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Resumo

A presente dissertacdo de mestrado, realizada em ambiente empresarial na SOCORI —
Sociedade de Cortica de Rio Medo S.A, teve como principal objectivo a optimizagdo do

processo de tratamento de superficie em rolhas de cortica.

O estudo baseou-se na analise das condi¢cbes do tratamento de superficie, sua
variabilidade e analise das causas, bem como na avaliacdo da distribuicdo dos produtos de
tratamento, utilizados pela empresa, nas rolhas de cortica. Foram testadas quatro novas
formulacdes a base de parafina e elastomeros de silicone com o objectivo de validar novos

tratamentos alternativos aos actualmente utilizados.

Relativamente ao estudo da variabilidade do processo do tratamento de superficie,
analisou-se o fluxo de aspiracdo de cada tambor de tratamento e verificou-se a existéncia de
um sistema de aspiracdo inconstante ao longo dos tratamentos. No entanto, este ndo
apresentou influéncia directamente na uniformidade da distribuicdo do elastomero de silicone.
Verificou-se também, que a aplicacdo do elastomero de silicone na rolha permite fixar a

quantidade de po existente a superficie da rolha.

Realizou-se um estudo a escala piloto para a optimizacdo do tempo de tratamento
aplicados na empresa, assim como, a optimizacdo das velocidades de rotacdo dos tambores e
verificacdo da influéncia destes no tratamento de superficie. Foi ainda importante, validar

qual o produto adequado a cada tipo de rolha.

Apos todas as anélises realizadas concluiu-se que o método das forcas de extracdo nao
avalia a distribuicdo do elastomero de silicone, apenas indica se a rolha esta lubrificada. O
método qualitativo da coloracdo com solucédo de azul metileno da rolha revela-se importante,
uma vez que permitiu verificar a distribui¢cdo das substancias de tratamento em cada tipo de
rolha, com velocidades e tempos de rotagdo no tratamento de superficie especificos para
determinada substancia e tipo de rolha. As rolhas SPI, 1+1, 1+1 Fusion e 1+1 Hidro
apresentaram uma distribuicdo mais uniforme com a substancia C, a uma velocidade de 35
rpm e com 16 minutos de rotacdo no tratamento de superficie. As rolhas Cidra e Champanhe
revelaram mais uniformidade com a substancia nova F, a uma velocidade de 35 rpm e com 20

minutos de rotacdo no tratamento de superficie.

Palavras-Chave: Rolhas; Cortica; Tratamento de Superficie; Elastomeros de silicone; Forcas
de Extraccdo; Coloragéo azul metileno
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Abstract

This master’s thesis, carried out in a business environment in SOCORI - Sociedade de
Cortica de Rio Medo S.A, had as its main objective the optimisation of the surface treatment

process in cork stoppers.

The study was based on the analysis of conditions surface treatment, its variability and
analysis of the causes, as well as the evaluation of the distribution of the treatment products,
used by the company, on the cork stoppers. Four new formulations based on paraffin and
silicone elastomers were tested with the aim of validating new alternative treatments to those

currently used.

Regarding the results of the study of the surface treatment process's variability, the
suction flow of each treatment drum was analysed and the existence of an inconstant suction
system throughout the treatments was verified. However, it doesn’t directly influencing the
distribution’s uniformity of the silicone elastomer. It was also verified that the application of
the silicone elastomer to the cork stopper allows the quantity of powder on the surface of the
stopper to be fixed.

A pilot scale study was carried out to optimise the treatment time applied in the
company, as well as to optimise the drum rotation speeds, verify their influence on the surface

treatment and validate which product is suitable for the type of stopper.

After all analyses performed, it was concluded that the extraction force method does
not evaluate the distribution of the silicone elastomer, but only indicates if the cork is
lubricated. The qualitative method of staining the cork stopper with methylene blue solution is
important, as it enables the affinity of the substances for each type of stopper to be verified,
with specific speeds and times of rotation in the surface treatment for a given substance and
type of stopper. SPI, 1+1 Fusion, 1+1 and 1+1 Hidro presented a more uniform distribution
with substance C, at a speed of 35 rpm and with 16 minutes of rotation in the surface
treatment. The Cidra and Champanhe stoppers, showed more uniform distribution with the

new substance F, at a speed of 35 rpm and with 20 min of rotation in the surface treatment.

Keywords: Stoppers; Cork; Surface treatment; Silicone elastomer; Extraction forces;
Methylene blue color
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1 Introducéo

A Dissertacdo de Mestrado faz parte do plano de estudos do Mestrado em Engenharia
Quimica do Ramo da Qualidade do Instituto Superior de Engenharia do Porto e foi realizado
na empresa SOCORI — Sociedade de cortica de Rio Medo, S.A, na seccdo de tratamento de
superficie das rolhas de corti¢a e no laboratério das rolhas naturais. Esta empresa pertence ao
sector corticeiro, encontra-se situada em Rio Meéo, e caracteriza-se pela produgéo de rolhas

de cortica.

1.1 Enquadramento e contextualizagéo

A rolha de cortica é o material mais utilizado para o engarrafamento de vinhos. Devido as
suas excepcionais propriedades, esta permite uma boa conservacdo do vinho em garrafa. A
empresa SOCORI foca a sua actividade na producdo de rolhas de cortica para vinhos
efervescentes, como champanhe e cidra, rolhas de microgranulado e naturais para vinhos
tranquilos.

