cliente.

Estes ensaios permitem avaliar a forca necessaria para extrair a rolha da garrafa.
As forcas de extracdo podem ser medidas em trés condicGes diferentes: a temperatura
ambiente, a frio (4°C) ou a quente (37°C). Quanto ao engarrafamento, este pode ser
realizado de duas formas distintas: a temperatura ambiente ou termolisado, isto é, quando
as garrafas sdo engarrafadas com vinho a 60°C. O engarrafamento pode ainda ser

realizado com vacuo ou sem vacuo.

Os valores obtidos devem estar entre 20 daN e 40 daN quando se trata de rolhas

naturais e entre 15 daN e 40 daN no caso de rolhas aglomeradas.

Este ensaio consiste em determinar o pé cedido pelas rolhas, em contacto com
agua destilada e aplica-se a rolhas de cortica sujeitas a tratamento de superficie. Entende-
se por teor de p6 a massa cedida pelas rolhas de cortica. Este teste é realizado segundo a
norma ISO 9727-7.

Para rolhas naturais, colmatadas e técnicas medem-se 200 mL de agua destilada e
juntam-se 8 rolhas. Segue-se a filtragdo por membrana, onde se pesa uma placa de Petri,
previamente seca, juntamente com o filtro de membrana. Posteriormente, filtra-se a
solucdo do matraz através do filtro de membrana, com auxilio de vacuo. Coloca-se a
membrana na placa de Petri, e segue-se a secagem na estufa durante 2h. Por ultimo, apds
a placa de Petri arrefecer no exsicador pesa-se a mesma. O teor de po é dado pela Equagéo
5.3.

Teor de P4 ( =9 ) = $2-Py) x1000 (Equacéo 5.3)

rolha n
Onde:

P1 — Peso da placa de Petri +filtro (g);

P2 —P1+ po (9);
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n — Numero de rolhas utilizadas no ensaio.

O resultado ¢é expresso em mg/rolha e 0 maximo admissivel é 3 mg/rolha, tanto

para rolhas naturais como aglomeradas.

Este método tem como objetivo determinar as dimensdes e a ovalidade das rolhas
cilindricas de cortica. E realizado segundo a NP 1705 — Cortica. Rolhas. Vocabuléario, e
segundo a NP 2803-1 — Rolhas de cortica. Ensaios fisicos. Parte 1: Determinacdo das

dimensdes, da ovalidade e da massa volumica aparente.

Para a realizacdo deste ensaio colocam-se 50 rolhas no MedCork, que é um

sistema automatico que mede o comprimento, o didmetro, o peso e a humidade das rolhas.

Testes Quimicos

E necessario avaliar o teor de peroxidos nas rolhas uma vez que estas sdo lavadas
com peroxido de hidrogénio (usado como agente de branqueamento). Caso o teor de
peroxidos seja elevado, estes podem ter um impacto nos niveis de dioxido de enxofre no
vinho prejudicando a sua qualidade. Assim sendo, é necessario controlar a quantidade

residual de perdxidos nas rolhas.

Este ensaio é realizado com base na NP 4502:2010. Colocam-se 3 rolhas de uma
amostra num matraz com 100 mL de agua destilada com agitacdo durante 1h. Depois,
mede-se o nivel de perdxidos no aparelho RQflex e calcula-se o teor de perdxidos por

rolha, de acordo com a Equacéo 5.4.

9 ) = =X01 (Equacio 5.4)

Teor de péroxidos (
rolha n

Em que:
L — Teor de perdéxidos (mg/L);
n — NUmero de rolhas por matraz.

O teor de perdxidos, apos a lavagéo, deve ser menor ou igual a 0,1 mg/rolha tanto

para rolhas naturais como aglomeradas.

A migracéo de cor é determinada a 420 nm em rolhas de cortiga lavadas, segundo
0 CIPR — 6,05 e 0 Plano de Amostragem 2013.
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Para a determinacdo da migracédo de cor, 5 rolhas sdo colocadas num matraz com
agua desmineralizada durante 1h. Depois, recorrendo a um espetrofotometro UV-Visivel,
determina-se a migracdo de cor de cada amostra, utilizando uma célula de 10 mm de

percurso 6tico em relacdo a solucédo de referéncia.

O pH é determinado ap0s a extracdo da amostra com agua destilada e a

determinacao ¢ realizada por potenciometria, segundo uma norma interna da Empresa.

Iniciando pelos ensaios a escala piloto, estes realizaram-se com um volume de
2500 rolhas por lavacao, de calibre 45%24, no caso das rolhas naturais. No caso das rolhas
aglomeradas, como possuem maior densidade, utilizou-se um volume de 1500 rolhas de

calibre 44x24, por lavagéo.

E de notar que houve uma melhoria na formulacdo do reagente ao longo dos
ensaios obtendo-se assim 3 reagentes distintos, designados por RO, R1 e R2, ao longo
deste relatorio. O objetivo é que 0 mesmo reagente funcione para todas as lavacdes o que
ndo sucedeu com o reagente RO nem com o R1. Com o reagente RO conseguiu-se atingir
a cor pretendida na Lavagdo A mas ndo na Lavacdo B e com o R1 aconteceu 0 oposto,
logo a necessidade de melhorar o reagente para o reagente R2. Este conseguiu
proporcionar uma lavacdo homogénea, atingindo-se a tonalidade de cor pretendida nas
lavacbes A, B, E e F e nos revestimentos C e D, no entanto, foi necessario adicionar um

pigmento ao reagente R2 para se atingir a melhoria do aspeto visual da lavacéo.

Assim, o reagente R2 foi o escolhido para ser testado em todas as lavacdes, tanto

para rolhas Naturais como aglomeradas (Neutrocork).

Na Figura 5.3, observa-se o tambor de lavagdo onde se realizaram 0s ensaios a

escala piloto — Maquina 3k.
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Figura 5. 3. Maquina 3k usada nos ensaios a escala piloto.

O primeiro ensaio de cada lavacdo tem como objetivo ajustar os parametros da
méaquina como o tempo de oxidacdo, o tempo de enxaguamento e centrifugacdo,
temperatura, entre outros. Até se obter a cor pretendida foram realizados varios ensaios

para as LavacOes A, B, E e F e para os Revestimentos C e D.

Quando o aspeto visual do ensaio de lavagéo se considerar validado, prossegue-se
para os ensaios de controlo de qualidade inerentes a cada etapa do processo de validacéo.

5.2.1. Lavacdo A — Rolhas Naturais
Neste subcapitulo pretende-se apresentar um resumo do processo de lavacdo em
questdo assim como as alteracdes efetuadas até se obter a cor pretendida da Lavacdo A.

Na Tabela 5.3, apresentam-se as variagdes efetuadas ao longo dos programas de
forma a se obter uma lavacao homogénea, com um melhoramento a nivel do aspeto visual

da rolha.
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Tabela 5. 3. Resumo dos programas e respetivas alteragGes até a cor ser aprovada.

.% Entrada de Reagente (L) Entrada de Reagente (L) Enxag(uLa;mento
#00  0.750 0.185 0.050 - 0.300 - - 60*
#01  0.750 0.235 0.080 - 0.300 - - 60*
#02 - 0.250 - 0130 0.300 - - 25
#03 - 0.250 - 0110 0.300 - - 25
#04  0.100 0.250 - 0130 0.300 0.040 - 25
#05  0.100 0.300 - 0130 0.300 0.040 - 25
#06  0.100 0.300 - 0.100  0.300 0.080 0.030 2.5
#06.1 0.100 0.300 - 0.100  0.300 0.080 0.030 2.5

*Enxaguamento realizado em escala de tempo, segundos e ndo em litros.

No ensaio #00 o reagente testado foi o RO, no ensaio #01, o reagente em teste foi
0 R1 e a partir do ensaio #02 o reagente utilizado foi o R2. A partir deste Gltimo ensaio

realizaram-se dois enxaguamentos separados por um espalhamento.

5.2.2. Lavagéo B — Rolhas Naturais
A semelhanca do que aconteceu na Lavagio A, a Lavacdo B também foi iniciada
com o reagente RO nos ensaios #00 e #01. No ensaio #02 o reagente usado foi 0 R1 e no

ensaio #03 foi usado o reagente R2, pelas razdes explicadas anteriormente.
Relativamente a Lavacdo B, até se obter a cor pretendida realizaram-se 7 ensaios.

Na Tabela 5.4, pode-se observar as alteracdes efetuadas em cada ensaio para se
atingir o objetivo — melhoramento da classe visual da rolha e homogeneidade da mesma.
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Tabela 5. 4. Resumo dos programas dos ensaios realizados até se obter a cor pretendida.

e Entrada
Entrada de Reagente (L) Entrada de Reagente (L) é _ Rir;tgrsrii ?E) Reaogljeen te
Ensaio g:', (L)
g
#00 0.340 - 0.340 0.170 - 0.250 60 - - -
#01 0.340 - 0.340 0.170 - 0.250 60 - - -
#02 0.340 - 0.280 0.170 - 0.250 60 - - -
#03 0.170 - 0.420 0.170 - 0.420 2.500 0.300 0.300 0.300
#04 0.170 0.030 0.420 0.170 0.030 0.420 2.500 0.300 0.300 0.600
#05 0.170 0.010 0.420  0.170 0.010 0.420 2.500 0.300 0.300 0.600
#06 0.190 0.010 0.400  0.190 - 0.400 2.500 0.300 0.300 0.600
#07 0.190 0.010 0.400  0.190 0.010 0.400 2.500 - - 0.300
#08 0.190 0.010 0.400 - - - 2.500 0.300 0.030 -
#09 0.170 0.020 0.400 - - - 2.500 0.300 0.030 -
#10 0.190 0.020 0.400 - - - 2.500 0.600 0.030 -

5.2.3. Revestimento C — Rolhas Naturais

Atualmente, a empresa tem uma metodologia, no que diz respeito a concretizacdo
dos revestimentos, que ndo abona a favor do aspeto visual das rolhas. O que sucede é que
as rolhas so lavadas, depois passam pelo ROSA® e, por fim, sdo revestidas. Isto provoca
um desgaste das rolhas que prejudica o aspeto visual das mesmas. Com a utilizacdo do
R2, a lavacdo e a aplicacdo do revestimento € realizada apenas numa Unica etapa, onde as
rolhas séo lavadas e revestidas de uma sé vez, ndo necessitando de passar pelo ROSA.
Este método apresenta vantagens em relacdo ao método atual entre elas, a reducdo do
consumo de energia e tempo, rolhas menos boleadas e desgastadas e o processo de

logistica é mais simples.