A producéo deste tipo de rolhas envolve diferentes etapas, sendo que o presente projecto
centrou-se no estudo da fase final do processo, o tratamento de superficie, que consiste na
aplicacdo de um elastomero de silicone na superficie da rolha. Este tem como intuito facilitar

a sua insercdo no gargalo da garrafa, assim como a sua posterior extrac¢ao.

1.2 Apresentacdo da empresa SOCORI — Sociedade de Corticas de Rio Meédo S.A

A SOCORI — Sociedade de Corticas de Rio Meéo S.A, nasceu em 1988, como filial do
grupo francés ETS Christian Bourrassé, S.A. Localizada na Rua da Tapadinha, em Rio Medo,
a empresa divide-se em duas estruturas que perfazem mais de 27000 metros quadrados,
destacando-se ainda a area descoberta de 80000 metros quadrados que cria um dos maiores
estaleiros de cortica do mundo. A SOCORI comecou a elaborar com 14 funcionérios, sendo
que, nos dias de hoje, conta com mais de 300 trabalhadores [1].

A actividade da SOCORI iniciou-se com a compra de rolhas de cortica e s6 gradualmente
€ que avancou para a sua producdo. As rolhas naturais foram o seu primeiro produto,
avancando, posteriormente, para os granulados, rolhas aglomeradas e de cidra, recorrendo ao
método de extrusdo. Mais tarde, a empresa decidiu explorar a fabricagdo de discos naturais
gue em conjunto com um corpo de aglomerado formam as rolhas técnicas. Por Gltimo, seguiu-
se a fabricacdo de rolhas de microgranulado e rolhas de champanhe, produzidas através de

processos de moldacéo.
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Em 2017, o grupo Corticeira Amorim adquiriu, através da participada Amorim e
Irmaos SGPS, 60 % do capital da empresa [1].

O ambito da empresa consiste na producao e comercializacdo de rolhas de cortica para
o mercado global. As exigéncias qualitativas associadas a producdo de rolhas exigem a
adopcdo de normas de qualidade exigentes, desde o abastecimento da matéria-prima até ao
produto final.

O principal objectivo do grupo consiste no aumento da quota de mercado de vedantes
do mundo vinicola, através de uma maior eficiéncia das opera¢des, adequar os niveis de
servico as exigéncias do mercado e cooperar com o cliente no desenvolvimento de solucdes
técnicas. A estratégia definida para conseguir esse aumento de quota de mercado passa pela
qualidade dos produtos e pela sua inovacdo, ou seja, pela forte aposta em Investigacdo &
Desenvolvimento (1&D), tendo em vista o reforgo do desempenho técnico e sensorial da sua
actual gama de produtos e o langcamento de novos produtos.

A SOCORI conta, actualmente, com um volume de vendas que ronda os 34 milhdes de
euros por ano, associado a uma producéo anual de rolhas na ordem dos 700 milhdes, das quais
a sua maioria é enviada para a casa mae em Franca e para a delegacdo da empresa no Chile,
de onde partem para varios paises do mundo [1].

1.3 Caracterizacao do sector da industria corticeira

De acordo com a Associacdo Portuguesa da Cortica (APCOR), Portugal é o pais com
maior area de montado, com cerca de 7.400 km?, no mundo, tendo cerca de 50 % da produc&o
mundial de cortica e mais de 60 % das exportagdes, como mostra a Figura 1.1 e 1.2
respectivamente [2].

Os principais clientes dos produtos de corti¢a sdo os clientes da industria vinicola, com

cerca de 65 % dos produtos de cortiga, como se pode verificar melhor na Figura 1.3 [2].
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Para além de Portugal ser o maior exportador de produtos derivados da cortica, é também
0 maior importador de cortica como matéria-prima (Figura 1.4). Assim, Portugal utiliza a sua

propria cortica e a cortica que importa para transformar e posteriormente exportar [2].

Pais lider por tipologia de produto exportado ou importado

(% total]

Cortiga natural Rolhas Construgao civil Qutros produtos
Exportagdes - (3 67% (3 667 - 6
(2018) - -w
Importagdes @ 5 . s~ .. N
- 677 () £ s < 2"

Figura 1.4 - Percentagem de importacdes e exportagdes de Portugal [2].

1.4 Tema e objectivos da dissertacdo

O tema abordado nesta dissertacao teve, por base geral, uma optimizacdo do tratamento
de superficie em rolhas de cortica. Este surgiu porque a colocacao e medi¢do da quantidade da
substancia quimica de tratamento é realizada de forma manual com ajuda de uma seringa,
causando possibilidade de desperdicio, e por consequéncia, levando a excesso ou défice da
guantidade no produto final.

Foi também importante avaliar se a aplicacdo da substancia através da seringa no tambor,
permitia uma distribuicdo homogénea do produto quimico na superficie das rolhas. Assim,
procedeu-se ao estudo da variabilidade do processo de tratamento e suas causas, definicdo de
condicBes Gptimas de funcionamento e validacdo de produtos quimicos alternativos. Para isso,
este trabalho passou pela recolha de dados experimentais, nas diferentes condicbes de

operagdo industriais e também na recolha de dados a uma escala piloto.

1.5 Organizacéo da dissertacao

A presente dissertacdo encontra-se dividida em 7 capitulos, que caracterizam as bases
teoricas e as actividades praticas realizadas, ao longo do estagio, com intuito de cumprir os
objectivos propostos.

No capitulo 1 foi apresentada uma parte introdutéria que contém o engquadramento e

contextualizacdo do tema desenvolvido, a apresentacdo da empresa onde o estdgio foi
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realizado, uma breve caracterizacdo do sector da industria corticeira, bem como o tema e
objectivos da dissertacao.

O capitulo 2 apresenta uma breve descri¢do desde o sobreiro até a obtencdo da cortica, a
morfologia, composi¢do quimica e propriedades da cortica e por fim, o0 processo produtivo da
cortica e de rolhas de cortiga.

A elaboracdo do capitulo 3 foi fundamental, dado que se descreve a base tedrica do
tratamento de superficie em rolhas de cortica, os tipos de polimeros utilizados no tratamento e
a descricdo do processo de tratamento de superficie utilizado na empresa SOCORI.

O capitulo 4 expde a descricdo de todas as analises laboratoriais para o controlo da
qualidade da rolha, referente a etapa do tratamento de superficie.

O capitulo 5 apresenta a andlise estatistica dos resultados médios obtidos e a sua
discusséo.

Por fim, no capitulo 6 e 7 sdo apresentadas as conclusdes dos resultados obtidos ao longo

do estudo e sugestdes de propostas de trabalhos futuros, respectivamente.
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2 A cortica, um produto natural com qualidades Unicas

A cortica, isto é, a casca do sobreiro € um material muito relevante e até agora um
material impossivel de se obter tecnologicamente. As suas propriedades conferem-lhe

caracteristicas Unicas o que permite a sua eficaz aplicagéo na producao de rolhas.

2.1 Do sobreiro a cortica

A cortica é extraida da casca do sobreiro, Quercus suber L., uma arvore de crescimento
lento e de grande longevidade, que pode atingir 250 a 350 anos, embora se considere que a
idade limite para a producéo de cortica seja de 150 a 200 anos [3].

O sobreiro € uma espécie bem adaptada ao clima mediterranico, caracterizado por
periodos de seca estival e invernos amenos com temperaturas entre os -5 °C e 40 °C, com uma
precipitacdo minima anual de 400 mm e maxima de 1700 mm e os solos ideais para 0 seu
crescimento sdo arenosos sem calcario, permitindo valores de pH entre 4,8 e 7,0 unidades de
pH, baixo nivel de azoto e fésforo e elevado nivel de potassio [3][4].

O ciclo de vida da cortica, enquanto matéria-prima, comecga com a extrac¢do da casca aos
sobreiros, processo que se chama descorticamento.

O descorticamento, também denominado por, despela, tiragem ou extraccdo da cortica,
realizado por profissionais altamente especializados, consiste na separacdo da cortica do
tronco e dos ramos do sobreiro, pela regido do felogénio, quando este se encontra na fase mais
activa do crescimento da cortica, entre meados de Maio ou principios de Junho até meados ou
fim de Agosto [5].

Sao precisos 25 anos até que um tronco de sobreiro comece a produzir cortica e a ser
rentavel. No primeiro descorticamento, processo que se chama desbdia, obtém-se uma cortica
de estrutura muito irregular, pois apresenta sulcos e fendas verticais importantes, resultantes
das fracturas que ocorreram devido as fortes tensdes tangenciais originadas pelo crescimento
radial do tronco da arvore e com uma dureza que se torna dificil de trabalhar, é a chamada
cortica virgem que serd utilizada em outras aplicagdes que ndo as rolhas, como pavimentos,
isolamentos, entre outros, pois esta longe de apresentar a qualidade necessaria para esse fim
[31[6].

Nove anos depois, no segundo descorticamento, obtém-se um material com uma estrutura
regular, menos duro, mas ainda impréprio para o fabrico de rolhas e que se designa por
cortica secundeira. E s6 no terceiro descorticamento, e nos seguintes, que se obtém a cortica

com as propriedades adequadas para a producdo de rolhas de qualidade, uma vez que ja
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apresenta uma estrutura regular com costa e barriga lisas, ou seja com poucas fracturas e de
pequena profundidade, pois deve-se as menores tensdes resultantes do engrossamento do
tronco, ndo sendo suficientes para provocar a ruptura do tecido. E a chamada cortica amadia
ou de reproducdo, a matéria-prima para a industria rolheira. A partir desta altura, o sobreiro
fornecerd, de nove em nove anos, cortiga com boa qualidade durante cerca de século e meio,
produzindo, em média, 15 descorticamentos durante toda a sua vida [6][7].

De salientar, que ap0s o descorticamento, cada sobreiro € marcado com a numeracao do
ualtimo algarismo do ano em que foi realizada a extrac¢do da cortica.

Em Portugal, a operacdo de extracgdo de cortica dos sobreiros esta regulamentada por
legislacdo especifica, o Decreto de Lei 11/97, de 14 de Janeiro [8].

A Figura 2.1 apresenta as trés fases de descorticamento na vida de um sobreiro e a Figura
2.2 apresenta os tipos de cortica.
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Apos o descorticamento, as pranchas de cortica sdo empilhadas e armazenadas sobre
materiais ndo contaminantes, para que ndo modifiqguem a qualidade da matéria-prima e ai
permanecem expostas ao ar livre, ao sol e a chuva. Durante este periodo de repouso da-se a
maturacdo da matéria-prima e a cortica estabiliza-se [9].