No que diz respeito ao Revestimento C, todos os ensaios foram realizados com o
reagente R2, visto que se tinha comprovado que nenhum dos reagentes anteriormente
testados nas Lavacdes A e B estavam a resultar. Assim, na Tabela 5.5, observa-se um
resumo dos programas realizados para obter uma lavacdo homogénea e com um aspeto

visual dentro das especificagdes.
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Tabela 5. 5. Resumo dos programas dos ensaios realizados até se obter a cor pretendida.
. . - - Quantidade : Entrada de
Quantidade (kg) | Quantidade (kg) E § (kg) Quantidade (kg) Entrada de Reagente Reagente
Z Sd| 32 _ o _ Hz0
W R | H0,| R2 | HO: | g Anti- R2 Ho, | R2 Hz0 Anti- Creme | H0
c c capilar 5 capilar
L i
#00 0,170 0,420 0,170 0,420 | 2,50 - 0,300 0,340 0,340 | 0,350 0,300 - - - - -
#01 0,170 0,420 0,170 0,420 | 2,50 - 0,300 0,300 0,360 | 0,350 0,300 - - - - -
#02 0,170 0,420 0,170 0,420 | 2,50 - 0,300 0,300 0,360 | 0,280 0,300 0,050 - - - -
#03 0,170 0,420 0,170 0,420 | 2,50 - 0,300 0,300 0,360 - 0,300 0,300 - - 0,350 -
#04 0,170 0,420 0,170 0,420 | 2,50 - 0,300 0,300 0,360 - 0,300 0,300 - - 0,350 -
#05 0,170 0,420 0,170 0,420 | 2,50 - 0,300 0,300 0,360 - 0,300 0,300 - - 0,350 -
#06 0,210 0,520 0,210 0,520 | 2,50 - 0,300 0,340 0,340 0,600 - 0,200 0,350 0’30
#07 0,210 0,520 0,210 0,520 | 2,50 - - - - 0,350 - - 0,300 - - -
#08 0,210 0,520 0,210 0,520 | 2,50 2,50 0,300 0,500 0,340 | 0,350 - 0,300 - - - -
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5.2.4. Revestimento D — Rolhas Naturais
Quanto ao Revestimento D, foram necesséarios 4 ensaios para se obter uma lavagéo
homogénea e a cor desejada. E importante salientar que esta lavacéo foi realizada com
um revestimento novo, pelo que ndo existe nenhuma cor “referéncia” com a qual
comparar. Deste modo, realizaram-se ensaios até a equipa da Direcdo Técnica da Amorim

aprovar a cor obtida.

Na Tabela 5.6, mostram-se as modificaces ao longo dos ensaios até se obter a

cor pretendida.

Tabela 5. 6. Resumo dos programas dos ensaios realizados para o Revestimento D até se obter a cor

pretendida.
S Entrada Entrada
Entrada de Reagente ~ Entrada de Reagente = S de Entrada de Entrada de de
-% (L) (L) € _ Reagente Reagente (L) Reagente (L) Reagente
%] g - L L
g 3= L (L)
X Anti-
Creme R2  H202 Creme R2  H20: o capilar R2 H202 R2 H20 Creme

#00 0.050 0.260 0.630  0.050 @ 0.260 0.630 2.500 0.300 0.340 = 0.340 0.400 0.200 0.450
#01 0.050 0.260 0.630 0.050 @ 0.260 0.630 2.500 0.300 0.340 | 0.340 0.400 0.200 0.450
#02 0.070 0.260 0.630  0.070 @ 0.260 0.630 2.500 0.300 0.340 = 0.340 0.600 0.000 0.450

#03 0.070 0.260 0.630  0.070 @ 0.260 0.630 2.500 0.300 0.340  0.340 0.600 0.200 0.450

5.2.5. Lavacdo E - Rolhas Neutrocork
A Lavacéo E diz respeito a umas das lavagdes realizadas em rolhas Neutrocork e,
até se obter a cor pretendida realizaram-se 3 ensaios, como se pode comprovar na Tabela
5.7.

Tabela 5. 7. Resumo dos programas realizados para a Lavacéo E a escala piloto.

Entrada de Reagente (L) Rotacéo Tempo de
Ensaio Enxag;;s?mento do Extracdo Centrifugacdo
R2  H:0: Pigmento Tambor (s)
#00  0.019 0.008 0.008 60 3 50 60
#01  0.019 0.008 0.008 10 3 50 60
#02  0.019 0.008 0.008 10 2 0 30
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5.2.6. Lavagdo F — Rolhas Neutrocork
Quanto a Lavacdo F, chegou-se a cor pretendida no primeiro ensaio realizado
(ensaio #00).

Na Tabela 5.8 apresenta-se o resumo do programa.

Tabela 5. 8. Resumo do programa realizado para a Lavagdo F, a escala piloto.

EiTEeE dﬁ REEGEE Entrada de Reagente(L)
Ensaio (L) Enxaguamento (s)
R2 H.0O R2 H-0;
#00 0,04 0,07 0,04 0,4 80

5.3. Ensaios a escala semi-industrial
O ensaio a escala semi-industrial foi realizado com um volume de,

aproximadamente, 80000 rolhas por lavagéo.

Na Figura 5.4 observa-se o tambor de lavacdo onde se realizaram 0s ensaios a

escala semi-industrial — Maquina 100Kk.

oo WS

Figura 5. 4. Maquina 100k usada nos ensaios a escala semi-industrial.

A semelhanca do que aconteceu nos ensaios piloto, o primeiro ensaio de cada

lavacdo foi usado para ajustar pardmetros e conhecer melhor a méaquina de lavagéo.

Uma simples transicdo da maquina 3k para a maquina 100k revelou-se um desafio
constante devido as dificuldades encontradas ao longo dos ensaios para ter todas as
variaveis ajustadas e em sintonia com o objetivo de se obter uma lavagdo homogénea e
se melhorar o aspeto visual da rolha. Quando se conseguir atingir este objetivo e se
realizar todos os ensaios de validacéo ao produto, e se estes estiverem de acordo com as
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especificacOes, € necessario proceder a todos os tipos de marcacao das rolhas, assim como
fazer o tratamento de superficie adequado das mesmas, concluindo com o embalamento.
Com isto, pretende-se verificar o desempenho da lavacdo com o reagente R2 nestas trés
etapas do processo, pois sdo trés etapas importantes que, por vezes, originam problemas

e descontentamento por parte do cliente.

Na Amorim Cork existem cinco tipos de marcacao: a chama direta, a inducéo, a
laser, a tinta oxidativa e tinta UV. Na Figura 5.5 observam-se fotografias dos diferentes

tipos de marcacéo realizadas na Amorim Cork.
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Marcagdo por indugdo

Marcagdo a laser

Figura 5. 5. Tipos de marcacdo realizadas na Amorim Cork.

Quanto aos tratamentos de superficie estes consistem, de um modo geral, em
adicionar a rolha um produto a base de silicone e/ou parafina para que a superficie da
rolha deslize no gargalo aquando da sua insercdo e extracdo. E importante referir que o
tratamento de superficie varia de acordo com o tipo de rolha [15].
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5.3.1. Lavacdo A — Rolhas Naturais
Relativamente aos ensaios realizados a escala semi-industrial para a Lavacgao A,

foram realizados 7 ensaios.

Na Tabela 5.9 observa-se o resumo dos programas realizados assim como as

alteracdes efetuadas.

Tabela 5. 9. Resumo dos programas dos ensaios realizados para a Lavagao A até se obter a cor pretendida,
a escala semi-industrial.

EhirEk el Entrada de Reagente
Reagente (kg)
(kg)
(@) (@) o o o o
o | E £ 2 | 2 |E S £ £
s | S5 S5 T | 8 |S535 S35
g DX DX R2 | H2O | R2 |H202| &£ © | DX | DX | DX| DX
c c o C (e (e c (e
L L < | W L L L
= N = & & S
#00 - - 9,60 | 3,20 [2,56| 3,20 |1,056| 9,60 | 38 38 - -
#01 - - 9,60 | 3,20 (2,56 3,20 |1,056| 9,60 | 38 - - -
#02 - - 9,60 | 3,20 (2,56 3,20 |1,056| 9,60 | 120 | 38 | 120 | 120
#03 | 120 | 120 | 9,60 - 1256] 3,20 [1,280] 9,60 | 120 - - -
#04 | 60 60 9,60 - 1256] 320 ]1,280| 9,60 | 60 60 60 -
#05 | 60 60 9,60 - 12561 3,20 /1,280| 9,60 | 60 60 - -
#05.1| 60 60 9,60 - 1256] 3,20 |1,280| 9,60 | 60 60 - -

5.3.2. Lavagéo B — Rolhas Naturais
No que diz respeito a Lavacdo B, foram necessarios 6 ensaios a escala semi-

industrial para se obter a cor desejada.

Na Tabela 5.10 pode-se observar o resumo dos programas realizados assim como

as alteracOes efetuadas ao longo do mesmo.
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Tabela 5. 10. Resumo dos programas dos ensaios realizados para a Lavacao B até se obter a cor

pretendida, a escala semi-industrial.

Entrada
de Entrada de Reagente Entrada de
Reagente (kg) Reagente (kg)
(kg)
=) 5 S| © )
=3 = =< | = =
o (@] (@] (@] (@]
c IS o c IS <
| & | & 5 | & & | &
§ < @ R2 R2 | H.O2 qé @ @ @ R2 H.O,
| | o =y > | > >
© © o «© «© ©
X X X X x
c = c c (=
] L L L L
= & - & &
#00| - - 6 14,4 | 0,812 | 60 | 60 60 | 152 | 0,96
#01| 60 60 - 6 14,4 | 0,812 - - - 11,2 4,8
#02| 60 60 - 6 14,4 1 60 - - 5,6 4,8
#03| 60 60 - 6 10 | 1,496 | 60 | 60 - 5,6 4,8
#04| 60 60 - 7 11 1,16 | 60 | 60 - 6,6 5,6
#05| 60 60 10 6,5 8 1,74 | 60 | 60 - 6,6 5,6
5.3.3. Revestimento C — Rolhas Naturais

N&o foi realizado qualquer ensaio em tempo Util a escala

Revestimento C.

5.3.4. Revestimento D — Rolhas Naturais

semi-industrial do

Relativamente a Revestimento D e aos ensaios realizados a nivel semi-industrial,

foram realizados 7 ensaios.

Na Tabela 5.11 apresentam-se 0s ensaios realizados para o Revestimento D.
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Ensaio

#00

#01

#02

#03

#04

#05

#06

#07

12 Entrada de Reagente

R2

5,04

5,04

5,04

5,04

4,96

4,96

4,88

(kg)

Creme

1,36

2,00

H202

13,2

13,2

13,2

13,2

10,0

10,0

8,00

10

is‘e\p

Instituto Superior de
Engenharia do Porto

Tabela 5. 11. Resumo dos ensaios realizados do Revestimento D, a nivel semi-industrial.

2% Entrada de Reagente

R2

3,28

3,28

3,28

3,28

4,96

4,96

4,88

(kg)

Creme

0,88

1,32

3,32

4,00

H202

8,80

8,80

8,80

8,80

10,0

10,0

8,00

10

R2

5,04

5,04

5,04

5,04

4,96

4,96

4,88

32 Entrada de
Reagente (kg)

Creme H202

1,36 13,2

2,00 13,2

- 13,2

- 13,2

- 10,0

- 10,0

- 8,00

- 10

42 Entrada de Reagente

R2

3,28

3,28

3,28

3,28

12

8,80

(kg)

Creme

0,88

1,32

3,32

5,00

H202

8,80

8,80

8,80

8,80

8,00

14,4

Enxaguamento (L)

38,0

38,0

38,0

38,0

38,0

38,0

38,0

52 Entrada de Reagente (kg)

Anti-
capilar

8,00

8,00

8,00

8,00

8,00

8,00

8,00

Creme

4,00

8,80

13,2

H20

Entrada de
Reagente (kg)

R2 H20:2
12,0 12,0
12,0 12,0
12,0 12,0
12,0 12,0
12,0 12,0

Entrada de
Reagente (kg)
Creme H20
8,00 12,0
12,0 8,00
14,4 5,60
14,4 5,60
14,4 5,60
14,4 5,60
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5.3.5. Lavacdo E - Rolhas Neutrocork
No que diz respeito aos ensaios realizados a escala semi-industrial, para a Lavacdo

E, foram realizados 9 ensaios.