No entanto, todas as pilhas sdo formadas tendo em conta regras proprias e muito restritas,
definidas pelo Codigo Internacional de Praticas Rolheiras — CIPR, de forma a permitir a
estabilizacdo da cortica. Segundo o CIPR, o tempo de repouso das pranchas nunca deve ser
inferior a seis meses e sO apds este, é que a cortica pode seguir para o processo industrial
[91[10].

As pranchas sofrem um processo de secagem natural. Nesta fase, as pranchas apresentam
uma curvatura resultante da forma do tronco e sdo dispostas em camadas horizontais, com
superficie convexa da costa para cima. E importante que a sua disposi¢do permita uma boa
circulacdo de ar e evite a acumulagdo de &gua da chuva e o contacto com o solo. O seu
processamento fabril é feito por lotes, mantendo a sua identificacdo ao longo das linhas de

producdo até ao produto final.

2.2 Morfologia da cortica

A cortica € um material celular, polimérico, relativamente complexo que tem
acompanhado a humanidade desde tempos imemoraveis.

A estrutura celular da cortica foi estudada por Hooke pela primeira vez em 1663 atraves
da microscopia Optica. Realga-se que as caracteristicas estruturais e quimicas da cortica sao
responsaveis pelas suas propriedades Unicas [11].

Microscopicamente, a cortica € um tecido bioldgico constituido por células dispostas de
modo denso, e forma regular, tecido homogéneo, sem espacos intercelulares, contendo um gas
semelhante ao ar no seu interior, numa estrutura alveolar, como apresentam as imagens da
Figura 2.3 que se assemelha com a de um favo de mel [12][13].

As células constituintes tém a forma de prismas rectangulares e estdo empacotadas em
colunas paralelas, o que confere impermeabilizacdo. A cortica contém ainda canais
lenticulares, cujo didmetro e nimero é variavel, influenciando a densidade e porosidade da
cortica. Os canais lenticulares existentes também possuem forma cilindrica, ndo alterando

assim a configuracao existente [14].
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Figura 2.3 - Estrutura microscopica da cortica em diferentes direccGes [12].

A cortica é anisotropica. As trés principais direccdes do crescimento celular da cortica
sdo, radial, paralela aos raios da arvore; axial, na direc¢do do eixo longitudinal do tronco; e a
tangencial, perpendicular as outras duas, conforme apresenta a Figura 2.4 [15].

No entanto, a anisotropia deixa de ser sentida no caso de um aglomerado de cortica, uma

vez que a orientacdo da cortica é totalmente aleatéria [16].

Secgao transversal

Seccao tangencial

Figura 2.4 - Esquema representativo da estrutura celular da cortica segundo diferentes direccdes [15].

Macroscopicamente, a cortica é constituida por uma camada exterior chamada de “Costa”
tendo esta como principal constituinte a “raspa”, pelos anéis de crescimento intermédios e
pela “barriga” ou “ventre”, o ultimo anel de crescimento que integra a camada interior da

cortica.

10
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A cortiga virgem nao apresenta a camada “raspa”. Na sua parte exterior, a cortica de
reproducdo possui os restos dos tecidos lenhosos do entrecasco que ficaram para o lado
exterior do felogénio quando se deu a sua regeneracdo. A estes tecidos escuros, cinzentos
acastanhados sdo designados por Costa da corti¢a ou raspa. Por oposicdo, o lado interior da
cortica, por onde se faz a separagdo do tronco da &rvore no descorticamento € designado por
Barriga da cortica [4].

Estruturalmente, o tronco do sobreiro é composto pelas seguintes camadas: lenho ou
xilema, cambio, floema, feloderme, felogénio, felema ou cortica e costa ou raspa, como se
pode observar na Figura 2.5 e Figura 2.6 [15].

Figura 2.5 - Evolugdo temporal da estrutura macroscépica da cortiga [15].

m g N >

Figura 2.6 - Esquema do crescimento da sec¢do axial do sobreiro. (A) Cortica; (B) Cambio
subero-felogénio; (C) Felogénio; (D) Floema; (E) Cambio floema madeira; (F) madeira; (G)
raspa, (H) canais lenticulares, (1) area de producéo de rolhas; (J) anéis anuais [15].
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Na operacdo de extraccdo da cortica, a camada geradora da cortica, que se chama
felogénio, tecido meristematico com capacidade de divisdo celular, é destruida, no entanto,
regenera-se uma nova camada geradora de corti¢ca nos tecidos interiores, no entrecasco, a
alguma distancia da superficie exterior da arvore, constituindo um novo felogénio que
recomeca a produzir células de cortiga. Este felogénio é designado por felogénio traumaético,
dado ser a resposta da arvore ao trauma provocado. E esta capacidade de regeneracdo do
felogénio apos a extraccao da cortica que permite a exploracdo do sobreiro de uma maneira
sustentada, ao longo da vida da arvore, através de sucessivas extracgdes de cortica [17].