Na Tabela 5.12 pode-se observar o resumo dos programas assim como as
alteracdes efetuadas ao longo dos mesmos.

Tabela 5. 12. Resumo dos programas realizados e respetivas alteracdes.

Entrada de Entrada de
Entrada de Reagente (L) Reagente (L) Espalhamento Enxaguamento Reagente (L)

ENEEE . . (min) (L)
R2 H;O, Pigmento HO Pigmento R,  HO;
#00 12 5 5 - - 2 60 - -
#01 12 5 5 - - 5 60 - -
#02 8 5 5 - - 8 60 - -
#03 5 5 5 - - 8 60 - -
#04 5 6 5 - - 8 60 - -
#05 48 58 4,8 - - 10 60 - -
#06 5,8 7 6 - - 10 40 - -
#07 35 55 3 - - 10 20 - -
#08 3 12 - 55 19 10 20 10 2

5.3.6. Lavacédo F — Rolhas Neutrocork
N&o foi possivel iniciar qualquer ensaio a escala semi-industrial da Lavacdo F, em

tempo til de estagio.
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Neste capitulo apresentam-se e discutem-se os resultados obtidos nos melhores
ensaios realizados de cada lavagédo/revestimento. Os restantes resultados encontram-se
nos Anexos A e B, referentes aos resultados a escala piloto e a escala semi-industrial,

respetivamente.

Foram realizados ensaios ao produto (rolhas depois da lavagéo) e ao produto
acabado (rolhas obtidas da lavacdo, marcadas e tratadas). De modo a uma melhor

compreensdo dos resultados estes vao ser apresentados em subcapitulos distintos.

Como ja foi mencionado anteriormente o reagente R2 foi testado em rolhas

Naturais e Aglomeradas (Neutrocork).

De acordo com o protocolo de validacdo de produtos, a escala piloto, os ensaios
realizados para aprovacdo do reagente R2 nesta escala séo exclusivamente ao produto
(rolhas depois da lavacdo). Assim, as determinaces realizadas foram o teor de po, teor
de peroxidos, humidade, capilaridade, migracéo de cor, cor e aspeto visual.

Na lavacdo A foi no ensaio #06.1 que se chegou a cor pretendida, conseguindo-se
uma lavacdo homogénea e um melhor aspeto visual do produto, que é o principal objetivo
desta lavacdo. Deste modo, o ensaio #06.1 foi o escolhido para se proceder a realizacédo
dos restantes ensaios de validacdo do produto.

Quanto a lavacédo B, o ensaio #10 foi o0 escolhido pois de todos foi 0 que mais se
aproximou, em termos de aspeto visual e cor, a referéncia. Neste ponto, procedeu-se aos

restantes ensaios de validacao do produto.

Apesar de no revestimento C ainda n&o se ter obtido os resultados pretendidos a
nivel de aspeto visual, apresenta-se os resultados do ultimo ensaio, #08. No entanto, neste
ensaio, as rolhas ficaram com um tom acinzentado sendo ainda necessario proceder a

realizacdo de mais ensaios para se obter o aspeto visual pretendido

No que diz respeito ao revestimento D, 0 ensaio com o aspeto visual pretendido

foi o ensaio #03, avangando-se para os restantes ensaios de validagéo do produto.

Passando as rolhas Neutrocork, foi o ensaio #02 da lavacdo E que mais se
aproximou da cor pretendida, logo foi o ensaio selecionado para avancar para os demais

ensaios de validacdo do produto.
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Na lavagéo F, conseguiu-se atingir a cor pretendida no ensaio #00.

Prossegue-se, neste momento, para os restantes ensaios de validacdo do produto a
escala piloto.

Os resultados obtidos relativamente ao Teor de Peroxidos, Teor de P6 e Migracgéo
de Cor, relativamente as rolhas naturais (Lavacdo A e B e Revestimentos C e D)
apresentam-se na Figura 6.1. Estes resultados dizem respeito ao ensaio cuja cor foi
aprovada, ou seja, correspondem aos ensaios #06.1 da Lavacao A, #10 da Lavacéo B, #08

do Revestimento C e #03 do Revestimento D.

2 05
=
s 0,45
= 04
E 15
= 035 o
= 03 $
§ 1 0,25 -g
= 0
> &
S 02 5
3 015 =
S 05
S 0,
- 0.1
o
5 .‘ 0,05
= [ || 0

A B c D

Lavacdo/Revestimento
mmmmm Teor de Peroxidos (mg/rolha) mmmmm Teor de PO (mg/rolha)
Migracéo de Cor eeeeee | imite M&ximo Teor de Perdxidos

Limite Mé&ximo Migracédo de Cor

Figura 6. 1. Resultados obtidos a escala piloto para as Lavagdes A e B e Revestimentos C e D, para 0s
ensaios de Teor de Perdxidos, Teor de P6 e Migracéo de Cor.

Pela observacao da Figura 6.1, conclui-se que o teor de peroxidos das lavagdes A
e B esta dentro das especifica¢fes assim como o teor de po de todas as lavagdes (maximo
admissivel 3 mg/rolha). Ja o teor de perdxidos dos revestimentos C e D, encontra-se acima
do valor limite admissivel (0,1 mg/rolha) pelo que seria necessario realizar mais ensaios
de modo a contrariar este elevado teor de peroxidos. No entanto, com a experiéncia
adquirida, sabe-se que a extracédo e ventilacdo da maquina 100k é muito melhor do que a
da maquina 3k e, também, as quantidades de reagentes ndo sdo lineares na transi¢do de
uma maquina para a outra. Por estes motivos, deve-se conseguir corrigir este parametro

na proxima etapa de validagdo do produto, a escala semi-industrial, em simultaneo com
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a alteracdo de outros parametros, como por exemplo, a reducao da quantidade de peroxido
de hidrogénio ou com o aumento da quantidade de R2.
E importante referir que todos os resultados obtidos nesta etapa sdo importantes

para despistar algum problema grave na aplicacéo do produto.

Apesar de o Revestimento D estar acima das especificagbes no parametro
migracao de cor, avangou-se para 0s ensaios semi-industriais visto o aspeto visual estar
OK. Ainda que algum parametro esteja fora da especificacdo, tal coo o teor de perdxidos,
conhecendo o funcionamento das maquinas sabe-se que fatores como quantidade de
reagentes, tempo de secagem, exaustéo, entre outros, influenciam a migragao de cor pelo

que irdo ser ajustados na proxima etapa.

Quanto aos resultados obtidos nas lavagdes das rolhas Neutrocork (Lavagéo E e

F), estes podem-se observar na Figura 6.2.

—~ 4 0,25
(48]
e
S 35
IS 02 x5
g 3 I — 8
\o <)
£ 25 015 o
(5] (T
I c
O S
2 15 :
3 8
=]
< 0,05
e 05
&
o 0 ZO00T 0
© E F 3
3 Lavacao
= . .
mmmmm Teor de Peroxidos (mg/rolha) Teor de P6 (mg/rolha)
Migracéo de Cor Limite Mé&ximo Teor de Peroxidos
= = = | imite M&ximo Teor de P4 = = | imite Maximo Migracéao de Cor

Figura 6. 2. Resultados obtidos a escala piloto para as Lavagdes D e E para 0s ensaios de
Teor de Perdxidos, Teor de P6 e Migracéao de Cor.

Analisando a Figura 6.2, para a Lavacédo E, obteve-se um teor de perdxidos de 0
mg/rolha (inferior ao limite de quantificacdo), o teor de po ultrapassou o valor limite
assim como a migracdo de cor. Quanto a lavagdo F, o teor de peroxidos esta acima da

especificacdo enquanto a migracéo de cor e o teor de po estdo dentro das especificacoes.

No que diz respeito a humidade a saida da lavagédo de cada ensaio considerado,

esta apresenta-se na Tabela 6.1.
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Tabela 6. 1. Resultados de humidade dos ensaios cuja cor foi aprovada para as Lavacfes A e B,
revestimentos C e D, para rolhas naturais e E e F, para rolhas Neutrocork.

Lavacdo/Revestimento Humidade (%)
4,3
53
6,4
6,3
6
8

mm|O|O|m@|>

Pela anélise da Tabela 6.1, as lavacdes A e B e revestimentos C e D necessitam
de um ajuste de humidade para estarem dentro dos limites estipulados a saida da lavacédo
que sdo entre 6,5% e 7,5%. E importante que esteja dentro deste intervalo pois ao longo
do restante processo as rolhas perdem humidade. Desta maneira garante-se que elas no
final do processo, ou seja, aquando da expedic¢do, as rolhas tenham uma humidade

aceitavel, conforme o especificado.

Relativamente a lavacdo E, o valor de humidade esta abaixo do limite minimo
cerca de 0,5%, enquanto a humidade da lavagdo F estd 0,5% acima do limite maximo,
ndo se mostrando um problema pois no decorrer do processo a percentagem de humidade

na rolha vai diminuir.

Na Tabela 6.2 encontram-se os resultados da cor das lavacdes estudadas e da sua
referéncia, tanto das rolhas naturais como aglomeradas. Os resultados da cor dos restantes

ensaios realizados encontram-se no Anexo A.1.

Tabela 6. 2. Resultados da cor de cada ensaio validado de cada Lavacdo e Revestimento, assim como a
sua referéncia.

Ensaio R2 Referéncia

Cor Cor
Lavacdo | Brilho L a b Brilho L a b
A 15,60 62 10,2 | 28,4 | 15,66 | 60,97 | 10,96 | 26,13

25,76 | 71,49 | 52 | 2554 | 25,08 | 69,77 | 4,79 | 23,64
36,14 | 77,61 | 3,91 | 20,42 | 34,74 | 7554 | 3,86 | 18,67
48,14 | 81,98 | 0,82 | 13,49 - - - -

32,14 | 73,78 | 3,31 | 19,29 | 34,74 | 76,25 | 2,32 | 20,3
15,34 | 62,83 | 9,09 | 30,59 | 16,11 | 63,47 | 8,05 | 30,1

mmO|O|®
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A variavel principal utilizada para avaliar a cor é o brilho. De acordo com a Tabela
6.2, comparando o brilho das lavacGes referéncia com o obtido a partir das lavagdes com
0 R2, observa-se que estdo todos muito proximos. Isto é, proximos o suficiente para se
avancar para a escala semi-industrial, pois o importante nos ensaios a escala piloto é
perceber se 0 que Se esta a testar, neste caso o reagente R2, tem potencial ou ndo para
avancar para a proxima etapa (ensaios a escala semi-industrial). Neste ponto, conclui-se
que ndo existem diferencas significativas, em termos de aspeto visual e cor, nas lavagdes

com o R2.

Quanto a heterogeneidade da lavacéo, esta € avaliada pelo desvio padréo do brilho.
Sabe-se que quanto mais elevado o desvio padrdo, mais heterogénea é a lavacdo. Deste
modo, 0 que se pretende é que o desvio padrdo resultante da lavacdo com o R2 diminua
quando comparado com o obtido atualmente. Na Figura 6.3 pode-se comparar o brilho da
lavacédo referéncia com o brilho da lavacdo com o R2. Pode-se, ainda, observar qual a

lavacdo mais heterogénea pelos desvios padrdes das mesmas.

50 I

45
40
35
30
25 I I
20

15 -] . L

10

Brilho

A B C D E F
Lavacdo/Revestimento

R2 = Ref

Figura 6. 3. Comparacéo do brilho e respetivos desvios padrdes das Lavacles A, B, F e E e dos
revestimentos C e D resultantes da lavacdo com o R2 e das lavac@es atuais.

Analisando a Figura 6.3 observa-se que nas Lavacdes A e B e no revestimento C
0s desvios padrBes diminuiram em relacdo ao que é obtido nas lavagdes atuais. Ou seja,

utilizando o reagente R2 nestas lavages conseguiu-se melhorar a homogeneidade da
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mesma. Quanto aos resultados obtidos para as Lavagdes E e F ndo houve variagdo

significativa em termos de desvio padrdo entre a referéncia e a lavagdo com o R2.

Relativamente aos resultados obtidos em termos de capilaridade das rolhas

naturais, estes visualizam-se na Figura 6.4.

Lavacdo A —sem capilaridade

Revestimento C e D — sem capilaridade
Lavacdo B — 24,8 mm capilaridade

Figura 6. 4. Resultados da capilaridade dos ensaios das Lavagdes A e B e Revestimentos C e D.

Pela andlise da Figura 6.4 observa-se que a lavagdo A ndo apresentam qualquer
capilaridade, assim como os revestimentos C e D, pois na lavagéo é utilizado um produto
anti-capilar (mencionado nos resumos dos programas) cujos principais constituintes sdo
resina e agua. Este reagente é responsavel por eliminar a capilaridade apresentada pelas
rolhas. Por outro lado, a lavacdo B ndo inclui este anti-capilar justificando-se, assim, a
capilaridade apresentada de 24,8 mm, nesta lavacao.
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Quanto as rolhas aglomeradas, os ensaios de capilaridade observam-se na Figura
6.5.

Lavagdo E — 20,4 mm capilaridade

Lavagdo F — 14,0 mm capilaridade

Figura 6. 5. Resultados de capilaridade dos ensaios considerados das lavacdes E e F.

Observa-se que tanto a Lavacdo E como a F apresentam capilaridade, no entanto

as lavacdes atuais também apresentam.

Depois de os ensaios de todas as lavacBGes estarem concluidos, discutidos e
validados segue-se 0 mesmo procedimento para a escala semi-industrial, como se vai

explicar de seguida.

6.2. Ensaios a escala semi-industrial
De acordo com o protocolo de validacdo de produtos, a escala semi-industrial, 0s
ensaios realizados para aprovacdo do reagente R2 sdo ao produto (rolhas depois da
lavacdo) e ao produto (rolhas marcadas e tratadas) . Neste Gltimo, as rolhas sdo marcadas

e tratadas numa escala industrial, para simular a realidade.

Na Lavacdo A chegou-se a cor pretendida no ensaio #05.1. Posteriormente,
procedeu-se a realizacdo dos restantes ensaios para a validacdo do produto.

No ensaio #05 chegou-se a cor pretendida para a Lavacgdo B. A seguir, realizaram-

se 0s ensaios em falta para a validacéo do produto.

Quanto ao Revestimento D, no ensaio #07 chegou-se a uma cor que estava mais
proxima do ensaio realizado na maquina 3k, porém, este ndo serd o Ultimo ensaio
realizado uma vez que nem todos os parametros estdo dentro das especificagcbes como se

vera no subcapitulo 6.2.1.

Como se pode observar na Tabela 5.11 do subcapitulo 5.3, nos primeiros quatro

ensaios estava-se a colocar o creme ndo s6 nas ultimas entradas como também nas
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primeiras, isto para branquear o maximo possivel a rolha. No entanto, chegou-se a
conclusédo de que este método ndo estava a resultar pois, no fim, a rolha ndo estava a sair
tdo branca quanto se planeava. O método testado a seguir, foi 0 creme entrar nas Gltimas
etapas, diluido em agua, mas para isso foi necessario fazer uma alteracdo na constituicdo
do creme. O creme usado até entdo tinha uma resina incorporada que era incompativel
com a agua. Assim, quando o creme passou a entrar diluido em &gua, o fornecedor teve

de alterar a resina do creme.

No que diz respeito as rolhas Neutrocork, apenas se realizaram ensaios da Lavagdo
E, a escala semi-industrial. No entanto sdo necessarios mais ensaios para obter uma

lavacdo homogénea e com a cor pretendida.

6.2.1. Resultados obtidos para o Produto
A semelhanca dos ensaios & escala piloto, as determinacdes efetuadas a escala
semi-industrial de modo a aprovar o produto sdo o teor de pd, teor de perdxidos,

humidade, capilaridade, migracéo de cor, cor, aspeto visual, pH e andlise sensorial.

E de notar que & escala semi-industrial, ndo foi realizado qualquer ensaio do
Revestimento C. Assim, os resultados apresentados sao referentes aos ensaios #05.1 da

Lavacdo A, #05 da Lavacgéo B e #07 do Revestimento D.

Os resultados obtidos para as rolhas naturais referentes a Lavacdo A e B e

Revestimento D, apresentam-se na Figura 6.6.

0,25
15
= 02
2
B’ S
= 0,15 S
g 8
3 g
= @®©
E 0,1 >
Z 05 =
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3 . 0
3 A B D
= . Lavacao/Revestimento )
mmmmm Teor de Peroxidos (mg/rolha) Teor de P6 (mg/rolha)
Migracéo de Cor == = | imite M&ximo Teor de Perdxidos

Limite Maximo Migracéo de Cor

Figura 6. 6. Resultados obtidos a escala semi-industrial para as Lavacdes A, B e D para 0s ensaios de
Teor de Perédxidos, Teor de Pé e Migracdo de Cor.
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Analisando a Figura 6.6, o teor de peroxidos da Lavagdo A foi inferior ao limite
de quantificacdo, que é o que se pretende, ao fim de 24h. O teor de pod esté dentro das
especificacbes (< 3 mg/rolha), ao contrario da migragédo de cor que estd acima do limite.
Quanto a Lavacdo B o teor de peroxidos esta no limite do que é permitido, o teor de po
estd dentro das especificagdes ao contrario da migracdo de cor. No que diz respeito ao
Revestimento D, obteve-se o teor de perdxidos ainda alto (> 0,1 mg/rolha), assim como
a migracdo de cor. Como ainda é necessario realizar mais ensaios para se ajustar o teor

de peroxidos e migracdo de cor, ndo se realizou a determinacéo do teor de po.

Atendendo a estes resultados, ainda ha trabalho a fazer tendo em vista a obtencdo
de um teor de peroxidos residuais de 0 mg/rolha, ao fim de 24h, e diminuicao da migragéo

de cor, em todas as lavagdes apresentadas.

Relativamente a Lavacdo E, rolhas aglomeradas, o ultimo ensaio resultou num
teor de perdxidos residuais de 0,3 mg/rolha, 0 que comparado com a referéncia é muito
bom, visto que o teor de peroxidos residuais, apos 24h a lavacdo, é de aproximadamente,

1 mg/rolha.

Outra vantagem proveniente da lavacdo com o R2, na Lavacdo E, é a rugosidade
da rolha. A rugosidade pode ser definida como as ondulagdes, picos e vales apresentados
pela rolha. Foram estimados, por uma entidade exterior a Amorim Cork, 3 parametros
para avaliar a rugosidade. O Ra, que é a rugosidade média, o Rp, que € a altura maxima
do pico e o Rv, que € a profundidade maximo do vale. Os valores de rugosidade obtidos

para a lavacdo de referéncia e com o R2, apresentam-se na Figura 6.7.
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Figura 6. 7. Valores de rugosidade obtidos na lateral da rolha proveniente da Lavacéo E.
De acordo com a Figura 6.7, pode-se comprovar que a rolha proveniente da

Lavacdo com o R2 é uma rolha menos rugosa, apresentando assim uma vantagem

importante em relacdo a lavacgéo atual.

Na Tabela 6.3, apresenta-se a humidade no fim de cada lavagéo, assim como o pH
das Lavacdes A e B.

Tabela 6. 3. Resultados de humidade das Lavagdes A, B e D, para rolhas naturais e E para rolhas
Neutrocork, assim como o pH das lavacdes A e B.

Lavacdo Humidade (%) pH
A 5 6,5
B 7 6,3
D 5
E 3,35

Além dos parametros acima mencionados que precisam de ser ajustados, a
humidade das Lavacdes A e E também precisa, para se ter uma humidade a saida da
lavacéo entre 6,5% e 7,5%, tal como acontece na Lavacgéo B.

O valor de pH ideal é desconhecido. Apenas se sabe que deve ter um valor
aproximadamente neutro como o que se obteve, pela analise da Tabela 6.3.

64



1 Instituto Superior de
élé)/IR()IRI: M I‘S‘E’p Engenharia do Porto
No que diz respeito a Revestimento D foram muitos os problemas encontrados ao
longo dos ensaios, sendo um deles, o revestimento ndo aderir bem & superficie da rolha,

resultando numa elevada migracéo de cor, como se pode ver na Figura 6.8.

Figura 6. 8. Saida do revestimento da rolha apés agitacéo.

Por outro lado, também ndo se estava a conseguir chegar a tonalidade pretendida.
E de esperar que, 0 proximo ensaio véa ao encontro de reduzir a migrag&o de cor, o teor

de peroxidos e confirmar que o creme esta a aderir bem a superficie da rolha.

Outro dos problemas com o Revestimento D é o reprocessamento do mesmo. O
reprocessamento aplica-se em casos de defeitos de rolhas. Assim, como este revestimento
é novo, caso seja para implementar na empresa é preciso saber como lidar e como

proceder em situagGes em que seja necessario realizar o reprocessamento do mesmo.

Para o reprocessamento ja se tentou aplicar um revestimento diretamente, o que
ndo resultou, pois, os poros ndo ficaram ocultos. Numa segunda tentativa de
reprocessamento, fez-se inicialmente uma lavacao para tentar retirar a maior parte do
creme utilizado e, ap6s um periodo de estabilizacdo de, aproximadamente 24h, aplicou-
se 0 mesmo revestimento que na primeira tentativa. Os resultados do reprocessamento

apresentam-se na Figura 6.9.

(o)

Figura 6. 9. Primeiro reprocessamento (a); Segundo reprocessamento (b).
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Como se pode confirmar, visualiza-se muitas falhas de revestimento,

principalmente nos poros.

Em termos de aspeto visual e cor, os resultados apresentam-se na Tabela 6.4, para

as LavacOes A, B e E e Revestimento D.