A dimensdo das camadas varia consoante a actividade celular do felogénio. Assim, o
felogénio tem actividade maxima na Primavera, originando células mais numerosas, mais
longas e de paredes finas, consequentemente uma camada mais espessa € menos densa. No
entanto, as células de Verdo / Outono sdo mais curtas, menos numerosas e de parede mais
grossa originando uma camada menos espessa e mais densa, devido a menor actividade do

felogénio, como mostra a Figura 2.7 [18].

f% Celnlzs da primavers
=

— Calulas do verao/ouiono
PR

Figura 2.7 - Estrutura celular da cortica consoante a época do ano [18].

Esta capacidade de regeneracdo permite extrair a cortica do sobreiro sem que seja
necessario o abate da arvore.
Actualmente, o principal objectivo é produzir rolhas, o que exige que as pranchas de

cortica amadia possuam uma espessura minima de cerca de 22 mm [17].

2.3 Composic¢do quimica da cortica

N&o é apenas a estrutura do tecido que confere a cortica as suas caracteristicas, pois

muitas das suas propriedades devem-se também a natureza das membranas celulares. As
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células comunicam entre si por microcanais que atravessam a parede celular, 0s
plasmodesmos. As paredes celulares sdo constituidas por uma base estrutural de lenhina e
celulose, com suberina e polifendis e ainda ceras extractaveis. A parede celular das células de
cortica apresenta cinco camadas: duas de natureza celul6sica que forram as cavidades
celulares correspondendo a parede terciaria, duas mais interiores com suberina e ceras que
conferem impermeabilidade a célula, formando assim a parede secundaria e ainda uma
camada média lenhificada, que confere rigidez e estrutura. As diferentes camadas

especificadas podem-se observar na Figura 2.8 [15].

parede lerclaria

parede secundana
il . lamela média composta
= parede secundana

parede terclaria

Figura 2.8 - Representagdo de uma célula de cortica e suas camadas [15].

Estudos sobre a composicdo quimica da cortica do Quercus suber L., que se
desenvolveram ao longo dos dois Ultimos séculos, permitiram conhecer, em valores médios, a
sua composicao quimica. Assim, a cortica é constituida maioritariamente por suberina (30-40
%), lenhina (19 a 22 %), polissacarideos (12 a 20 %) e extractaveis (13 a 16 %) [18].

Pelo facto da cortica ser um produto natural, a sua composicdo pode variar em termos
percentuais, variacdo essa originada por factores ambientais, como por exemplo, o solo, 0
clima, as condicbes vegetativas, entre outros, pela idade da arvore e ainda pelo tipo de
exploracdo florestal. Para além da variacdo devido a origem da cortica, € ndo menos
importante, € a variacdo provocada pela utilizacdo de diferentes métodos de determinacdo dos
componentes, que originam grande discrepancia entre os valores encontrados na literatura
[18]. De seguida, sera feita uma breve descricdo e caracterizagdo de cada um dos

componentes da cortiga.

Suberina
A suberina € 0 componente presente em maior percentagem nas paredes celulares da

cortica. E responsavel por propriedades tnicas da cortica tais como uma notavel elasticidade,
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baixa densidade, impermeabilidade a liquidos e gases, baixa condutividade térmica e sonoro,
entre outras. Para além destas propriedades, a suberina desempenha um papel fundamental
como barreira protectora entre 0 organismo e o ambiente envolvente. Trata-se de um
biopolimero constituido por dois dominios, um alifatico e outro aromético [15].

Os mondmeros encontrados na suberina da cortica podem agrupar-se nas seguintes
classes: acidos gordos de cadeia longa (18 a 30 atomos de carbono), alcoois gordos e glicerol.
Sdo acompanhados por alguns compostos fenolicos, principalmente acido ferdlico. Os acidos
gordos incluem uma série de familias com diferentes grupos funcionais, que se dividem em

trés classes: monoacidos a, ® - diacidos e o - hidroxiacidos [19].

Lenhina

A lenhina é um polimero amorfo de caracter aromatico a qual é o segundo componente
mais importante da cortica Quercus suber L. Este polimero tem como funcdo, conferir rigidez,
impermeabilidade e resisténcia a ataques microbiol4gicos e mecanicos aos tecidos vegetais. E
constituido principalmente por trés mondmeros, alcool p - cumarilico, alcool coniferilico e
alcool sinapilico, que se distinguem pela auséncia ou presenca de um ou dois grupos metoxilo
[20].

Polissacarideos

Os polissacarideos estruturais das paredes celulares da cortica sdo constituidos por
celulose e hemiceluloses, polimeros em que as unidades monoméricas sd0 monossacarideos,
pentoses e hexoses. Os mondmeros principais sdo a glucose, a xilose, a manose, a galactose, a
arabinose, o acido 4 - O - metilglucurénico e a ramnose [19].

A celulose € um homopolimero linear constituido por unidades B — D - glucopiranose
ligadas entre si por ligagdes glicosidicas [21]. As moleculas de celulose dispdem-se ao lado
umas das outras, de uma forma compactada e organizada, com ligagdes de hidrogénio
intramoleculares e unidas entre si por ligacGes de hidrogénio intermoleculares. A estrutura é
maioritariamente cristalina, formando agregados orientados, as microfibrilas. Estas possuem
regides cristalinas interpostas por regides desordenadas ou amorfas, como mostra a Figura 2.9
[19].
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Figura 2.9 - Representacdo esquemdtica das microfibrilas celuldsicas e das regides
cristalinas e ndo cristalinas [19].