Tabela 6. 4. Resultados da cor e do desvio padréo obtidos de cada ensaio validado de cada Lavacéo, assim
como a sua referéncia.

Ensaio Referéncia
Cor Cor
Lavacdo | Brilho L a b Brilho L a b
A 1545 | 62,67 | 9,9 | 29,98 | 15,66 | 60,97 | 10,96 | 26,13
B 26,67 | 73,67 | 48 | 28,02 | 25,08 | 69,77 4,79 | 23,64
D 52,25 | 85,24 | 0,41 | 14,9 - - - -
E 29,13 | 73,02 | 3,35 | 22,66 | 34,74 | 76,25 2,32 20,3

Em termos de cor e aspeto visual, apenas a Lavacdo A esta estd proxima da
referéncia. Em termos de brilho, a Lavacdo B ndo estd muito longe da referéncia, no
entanto, se comparamos o valor do b, o resultado da lavagdo com 0 R2 esta muito elevado
0 que sugere que as rolhas estdo muito amarelas quando comparadas com a referéncia,
como se pode ver na Figura 6.10. Assim, é necessario realizar mais ensaios de modo a

corrigir este parametro.
p—

Lavacdo Referéncia

Lavacdo com R2

Figura 6. 10. Comparacdo entre a cor da lavacédo referéncia e a cor obtida na lavagdo com o R2.
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Quanto a heterogeneidade das lavacdes, esta pode ser avaliada pelo desvio padrdo

do brilho, como se pode ver na Figura 6.11.
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Figura 6. 11. Comparacéo do brilho e desvios padrdes das Lavagdes A, B e E e Revestimento
D, resultantes da lavacdo com o R2 e das lavagdes atuais.

Da Figura 6.11 conclui-se que houve melhoria na homogeneidade da Lavacdo A
e B. O ultimo ensaio da Lavacdo E apresentou mais heterogeneidade do que a referéncia,

apresentando um desvio padrdo maior.

Na Figura 6.12 observa-se a capilaridade obtida para os ensaios considerados das

Lavacdes A, B e E e Revestimento D.
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Lavacdo A — sem capilaridade
Lavacdo B — 18,6 mm capilaridade

Revestimento D — sem capilaridade

Lavacédo E — 4,5 mm capilaridade

Figura 6. 12. Resultados de capilaridade para as Lavagdes A, B e E e Revestimento D.

Pode-se confirmar que a Lavacdo A e o0 Revestimento D ndo apresentam
capilaridade, sendo as variagcbes observadas no Revestimento D resultantes de
perturbacdes na mesa onde o tabuleiro de capilaridade se situava.

A semelhanca dos resultados obtidos & escala piloto, as Lavacdes B e E

apresentam capilaridade.

Para finalizar os resultados ao produto, falta apresentar a prova sensorial realizada
aos ensaios #05.1 da Lavacdo A e #05 da Lavacdo B. Apesar de estes ensaios ndo serem

os finais, foram os que apresentaram melhores resultados face a todos os realizados.

A nivel de aspeto visual a prova estaria inicialmente reprovada tanto para a
Lavacdo A como B, pois a maceracgéo de 24h da lavacdo com o R2 apresentou coloracao
relativamente a maceracao da referéncia, como se pode ver na Figura 6.13.
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Figura 6. 13. Maceracédo da lavacdo com o R2 (a esquerda) e maceracdo da
referéncia (a direita), relativa a Lavacgéo A.

Observando a Figura 6.13, é notdria a coloracdo amarelada apresentada pelo
macerado da lavacdo com o reagente R2. Pensa-se que esta coloracao se deve a falta de
enxaguamento durante a lavacdo. Se ndo houve enxaguamento suficiente para 0s
compostos colorados serem retirados da superficie da rolha é normal a tonalidade
apresentada. Apesar deste inconveniente que invalida, desde ja, as provas sensoriais, estas

foram realizadas na mesma para descartar qualquer odor desagradavel.

Na Tabela 6.5 apresentam-se 0s resultados das provas sensoriais das LavacGes A
e B, relativos aos ensaios #05.1 e #05, respetivamente. No Anexo C, encontra-se a tabela
que serviu como base a analise estatistica no tratamento de dados relativos a analise

sensorial.

Tabela 6. 5. Resultados das analises sensoriais realizadas as Lavagdes A e B.

Ensaio |Respostas totais | a < 0,05 | Respostas corretas | Preferéncia | Diferengas?
Lavacédo A 25 13 20 25 % Sim
Lavacéo B 25 13 21 19% Sim

Segundo a Tabela 6.5, para um nivel de significancia de 0,05, 0 nUmero minimo
de respostas corretas € 13. Posto isto, tanto na Lava¢do A como B, o nimero de respostas
corretas é superior a 13, logo existem diferencgas significativas entre a referéncia e a
amostra. Quanto a preferéncia por parte dos provadores, para a Lavacdo A e B, preferem

a amostra 25% e 19%, respetivamente. E necesséario continuar os ensaios para que o
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macerado da amostra fique incolor e para que ndo se encontrem diferencas significativas

entre a referéncia e a amostra.

6.2.2. Resultados obtidos para o produto acabado das rolhas naturais
Seguindo o protocolo de validagdo de produtos, para aprovar o produto acabado
0s ensaios realizados s&o o teor de pd, humidade, capilaridade, migragdo de cor, pH,

forcas de extracdo, absorcéo em garrafa e progressao capilar em garrafa.

Relativamente aos ensaios ao produto acabado, primeiramente realizaram-se todas
as marcacdes (tinta oxidativa, tinta UV, chama direta, inducéo e laser). E importante
realizar todos os tipos de marcagdes para descartar qualquer problema futuro. Depois das
marcacdes e, apos um periodo de estabilizagdo de 24h, as rolhas foram tratadas com o
tratamento adequado para rolhas naturais.

Um dos problemas atuais da marcacdo a tinta UV é o desbotamento da marca, que
se veio a verificar, depois do tratamento, na marcacdo da lavacdo com o reagente R2,
como se pode confirmar na Figura 6.14. Porém, é importante referir que, atualmente

existe um problema na tinta, ndo se evidenciando apenas na lavacdo com o R2.

Antes de Tratar

Depois de Tratar

Figura 6. 14. Marcacdo a tinta UV, antes e depois do tratamento.
Os restantes ensaios ao produto acabado apenas se realizaram com um tipo de
marcacgdo e a marcacao escolhida foi a tinta UV.

As restantes marcagdes foram embaladas em SO, para ver se havia alguma
alteracdo na marca ao longo do tempo. Na Figura 6.15 observam-se as fotografias dos
embalamentos das LavacOes A e B, marcadas a inducéo e a laser.
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Apo6s embalamento 1 semana ap6s embalamento 2 semanas ap6s embalamento

Lavacdo A - Marcacéao - Laser

Ap6s embalamento 1 semana ap6s embalamento 2 semanas ap6s embalamento

Lavacéo

B - Marcacéo - Indugéo
[ S NS /s &

1 semana apds embalamento 2 semanas ap0s embalamento

Lavacéo B - Marcacéo - Laser

Apdbs embalamento 1 semana ap0s embalamento 2 semanas ap6s embalamento

Figura 6. 15. Resultados dos embalamentos com SO- das LavacOes A e B, marcadas a inducgdo e a laser. Resultados apds
embalamento, 1 semana depois e 2 semanas depois.
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Pela observacéo da Figura 6.15, observa-se que ndo houve evolucdo da marca ao

longo do tempo, resultando num aspeto positivo do reagente R2. Caso houvesse evolucao
da marca, seria algo como o apresentado na Figura 6.16.

Figura 6. 16. Exemplo de evolucdo da marca, quando sujeita a embalamento com SOs.

Apresenta-se de seguida os resultados dos restantes ensaios realizados ao produto

acabado. Apenas se realizaram ensaios ao produto acabado das lava¢fes A e B dos ensaios
#05.1 e #05, respetivamente.

Em termos de humidade e pH, os resultados apresentam-se na Tabela 6.6.

Tabela 6. 6. Resultados de humidade e pH do produto acabado, para as lavagdes A e B.

Lavagdo | Humidade (%) pH
A 5 6,5
B 5 6

A humidade manteve-se constante na Lavagdo A, quando se compara com 0S
resultados ao produto, assim como o pH. Quanto a Lavacdo B, a humidade diminui, por

isso € importante que a saida da lavacdo a humidade esteja entre 6,5% e 7,5% para que
haja margem para diminuir durante o restante processo.
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Relativamente ao teor de pd e migracdo de cor, os resultados podem-se observar

na Figura 6.17 (a) e (b), respetivamente.
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Figura 6. 17. Resultados do teor de p6 (a) e migracédo de cor (b) do produto acabado, das Lavacdes A e B.

Analisando a Figura 6.17 (a), observa-se que o teor de pé esta dentro dos limites
especificados apesar de na Lavacdo A estar mais alto na lavacdo com o R2 do que na
referéncia. Quanto a Lavacao B para além de estar dentro das especificacdes, o teor de pd
da referéncia do produto acabado é mais elevado do que na lavagdo com o R2, o que é

uma melhoria.

Quanto a migracdo de cor, na Figura 6.16 (b), além de estar mais elevada na
lavacdo com o R2, tanto para a Lavacdo A como B, estd acima da linha de limite méaximo,

sendo um problema atualmente, como ja foi dito anteriormente.

Relativamente a capilaridade apresentada pelo produto acabado, os resultados

apresentam-se na Figura 6.18.

Lavagdo A — Sem capilaridade

Lavacdo B — 1,80 mm capilaridade

Figura 6. 18. Resultados de capilaridade, ao produto acabado, das Lavacdes A e B.
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Pode-se observar que a Lavacdo A ndo apresenta capilaridade e a Lavagdo B
apresenta pouca capilaridade, cerca de 1,8 mm.

Ao produto acabado realizaram-se ensaios de forcas de extracdo em diversas
condigdes. Segundo o protocolo de validagdo de produtos as condigdes a que tém de ser
submetidas as rolhas para os ensaios de forgas de extragdo sdo:

e 4°C durante 2h (Engarrafamento em condi¢des normais, sem vacuo);

e 4°C durante 1 semana (Engarrafamento em condi¢cdes normais, sem
vacuo);

e 37°C durante 1 semana (Engarrafamento em condi¢bes normais, sem
Vacuo);

e 1semana atemperatura ambiente (Engarrafamento em condi¢des normais,

sem vacuo);

1 semana a temperatura ambiente (Engarrafamento termolisado, com

vacuo).

Os resultados dos ensaios de forcas de extracdo, para a Lavacao A, apresentam-se

na Figura 6.19.
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Figura 6. 19. Resultados do ensaio de forcas de extracdo para a Lavagdo A, ao produto acabado,
nas condi¢des de 1 semana a temperatura ambiente, 2h a 4°C, 1 semana a 4°C, 1 semana a 37°C
e 1 semana & temperatura ambiente com engarrafamento termolisado (FE — forca de extracéo).

Ao analisar a Figura 6.19, constata-se que todas as forcas de extracdo estdo dentro
dos limites, como se pretende. Daqui pode-se concluir que o tratamento efetuado em
escala industrial foi bem aplicado e que o R2 reagiu bem ao tratamento uma vez que nédo
se obteve forgas de extracdo demasiado altas. As forcas de extragdo mais altas que se
obteve foi no ensaio de engarrafamento termolisado, a temperatura ambiente. No entanto,
quando se compara com os resultados obtidos na referéncia ha uma melhoria visto que a

referéncia ultrapassa o limite maximo para o valor de forca de extracéo.

Os resultados de forcas de extragdo obtidos para a Lavagdo B encontram-se na
Figura 6.20.
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Figura 6. 20. Resultados do ensaio de forcas de extracdo, para a Lavagao B, ao produto acabado, nas
condicgBes de 1 semana a temperatura ambiente, 2h a 4°C, 1 semana a 4°C, 1 semanaa 37°Ce 1
semana a temperatura ambiente com engarrafamento termolisado (FE — forga de extragéo).

A semelhanca do que acontece na Lavacgdo A, todas as forcas de extracdo estdo
dentro dos limites exceto a referéncia nas condi¢des de engarrafamento termolisado, a
temperatura ambiente. Comparando esta forca de extracdo com a obtida do
engarrafamento com o R2, vé-se que esta é mais baixa ficando dentro das especificacGes.
Comparando as restantes forcas de extracdo entre a referéncia e 0 R2 ndo se nota
diferengas significativas o que é bom, concluindo-se, assim, que 0 R2 pode ser um bom
substituto do NaOH.

Em paralelo com o ensaio de forgas de extragdo, mediram-se as absor¢fes em
garrafa e as progressoes capilares, das Lavacdes A e B.
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Para a Lavacéo A, os resultados das absor¢es em garrafa encontram-se na Figura
6.21.

35
30
25
20

15

10

Absorcdo em garrafa (%)

) I I T I I I I

T I
0
R2 Ref R2 Ref R2 Ref R2 Ref R2 Ref

FE, 1 semana, Amb FE, 2h, 4°C FE, 1 semana, 4°C FE, 1 semana, 37°C  FE, 1 semana,
Termolisado Amb

Figura 6. 21. Resultados do ensaio de absorcdo em garrafa, para a Lavagdo A, ao produto acabado, nas
condigdes de 1 semana a temperatura ambiente, 2h a 4°C, 1 semana a 4°C, 1 semana a 37°C e 1 semana
a temperatura ambiente com engarrafamento termolisado.

Para a Lavacéo B, os resultados das absor¢des em garrafa encontram-se na Figura
6.22.
30
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FE, 1 semana, Amb FE, 2h, 4°C FE, 1 semana, 4°C FE, 1 semana, 37°C  FE, 1 semana,
Termolisado Amb

Figura 6. 22. Resultados do ensaio de absor¢do em garrafa, para a Lavacao A, ao produto acabado, nas

condicBes de 1 semana a temperatura ambiente, 2h a 4°C, 1 semana a 4°C, 1 semana a 37°C e 1 semana
a temperatura ambiente com engarrafamento termolisado.

Analisando as Figuras 6.21 e 6.22, repara-se que, tanto para a Lavagédo A como B

existe um padrdo. Em todas as condigdes analisadas houve mais absor¢éo quando se trata
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do R2, exceto na condicdo do engarrafamento termolisado, na Lavagdo A. Outro aspeto
comum ¢ a elevada absorcao na condi¢do de absor¢do a 37°C, que pode ser justificada
pelas fugas existentes na rolha no decorrer do ensaio, como se pode observar na Figura
6.23.

Figura 6. 23. Exemplo de fugas existentes durante os ensaios de absor¢do em garrafa
na condicdo de 1 semana a 37°C.

A progressdo capilar apresentada nas condi¢des a que foram sujeitas as rolhas,

apresenta-se na Figura 6.24, para a Lavagdo A e Figura 6.25, para a Lavacdo B.

1 semana, temperatura
2h, 4°C 1 semana, 4°C ambiente

1 semana, temperatura ambiente,
1 semana, 37°C engarrafamento termolisado

Figura 6. 24. Resultados de progressao capilar, nas condi¢des de 1 semana a temperatura ambiente, 2h a 4°C, 1
semana a 4°C, 1 semana a 37°C e 1 semana a temperatura ambiente com engarrafamento termolisado, para a
Lavacédo A.
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1 semana, temperatura
2h, 4°C 1 semana, 4°C ambiente

1 semana, temperatura ambiente,
engarrafamento termolisado

Figura 6. 25. Resultados de progressdo capilar, nas condi¢des de 1 semana a temperatura ambiente, 2h a 4°C, 1 semana a
4°C, 1 semana a 37°C e 1 semana a temperatura ambiente com engarrafamento termolisado, para a Lavagéo B.

Note-se que, tanto na Lavagdo A como B, onde houve mais progresséo capilar foi
na condigdo de 1 semana a 37°C, tal como foi a condicéo que registou mais absor¢éo de

vinho em garrafa.

6.2.3. Consumo de quimicos, agua e energia e custos associados
Neste subcapitulo, pretende-se comparar 0 consumo de quimicos, agua e energia

gastos nas lavagdes atuais e nas lavacbes com o R2.

E importante referir que o Revestimento C é realizado diariamente na empresa,
em trés etapas separadas. Primeiramente ocorre a lavacdo, depois segue para 0 ROSA e,
por fim, ocorre o Revestimento. O Revestimento D ocorre numa Unica etapa e pretende
ser uma opcdo de rolha mais branca relativamente ao Revestimento C. Posto isto,
apresenta-se de seguida uma comparacdo entre o Revestimento C e 0 Revestimento D,

em termos de custos de quimicos, quimicos utilizados e consumo de &gua e energia.

Os reagentes utilizados em cada lavagédo/revestimento encontram-se na Tabela
6.7.
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Tabela 6. 7. Reagentes utilizados nas lavagdes A e B e revestimentos C e D, atualmente e com o R2.

~ H20> NaOH | NaHso, | Ant- RX Creme | Pigmento
Lavacio Capilar R2

(kg/ML) | (kg/ML) | (kg/ML) | S0 | (KIML) | gy | (kML) | (kg/ML)

A v v v v — — . —

Atual B v v — — L — ——

C v 4 v v v

A v v P v

R2 B v --- --- --- v --- v

D v v S, v

Fazendo o balanco global ao nimero de reagentes utilizados em cada
lavacdo/revestimento, conclui-se que, implementando o R2 no processo, se consegue
excluir, definitivamente, 1 produto nesta etapa. Ou seja, pode-se eliminar o hidréxido de
sodio (NaOH), o bissulfato de sodio (NaHSO4) e o RX, implementando-se 0 R2 e o
pigmento mencionado na Tabela 6.7.

A diferenca entre os custos de quimicos das LavacGes A e B e dos Revestimento

C e D, atuais e com 0 R2, encontram-se na Figura 6.26.

Custo de quimicos (€/ML)
12

0,8
0,6
0,4

0,2

A B C/D

Atual =" R2

Figura 6. 26. Diferenca entre os custos de quimicos nas lavacgdes atuais e com 0 R2.
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Em termos de custo de quimicos por milheiro (1000 rolhas), atualmente a Lavagdo
A, com o R2, fica mais cara 22%, no entanto, € utilizado um pigmento que é um reagente

caro, que melhora o aspeto visual da rolha.

Relativamente a Lavagdo B, esta fica 4% mais barata com o R2. Por fim,
comparando o Revestimento C com o D, o ultimo fica mais caro cerca de 77%, no entanto,
€ uma nova cor, uma alternativa correspondente a uma rolha mais branca que pode ser

uma vantagem no mercado.

Na Figura 6.27 pode-se observar a quantidade de peréxido de hidrogénio (H202)

utilizada em cada lavacao.

0,6

o
~

H,0, (kg/ML)
o
w

o
N

A B C/ID
Lavacao/Revestimento

Atual = R2

Figura 6. 27. Quantidade de perdxido de hidrogénio, H20,, utilizadas nas
lavagBes atuais e nas lavagdes com o R2.

Observando a Figura 6.27, a quantidade de perdxido de hidrogénio utilizada na
lavacdo com o R2, é muito menor do que a utilizada atualmente. Na Lavagdo A, ocorreu
uma reducdo de 78% na quantidade de H202 e na Lavagéo B houve uma reducéo de 59%.

No Revestimento D néo se conseguiu reduzir quando comparado com o Revestimento C.

Na Figura 6.28, pode-se observar os resultados obtidos quanto ao consumo de

agua, por lavagéo.
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Figura 6. 28. Consumo de &gua nas lavacgdes atuais e nas lavacBes com R2.

Analisando a Figura 6.28, conclui-se que o consumo de agua diminui nas lavacfes
com o R2, exceto na Lavacdo B. Na Lavacdo A, o consumo de agua foi reduzido em 60%.
A Lavacdo B com 0 R2, neste momento, esta a consumir mais dgua do que a lavacao atual
(aumento de 54%). Isto acontece porgue se admite que os problemas de migracéo de cor,
ja discutidos no subcapitulo 6.2, devem-se a falta de enxaguamento. Quando se compara

a agua consumida nos Revestimentos C e D, este ultimo consome menos 55% de agua.

Na Figura 6.29, compara-se o consumo de energia das lavacfes atuais com o das
lavacbes com o0 R2.

40
35
30
25
20

15

Energia (kwh)
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A B C/D
Lavacdo/Revestimento
Atual = R2

Figura 6. 29. Consumo de energia nas lavagdes atuais e nas lavacdes com o R2.
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Analisando a Figura 6.29, observa-se que qualquer que seja a
lavacdo/revestimento, consome-se mais energia atualmente. A utilizagdo do R2 na
lavacdo permitiu uma reducdo de 58% do consumo de energia. Quanto a Lavacéo B,
reduziu-se o consumo de energia em 33%, enquanto no Revestimento D, se consome

menos 24% de energia do que no Revestimento C.

E de notar que, atualmente, o Revestimento C se realiza em trés etapas distintas.
Primeiramente, as rolhas sdo carregadas na maquina 100k onde ocorre a lavagéo. Depois,
sdo0 descarregadas e passam pelo ROSA® — sistema de uniformizacdo de humidade e
extracdo de TCA — e, apds estabilizacdo voltam ao setor da lavacdo, onde as rolhas séo

novamente carregadas na maquina 100k, ocorrendo o revestimento das mesmas.

Na lavagdo com 0 R2, este processo resume-se a uma Unica etapa, lavacéo seguida
de revestimento. Isto anula a passagem das rolhas pelo ROSA®, o que se traduz numa
vantagem importante nas lavacGes com o R2, ja que as rolhas ndo sdo tdo “massacradas”

pois apenas sdo carregadas e descarregadas uma unica vez.
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O objetivo do trabalho desenvolvido ao longo deste estagio curricular, foi otimizar
0s processos de lavacédo de rolhas naturais e aglomeradas de cortica, pela validagdo de um
novo sistema de reagentes, melhorando o aspeto visual das rolhas de cortica. Em vista,

teve sempre a reducdo do consumo de quimicos, de agua e de energia.

Para atingir o objetivo proposto, foi testado um novo reagente, R2, nas diversas
lavacOes realizadas na empresa Amorim Cork. As lavacfes sujeitas a testes foram as
lavacOes A e B e os revestimentos C e D, em rolhas naturais, e as lavacOes E e F em rolhas

aglomeradas.