Como resultado da sua estrutura molecular e supramolecular, a celulose é fortemente
anisotrépica. As caracteristicas de maior resisténcia € tracdo na direccdo das fibrilas de
celulose, e maior flexibilidade e deformabilidade que os materiais celuldsicos apresentam nas
direccdes perpendiculares a esta, sdo manifestacfes desta anisotropia [19].

As hemiceluloses sdo heteropolissacarideos ramificados, constituidos por varias
moléculas de baixo peso molecular, tais como as pentoses (xilose, arabinose) e as hexoses
(glucose, manose, galactose, ramnose, acido glucuronico), por vezes com Qgrupos
substituintes, como por exemplo grupos metilo ou acetilo [19][21]. As hemiceluloses
diferenciam-se da celulose, para além da constituicdo monomérica, também por possuirem

um menor grau de polimerizacdo e uma estrutura linear ramificada [19].

Extractivos

Os extractivos, que sdo componentes organicos ndo estruturais da parede celular e
dividem-se em dois grandes grupos, os cerdides e os compostos fendlicos. Os ceroides
influenciam nas caracteristicas de impermeabilizacdo da cortica, enquanto 0s compostos
fenolicos desempenham fung@es de proteccdo contra ataques de organismos bioldgicos [15].

Dentro dos compostos fenolicos encontram-se os taninos que se subdividem em dois
grupos, os taninos hidrossolUveis e as proantocianinas tém como principais constituintes as
catequinas e as leucoantocianidinas. Estes Gltimos sdo responsaveis pelas sensa¢des gustativas

dos vinhos, nomeadamente ao nivel da adstringéncia [15][22].
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E o conjunto destes componentes, que faz a cortica um material com propriedades unicas,

tais como: renovavel; 100 % natural e biodegradavel; excelente isolante térmico, acustico e

vibratério; impermeavel a liquidos e gases; elastica e compressivel; resiliente; leve, flutuante

e resistente ao fogo e altas temperaturas [21].

2.4 Propriedades da cortica

A cortica possui uma vasta gama de propriedades fisicas e quimicas que a tornam ideal

para diversas aplicagdes, sendo as principais apresentadas na Tabela 2.1 [14][16][23][24].

Tabela 2.1 - Principais propriedades da cortiga [14][16][23][24].

Propriedades

Densidade

Impermeabilidade

Porosidade

Compressibilidade
e elasticidade

Isolamento
acustico e térmico

Analise Sensorial

Consideracoes

O tecido suberoso apresenta uma densidade entre 120 a 180 kg/m®, uma vez
que, cerca de 50 % do volume da cortica é ar ou uma mistura gasosa de
composicdo semelhante ao ar.

Depende do tipo de cortica, do processo de cozedura, das dimensdes das
células dos canais lenticulares e da densidade das pranchas;

Esta propriedade relaciona-se com a elasticidade, pois se a cortica for
excessivamente leve a elasticidade diminui.

A suberina sendo uma substancia de baixa polaridade e portanto hidrofébica,
torna a cortica um material muito pouco permeavel a liquidos e gases;
Propriedade conferida pela quantidade de suberina existente.

A sua resisténcia a humidade permite-lhe envelhecer sem se deteriorar.

Quanto maior a quantidade de canais lenticulares maior sera a sua porosidade
e desta forma menor seré a sua qualidade;

Propriedade inteiramente ligada com a qualidade da cortica, com a existéncia
de mais ou menos canais lenticulares;

A cortica destinada ao fabrico de rolhas apresenta, geralmente, uma
porosidade abaixo de 10 %.

Os bhaixos teores de lenhina conferem grande flexibilidade as membranas
celulares, que por sua vez, permitem que, ao exercer-se compressao na rolha,
0 gas existente dentro das células comprime-se e a sua pressao aumenta. Apds
relaxacdo, a rolha readquire a sua forma original, realizando desta forma
pressao sobre o gargalo da garrafa possibilitando em condi¢6es normais uma
boa vedacao;

Estas propriedades associadas a baixa permeabilidade permitem a utilizacéo
da cortica como vedante;

E o Gnico sdlido que ao ser apertado num dos lados ndo aumenta de volume no
outro. Possui uma “memoria elastica” que lhe permite adaptar-se a variagdes
de temperatura e de press&o.

A cortica tem uma baixa condutividade de som, vibracdo e térmica. Isto
acontece porque 0s elementos gasosos que contém estdo fechados em
pequenos compartimentos impermeaveis e isolados uns dos outros.

Produto suave ao toque, com um odor muito caracteristico, ndo intrusivo e
levemente adocicado. Temperatura natural muito aproximada a do corpo
humano, transmitindo uma sensagdo de conforto.
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2.5 A gualidade da cortica

Na industria, as respectivas pranchas de cortica amadia sao classificadas atendendo ao seu
calibre, isto é, a espessura da prancha e a sua qualidade, que tem a ver com a homogeneidade
e continuidade do tecido suberoso. Os critérios de qualidade a que a cortica deve obedecer
dependem dos produtos que se pretendem fabricar, assim como dos fins a que se destinam,
podendo variar ao longo do tempo devido a alteragdes que ocorram na utilizagdo dos produtos
0u nos processos de fabrico.