Atualmente, na lavacédo utilizam-se, no total, 6 reagentes. Com a implementacéo
do reagente R2 nesta etapa, o total de reagentes a utilizar seria 5, 0 que se traduz numa
reducéo de 1 reagente.

O reagente R2 em contacto com o peroxido de hidrogénio ndo reage, a temperatura
ambiente e, por isso, ndo se manifesta um perigo para o posto de trabalho. Os ensaios
realizados permitiram concluir que o sistema de branqueamento com o R2 € eficaz,

atingindo-se tonalidades semelhantes as tonalidades produzidas atualmente.

Em relacdo a quantidade de peroxido de hidrogénio, a utilizacdo do reagente R2
permitiu uma reducdo de 78% do consumo de perdxido de hidrogénio na lavacdo A e de
59% na lavacdo B. No caso dos revestimentos C e D ndo ha diferencas entre a quantidade

de perdxido de hidrogénio utilizada.

Relativamente ao consumo de &gua, na lavacao A reduziu-se o consumo em 60%.
Por outro lado, na Lavacdo B, aumentou-se o consumo de agua em 54%. Relativamente,
ao consumo de agua no Revestimento D, gasta-se menos 55% quando comparado ao

consumo no Revestimento C.

No que diz respeito ao consumo de energia, também héa beneficios significativos
quando a lavagdo é realizada com o reagente R2. Na Lavacdo A conseguiu-se reduzir o
consumo de energia em 58%. Na Lavacdo B, reduziu-se cerca de 33%, enquanto no
Revestimento D, consome-se menos 24% de energia do que no Revestimento C, pelo
facto de que ndo necessita de passar pelo ROSA®, ao contrario do que acontece no

Revestimento C.
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Para finalizar, apesar de ndo se ter validado as lavagOes/revestimentos com o
reagente R2, em tempo Util de estdgio, este apresenta varias vantagens para que possa ser

aprovado quando se conseguir validar todas as lavacoes.

Futuramente, é necessario continuar a otimizar as lavagdes até se conseguir obter
os resultados pretendidos, tanto a nivel de aspeto visual como de migracéo de cor, que
sdo as maiores dificuldades encontradas até agora. Apos validacdo destes parametros o0s

ensaios de forcas de extracdo e analise sensorial devem ser repetidos.

Seria, ainda, importante comparar o sistema de branqueamento H202/NaOH com
o sistema H202/R2, em termos de rugosidade das rolhas naturais, tal como aconteceu no

caso das rolhas aglomeradas.
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Nos Anexos séo apresentados todos os resultados obtidos em todos os ensaios de

todas as lavagoes, que ndo sdo fundamentais para a discussao de resultados.

Anexo A — Resultados de todos os ensaios realizados a escala piloto

No anexo A véo ser apresentados todos os resultados obtidos até ao ensaio

aprovado, entre eles, ensaios de cor, capilaridade e teor de perdxidos, que foram

realizados para cada ensaio executado.

Anexo A.l. Resultados de Cor

Neste anexo estdo expostos todos os resultados obtidos para a cor, nas Lavacgdes

A, B, E e F e Revestimentos C e D.

Na Tabela A.1, observam-se 0s resultados obtidos da cor e desvio padrdo para

todos os ensaios realizados da Lavacéao A.

Tabela A. 1. Média dos resultados obtidos da cor (Brilho, L, a, b) e respetivo desvio padréo de todos os

ensaios realizados da Lavagdo A, a escala piloto.

Ensaio Cor Desvio Padrao
Brilho L a b Brilho L a b

#00 14,0 60,9 | 10,3 | 305 1,39 2,14 | 0,78 | 0,90
#01 16,4 63,2 9,0 29,0 1,57 1,99 | 0,63 | 0,95
#02 16,9 64,0 9,6 29,1 1,61 192 | 092 | 1,25
#03 15,6 62,1 9,4 28,6 1,48 1,97 | 098 | 1,42
#04 17,7 64,3 9,2 27,9 1,81 1,93 | 0,9 | 1,29
#05 17,5 64,2 8,7 28,1 1,55 1,80 | 1,00 | 1,08
#06 17,2 64,1 9,1 28,8 1,92 2,41 | 0,98 | 0,99
#06.1 15,6 62,0 | 10,2 | 284 1,36 192 | 0,74 | 0,96

Na Tabela A.2, pode-se observar os resultados obtidos para todos 0s ensaios

realizados a Lavacao B, no que diz respeito a cor de cada ensaio e desvio padréo.
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Tabela A. 2. Média dos resultados obtidos da cor (Brilho, L, a, b) e respetivo desvio padréo de todos 0s
ensaios realizados da Lavacado B, a escala piloto.

Ensaio Cor Desvio Padrao
Brilho L a b Brilho L a b
#00 31.14 73.76 454 20.85 2.25 1.44 0.43 1.34
#01 30.29 74.09 | 4.07 | 22.85 2.35 1.78 0.43 1.69
#02 29.41 71.97 | 3.96 | 20.31 1.71 1.51 0.36 1.36
#03 35.21 77.00 | 2.26 | 21.08 2.02 1.29 0.56 1.33
#04 34.21 7486 | 3.81 | 18.33 2.02 1.46 0.35 0.68
#05 35.07 76.27 | 3.24 | 19.75 1.86 1.35 0.46 0.82
#06 34.32 76.14 | 2.82 | 20.66 1.81 1.27 0.45 1.13
#07 33.82 76.19 | 354 | 21.47 2.72 1.82 0.64 1.28
#08 28.21 73.58 | 451 | 25.28 2.16 1.51 0.79 1.24
#09 29.66 7426 | 436 | 24.13 1.46 1.13 0.48 0.92
#10 25.76 71.49 | 5.20 | 25.54 1.77 1.73 0.55 1.10

Na Tabela A.3, pode-se observar os resultados obtidos para todos 0s ensaios

realizados ao Revestimento C, no que diz respeito a cor de cada ensaio e desvio padrdo

do mesmo.

Tabela A. 3. Média dos resultados obtidos da cor (Brilho, L, a, b) e respetivo desvio padrdo de todos os
ensaios realizados do Revestimento D, a escala piloto.

Ensaio Cor Desvio Padréo
Brilho L a b Brilho L a b
#00 34.86 76.16 | 2.71 | 19.82 1.48 1.08 0.43 0.83
#01 35.00 76.22 | 2.96 | 19.65 1.39 1.05 0.41 0.82
#02 32.78 7474 | 275 | 20.20 1.28 0.96 0.37 0.81
#03 34.26 75.74 | 451 | 19.62 1.40 1.07 0.57 0.84
#04 32.95 7554 | 3.97 | 21.26 1.26 1.07 0.47 0.96
#05 32.52 75.14 | 4.20 | 21.09 1.27 1.02 0.47 1.08
#06 32.62 75.41 | 3.83 | 21.52 1.16 1.00 0.40 0.73
#07 36.82 7776 | 3.30 | 19.91 1.11 0.82 0.34 0.69
#08 36.14 7761 | 3.91 | 2042 1.37 0.92 0.31 0.81

Na Tabela A.4, pode-se observar os resultados obtidos para todos os ensaios

realizados ao Revestimento D, no que diz respeito a cor de cada ensaio e desvio padrao.
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Tabela A. 4. Média dos resultados obtidos da cor (Brilho, L, a, b) e respetivo desvio padréo de todos 0s
ensaios realizados do Revestimento D, a escala piloto.

) Cor Desvio Padréo
Ensaio
Brilho L a b Brilho L a b
#00 44.38 79.95 0.93 14.24 2.74 1.52 0.33 1.28
#01 40.99 78.71 1.09 16.28 3.29 1.91 0.48 1.48
#02 49.82 82.44 0.70 12.42 1.63 0.74 0.35 0.78
#03 48.14 81,98 0.82 13.49 1.34 0.83 0.27 0.73

Na Tabela A.5, pode-se observar os resultados obtidos para todos 0s ensaios

realizados a Lavacao E, no que diz respeito a cor de cada ensaio.

Tabela A. 5. Média dos resultados obtidos da cor (Brilho, L, a, b) e respetivo desvio padrdo de todos os
ensaios realizados da Lavacgdo E, & escala piloto.

Ensaio Cor Desvio Padrao
Brilho L A B Brilho L A B
#00 16.54 62.34 | 8.94 | 26.77 0.56 0.63 0.27 0.29
#01 27.29 71.39 | 475 | 2253 0.78 0.64 0.26 0.42
#02 33.63 75.35 | 214 | 20.24 0.84 0.58 0.22 0.38

Na Tabela A.6, pode-se observar os resultados obtidos para todos 0s ensaios

realizados a Lavacdo F, no que diz respeito a cor de cada ensaio.

Tabela A. 6. Média dos resultados obtidos da cor (Brilho, L, a, b) e respetivo desvio padrédo do ensaio
realizada da Lavagdo F, a escala piloto.

Ensaio Cor Desvio Padrao
sai
Brilho L a b Brilho L a b
#00 15.34 62.83 | 9.09 | 30.59 0.59 0.68 0.38 0.46
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Anexo A.2. Resultados do Teor de Perdxidos

Neste anexo estdo expostos todos os resultados obtidos em todos 0s ensaios nao
mencionados na discussdo dos resultados, para o teor de peroxidos, nas LavacOes A, B,
C e D. Os resultados da Lavacdo E ndo sdo apresentados pois ndo altura em que foram
realizados o estagio curricular ainda ndo tinha iniciado. O resultado da Lavagdo F é
apresentado na discussdo de resultados uma vez que foi realizado um Unico ensaio. O

mesmo se aplica nos resultados de capilaridade expostos no Anexo A.3.

Na Figura A.1 apresentam-se os valores de Teor de Peroxidos obtidos nos
ensaios realizados para a Lavagdo A.

=
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>
é 0,025
3 0,020
=
x
‘© 0,015
[¢B}
o
o 0,010
©
$ 0,005
= A A A
0,000
#02 #03 #04 #05 #06
Ensaio

Teor de Perdxidos (mg/rolha)

Figura A. 1. Resultados do Teor de Perdxidos, em todos os ensaios realizados para a Lavacao A, a escala
piloto.

Na Figura A.2 apresentam-se os valores de Teor de Peroxidos obtidos nos
ensaios realizados para a Lavacdo B.

1,0
0,9
0,8
0,7
0,6
05
0,4
03
0,2
0,1 S

0,0

Teor de Perdxidos (mg/rolha)

#03 #04 #05 #06 #07 #08 #09
Ensaio
Teor de Perdxidos (mg/rolha) eeesee | imite Maximo

Figura A. 2. Resultados do Teor de Perdxidos obtido em todos os ensaios
realizados, para a Lavacao B, a escala piloto.

92



AMORIM iSep s

Na Figura A.3 apresentam-se os valores de Teor de Peroxidos obtidos nos
ensaios realizados para o Revestimento C.
1,0
0,8
06
0,4

0,2

Teor de Peréxidos (mg/rolha)

0,0
#00 #01 #02 #03 #04 #05 #06 #07

Ensaio

Teor de Perdxidos (mg/rolha) eeecce | imite Maximo

Figura A. 3. Resultados obtidos para o Teor de Peroxidos, em todos 0s ensaios
realizados, para o Revestimento C, a escala piloto.

Na Figura A.4 apresentam-se os valores de Teor de Perdxidos obtidos nos
ensaios realizados para o Revestimento D.
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Figura A. 4. Resultados obtidos para o Teor de Perdxidos, em todos os ensaios realizados,
para o Revestimento D, a escala piloto.
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Anexo A.3. Resultados de Capilaridade
Neste anexo estdo expostos todos os resultados obtidos para a capilaridade, nas

Lavacdes A e B e Revestimentos C e D.

Na Figura A.5, observam-se os resultados obtidos para a capilaridade para todos

0s ensaios realizados da Lavacdo A.

#02 — sem capilaridade

#03 — sem capilaridade

#04 — sem capilaridade

#05 (lado esquerdo) —
sem capilaridade

#06 (lado direito) — sem
capilaridade

Figura A. 6. Resultados de Capilaridade para todos os ensaios realizados para a Lavagdo A, a escala piloto.

Na Figura A.6, observam-se os resultados obtidos para a capilaridade para todos

0s ensaios realizados da Lavacéo B.
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#03 — 28,4 mm capilaridade
#04 — 20,2 mm capilaridade
#05 — 17,3 mm capilaridade
#06 — 17,7 mm capilaridade
#07 — 13,8 mm capilaridade

#08 — 18,9 mm capilaridade

#09 — 19,6 mm capilaridade

Figura A. 7. Resultados de Capilaridade obtidos me todos os ensaios realizados para a Lavagdo B, a escala piloto.
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Na Figura A.7, observam-se os resultados obtidos para a capilaridade para todos

0s ensaios realizados o Revestimento C.

#00 — sem capilaridade

#01 — sem capilaridade

#02 — sem capilaridade

#03 — sem capilaridade

#04 — sem capilaridade

#05 — sem capilaridade

#06 — sem capilaridade

#07 — sem capilaridade

Figura A. 8. Resultados de Capilaridade obtidos para todos os ensaios realizados para o
Revestimento C, & escala piloto.
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Na Figura A.8, observam-se os resultados obtidos para a capilaridade para todos
0s ensaios realizados do Revestimento D.

#00 — sem capilaridade

#01 — sem capilaridade

#02 — sem capilaridade

Figura A. 10. Resultados de Capilaridade obtidos para todos os ensaios realizados para o
Revestimento D, a escala piloto.
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No anexo B apresentam-se todos os resultados obtidos até ao ensaio aprovado,

entre eles, ensaios de cor, capilaridade e teor de peroxidos, que foram realizados para

cada ensaio executado.

Neste anexo estdo expostos todos os resultados obtidos para a cor, nas Lavagoes
A, B e E e Revestimentos C e D.

Na Tabela B.1 encontram-se os valores obtidos em todos os ensaios no que diz

respeito a cor e desvio padrdo dos mesmos, para a Lavacao A.

Tabela B. 1. Média dos resultados obtidos da cor (Brilho, L, a, b) e respetivo desvio padréo de todos os
ensaios realizados da Lavacdo A, a escala semi-industrial.

Ensaio Cor Desvio Padrao
Brilho L a b Brilho L a b

#00 12.66 59.08 11.20 | 30.52 0.76 1.22 | 0.67 | 1.12
#01 13.89 61.80 10.28 | 32.30 0.98 1.74 | 0.65 | 1.28
#02 12.95 59.17 11.15 30.06 1.56 224 | 1.14 | 1.24
#03 14.46 61.71 10.24 | 30.67 1.58 247 | 094 | 1.21
#04 16.58 63.87 9.11 29.61 1.60 2.06 | 0.81 | 0.66
#05 15.59 63.37 9.94 30.92 1.34 198 | 0.79 | 0.82

#05.1 15.45 62.67 9.90 29.98 1.21 155 | 0.77 | 0.92

Na Tabela B.2 encontram-se os valores obtidos em todos os ensaios no que diz

respeito a cor e desvio padrdo dos mesmos, para a Lavacgéo B.

Tabela B. 2. Média dos resultados obtidos da cor (Brilho, L, a, b) e respetivo desvio padrao de todos os
ensaios realizados da Lavagdo B, a escala semi-industrial.

Ensaio Cor Desvio Padrao
Brilho L a b Brilho L a b
#00 17.28 67.25 | 8.39 | 34.14 1.66 2.14 0.93 1.23
#01 32.50 76.05 | 3.60 | 23.04 2.31 1.57 0.45 1.32
#02 33.83 78.11 | 3.02 | 25.02 2.39 1.57 0.69 0.99
#03 27.56 75.80 | 4.20 | 30.45 1.84 1.44 0.68 1.19
#04 27.34 75.07 | 3.80 | 29.62 2.32 1.85 0.69 1.28
#05 26.67 73.67 | 4.80 | 28.02 2.20 1.33 0.70 1.85

Na Tabela B.3 encontram-se os valores obtidos em todos os ensaios no que diz

respeito a cor e desvio padrdo dos mesmos, para o Revestimento D.
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Tabela B. 3. Média dos Resultados obtidos da cor (brilho, L, a, b) e respetivo desvio padrdo de todos o0s

ensaios realizados do Revestimento D, a escala semi-industrial.

Ensaio Cor Desvio Padrao
Brilho L a b Brilho L a b
#00 42.47 81.33 | 1.22 | 19.21 1.75 1.27 0.39 0.93
#01 43.89 82.04 | 1.24 | 18.73 1.82 1.00 0.39 0.84
#02 44.58 82.13 | 1.22 | 18.00 1.94 1.19 0.37 0.84
#03 44.94 82.61 | 1.24 | 1845 1.72 0.96 0.44 0.84
#04 38.08 78.98 | 1.73 | 20.54 1.49 1.05 0.40 0.89
#05 42.38 80.40 1.13 17.55 1.97 1.20 0.45 0.91
#06 39.07 79.42 | 1.79 | 19.97 1.41 0.99 0.28 0.66
#07 52.25 85.24 0.41 14.90 1.55 0.76 0.27 0.93

Anexo B.2. Resultados do Teor de Peréxidos

Neste anexo estdo expostos todos os resultados obtidos em todos 0s ensaios nao

mencionados na discussdo dos resultados, para o teor de peroxidos, nas LavacOes A, B e

D. O mesmo se aplica nos resultados de capilaridade expostos no Anexo B.3.

A Lavacdo A apresentou em todos 0s ensaios um teor de perdxidos igual a 0

mg/rolha.

Na Figura B.1 apresentam-se os valores de Teor de Perdxidos obtidos nos ensaios
realizados para a Lavagéo B.
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< 1,00
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Figura B. 2. Resultados do Teor de Peroxidos obtido em todos os ensaios realizados,

#00 #01 #02 #03
Ensaio
Teor de Peroxidos (mg/rolha) ~ seeees Limite Maximo

para a Lavacdo B, a escala semi-industrial.
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Na Figura B.2 apresentam-se os valores de Teor de Perdxidos obtidos nos ensaios

realizados para o Revestimento D.
0,60
0,50
0,40
0,30

0,20

Teor de Peréxidos (mg/rolha)

0,10 A .

0,00
#00 #01 #02 #03 #04 #05 #06

Ensaio
Teor de Peroxidos (mg/rolha) eeecee [ imite Maximo

Figura B. 3. Resultados do Teor de Per6xidos obtidos em todos o0s ensaios realizados,
para o Revestimento D, & escala semi-industrial.
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Anexo B.3. Resultados de Capilaridade
Neste anexo estdo expostos todos os resultados obtidos para a capilaridade, nas

LavacOes A, BeD.

Na Figura B.3, observam-se os resultados obtidos de todos os ensaios de

capilaridade realizados para a Lavacao A.

#00 — sem capilaridade

#01 — sem capilaridade
#02 — sem capilaridade
#03 — sem capilaridade

#04 — sem capilaridade

Figura B. 5. Resultados de Capilaridade de todos os ensaios realizados, para a Lavacdo A, a
escala semi-industrial.

Na Figura B.4, observam-se os resultados obtidos de todos os ensaios de

capilaridade realizados para a Lavacao B.
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#00 — 12,8 mm capilaridade
#01 — 17,2 mm capilaridade
#02 — 16,0 mm capilaridade
#03 — 26,1 mm capilaridade

#04 — 16,3 mm capilaridade

Figura B. 6. Resultados de Capilaridade de todos os ensaios realizados, para a Lavacao B, a escala
semi-industrial.

Na Figura B.5, observam-se os resultados obtidos de todos os ensaios de

capilaridade realizados para o Revestimento D.
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#00 (lado esquerdo) — sem
capilaridade

#01 (lado direito) — sem
capilaridade

#02 (lado esquerdo) — sem
capilaridade

#03 (lado direito) — sem
capilaridade

#04 (lado esquerdo) — sem
capilaridade

#05 (lado direito cima) — sem
capilaridade

#06 (lado direito baixo) — sem
capilaridade

Figura B. 9. Resultados de Capilaridade de todos os ensaios realizados, para o Revestimento D, a
escala semi-industrial.

Na Figura B.6, observam-se os resultados obtidos de todos os ensaios de

capilaridade realizados para a Lavacdo E.
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#00 — sem capilaridade

#01 — sem capilaridade

#02 — sem capilaridade

#03 — sem capilaridade

#04 — sem capilaridade

#05 — sem capilaridade

#06 — sem capilaridade

#07— sem capilaridade

i\s‘elp

Figura B. 10. Resultados de Capilaridade de todos os ensaios realizados, para a Lavacéo E, a escala

semi-industrial.
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Anexo B.4. Perfil de Temperaturas

Neste anexo pretende-se demonstrar o perfil de temperaturas obtido ao longo dos

ensaios realizados a escala semi-industrial.

Na Figura B.7 apresentam-se os resultados relativos ao perfil de temperaturas

obtido durante os ensaios da Lavacao A.
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Figura B. 12. Representacdo gréafica do perfil de temperaturas obtido nos ensaios da Lavacéo A.

Na Figura B.8 apresentam-se os resultados relativos ao perfil de temperaturas
obtido durante os ensaios da Lavagéo B.
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Figura B. 13. Representacéo grafica do perfil de temperaturas obtido nos ensaios da Lavacéao B.
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Na Figura B.9 apresentam-se os resultados relativos ao perfil de temperaturas

obtido durante os ensaios do Revestimento D.
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Figura B. 14. Representacdo gréafica do perfil de temperaturas obtido nos ensaios do Revestimento D.

Na Figura B.10 apresentam-se os resultados relativos ao perfil de temperaturas

obtido durante os ensaios da Lavagéo E.
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Figura B. 15. Representacéo grafica do perfil de temperaturas obtido nos ensaios da Lavagéao E.
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Anexo C — Tabela estatistica para analise sensorial

Neste anexo apresenta-se a tabela C.1, que serviu como base a anélise dos dados

recolhidos na andlise sensorial.

niveau de signification de :

%05 |e<001 [a<0001|

21
21
22

b O@®®N DO

Figura C. 1. Namero minimo de respostas corretas para estabelecer uma diferenca significativa a
diferentes niveis de significancia, para o teste triangular.
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