A avaliagdo da qualidade da cortica € feita tendo em consideracéo diversas caracteristicas,
tais como, a porosidade, resultante da presenca de canais lenticulares, e outros defeitos
estruturais que o material possa conter, quer de origem natural, como por exemplo as
inclusdes lenhosas, quer provocados por factores exteriores a arvore, como organismos
invasores ou até mesmo o processo de extracgdo [25].

Dos mais variados defeitos da cortica, um dos que tem maiores implicacGes na posterior
utilizacdo do material € o verde. O termo verde é aplicado a cortica que contém areas com
elevado teor de humidade, entre 400 % a 500 %, rodeadas por cortica com teor de humidade
normal, cerca de 6 % a 8 %, quando seca ao ar [13][25]. Podem existir na cortica outros
defeitos, que afectam em maior ou menor grau a qualidade tecnoldgica, como mostra a Tabela
2.2 [26].

Tabela 2.2 - Alteragdes bioldgicas e estruturais da cortiga e sua caracterizagéo [25].

Designacéo das alteraces bioldgicas e

. Caracterizacdo das alteracoes
estruturais

Marmoreado Contaminacdo com fungos de coloracéo azul
Manchitas de Mosca Manchas cinzento - escuro
Prego Células de Esclerenquima
Bofe Canais lenticulares alargados

Conteudo pulverulento, castanho-avermelhado, em

Terra . .
canais lenticulares;
Entrecasco Camadas de floema aderentes ao ventre
Esfoliacdo Adeséo incompleta entre camadas
Ataque de insecto ou larva no tecido suberoso
Insecto . .
produzindo galerias
Mancha amarela Descoloracéo de tecido, bolor especifico
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2.6 Processamento da cortica

A cortica é utilizada industrialmente no fabrico de diferentes produtos, que se podem
reunir genericamente em dois grupos, sendo eles, os produtos de cortica natural e os produtos
de cortica aglomerada.

Os produtos de cortica natural sdo constituidos exclusivamente por cortica sem qualquer
aglutinante e transformacdo para além de operacBes de preparacdo, corte e acabamento.
Incluem principalmente as rolhas e discos.

Os aglomerados de cortica sdo particulas de cortica aglomeradas com produtos quimicos,
das quais colas de poliuretano, para fabrico de rolhas de cortica por exemplo, folhas de cortica
aglomerada para revestimento, entre outros.

De acordo com as matérias-primas que utilizam e os produtos que fabricam, a indUstria da
cortica pode englobar diferentes tipos de processamento, como se apresenta na Figura 2.10
[27][28].

O processamento da cortica amadia inclui uma operacéo inicial, chamada de etapa de
preparacdo, que engloba a cozedura, o tragamento e a classificagdo das pranchas de cortica. A
preparacdo das pranchas exige especializacdo dos executantes e depende fortemente das
caracteristicas da cortica amadia bruta, principalmente da sua espessura e qualidade. Seguem-
se as operacdes de corte das pranchas de cortica para o fabrico de rolhas de cortica ou discos.

Os refugos e bocados de cortica amadia que ndo sdo adequados para o fabrico de rolhas e
discos, assim como os subprodutos do corte das pranchas, sdo triturados, produzindo
granulados de cortiga, com diferentes classes de dimensédo de particulas. As corticas, virgem e
secundeira, sdo trituradas directamente para a producdo de granulados, com destino a
construcdo e decoracgéo.

Os granulados constituem a matéria-prima para o fabrico de diferentes tipos de
aglomerados, de acordo com a sua qualidade.
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Figura 2.10 - Esquema geral do fluxo de materiais nas principais linhas de processamento industrial da
cortica [28].

2.7 Producdo de rolhas de cortica natural

As rolhas de cortica natural constituem o elemento-chave de todo o sector industrial
corticeiro. Estas rolhas sdo cilindricas, caracterizadas pelo comprimento e diametro, podendo
ser fabricadas com vérias dimensdes, de acordo com os requisitos do cliente.

Para a maior parte dos vinhos, o didmetro das rolhas utilizadas ¢ de 24 mm, e o
comprimento, é frequentemente 38 ou 45 mm. Para além da classificacdo dimensional, as
rolhas de cortica natural sdo comercializadas por classes de qualidade, de acordo com a
extensdo da porosidade e de outras heterogeneidades da cortica que estdo aparentes nos topos
e na superficie lateral do corpo da rolha. Em Portugal é usual considerar-se 9 classes de
qualidade, a Flor, Extra, Superior, Primeira, Segunda, Terceira, Quarta, Quinta e Sexta classe
[27].
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Toda a producéo de cortica amadia em prancha é dirigida para o fabrico de rolhas desde
que apresente espessura e qualidade consideradas adequadas. Em relacdo a espessura,
excluem-se as pranchas de calibre inferior a 22 mm, por ndo permitirem fisicamente a
brocagem de rolhas com dimensdes usuais e as pranchas grossas com calibre superior a 54
mm, porque apresentam caracteristicas mecanicas consideradas desadequadas para o
funcionamento da rolha, principalmente uma menor resisténcia a compressao [27].

Em relacdo a qualidade, sdo eliminadas como refugo as pranchas que apresentam defeitos
extensos, como por exemplo galeria de insectos ou um teor elevado de inclusdes lenhosas,
como mencionado anteriormente. Sdo também excluidas as corticas com o ataque
microbiologico designado por mancha-amarela, assim como a zona das pranchas proveniente
da parte inferior do tronco do sobreiro em contacto com o solo, devido a possibilidade de
contaminagdo com compostos que podem provocar maus odores ou gostos no vinho,
principalmente o tricloroanisol, designado por TCA.

A producéo de rolhas de cortica natural a partir da cortica em bruto inicia-se com a
seleccdo da cortica e rabaneacdo e termina com a etapa de embalamento e expedi¢do. Em
seguida descreve-se resumidamente cada uma das etapas.

Apobs o periodo de estabilizacdo das pranchas de cortica, procede-se a selecgdo, ou seja,
as pranchas sdo separadas por classes de qualidade, com base na espessura, porosidade e
aspecto. Depois, sdo encaminhadas para a operacdo de cozedura em agua. Esta trata-se de
uma operacdo em descontinuo, na qual as paletes de cortica bruta sdo tratadas em tanques
com agua a uma temperatura proxima de 100 °C e durante aproximadamente uma hora. O
objectivo da cozedura é limpar a cortica, extrair substancias hidrossolUveis, alterar as
propriedades mecanicas das pranchas, de modo a aplanar a sua curvatura e a facilitar as
operacgdes de corte subsequentes. Esta funciona como um tratamento de alivio de tensbes
geradas durante o crescimento da corti¢a, resultante do aquecimento e do amaciamento das
paredes celulares, originado pela absorcdo de &gua. Neste processo da-se o aumento
dimensional da cortica, ou seja, maior na direc¢do radial das pranchas, e a diminui¢do do
tamanho dos poros.

No final da cozedura, inicia-se o periodo de estabilizacdo (1 a 2 dias), onde as pranchas
sdo estabilizadas em local arejado e coberto. O arejamento é realizado por ventiladores para
gue haja uma maior rapidez de secagem e menos probabilidade de desenvolvimento
microbiologico.

Sera interessante referir alguns valores de teor de humidade da cortica em diferentes

fases. Na arvore, e em medicdes feitas logo apos a extraccdo, o teor de humidade médio da

20



Instituto Superior de
Optimizacéo do processo de tratamento de superficie em rolhas de cortica I Sep Engenharta do Porto

prancha de cortica varia geralmente entre 15 % e 35 %, embora se encontrem valores
inferiores e superiores, mostrando um gradiente desde o interior, com maior teor de
humidade, até a parte exterior, aproximadamente em equilibrio com o ar. Na fabrica, depois
da cozedura, a cortica é cortada em pranchas com um teor de humidade de aproximadamente
25 % e brocada com um teor de humidade de 15 % a 18 %. As rolhas, no final do processo,
tém humidade de 6 % a 8 % [29].

Segundo a NP-298 (ISO/DIS 1216), as pranchas brutas sdo cortadas em pranchas mais
pequenas, que tenham uma classe e espessura mais ou menos uniforme e uma qualidade
adequada para o fabrico de rolhas [27].

O fabrico de rolhas comeca com operacfes de corte, primeiro a rabaneacdo e depois a
brocagem, as quais se seguem operacdes de ajustamento de dimensdes da rolha.

A brocagem consiste em realizar um furo com uma broca nas tiras obtidas na rabaneagéo.
Este corte é feito na perpendicular ao crescimento da cortica de modo a que 0s canais
lenticulares (poros) fiquem perpendiculares ao comprimento da rolha e assim aumentar a
capacidade de vedacdo da rolha. As rabanadas brocadas, designadas por aparas de broca,
constituem um subproduto da industria rolheira que se destina a ser triturado e utilizado como
matéria-prima para o fabrico dos aglomerados.

Posteriormente, 0s topos e o corpo das rolhas sdo corrigidos para se obter as dimensdes
finais especificas pelo cliente. A operacdo de correccdo do diametro (corpo da rolha)
denomina-se por pongcamento e a correccdo do comprimento (topos) denomina-se de
topejamento.

A operacdo de escolha manual e/ou electronica, que vem de seguida, consiste na
separacdo das rolhas por classes, de forma automatica, através de aparelhos de leitura Optica
automatizados, ou de forma manual atraves de pessoal qualificado para fazer a selec¢éo visual
das rolhas. Esta Gltima praticamente em desuso.

As operacgdes de acabamento das rolhas incluem a lavagem, a secagem e a classificacao.
A lavacdo das rolhas corresponde a uma reaccdo de brangueamento com peroxido de
hidrogénio (H.0,), eliminando os grupos cromoforos na superficie das rolhas que podem
conferir cor indesejada a cortica [30]. Os grupos cromoforos sdo a parte ou conjunto de
atomos de uma molécula, chamados de grupos funcionais organicos que absorvem na regido
do ultravioleta ou visivel [31].

O peroxido de hidrogénio é um produto economico e eficiente, gerando menos efluentes
nocivos para 0 meio ambiente comparativamente aos produtos usados inicialmente na lavacéo

como o hipoclorito de calcio Ca(ClO),. A lavacdo pretende assegurar a limpeza,
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despoeiramento e desinfeccdo das rolhas, conferindo-lhes simultaneamente um aspecto mais
uniforme e uma cor mais clara, sem que haja uma remocéo significativa da lenhina. Em meio
alcalino, o H,O, estd em equilibrio com o anido hidroperoxido (HO;"), um nucledfilo forte que

se acredita ser a espécie activa que reage com o0s grupos cromoforos da lenhina [30].

No branqueamento com o H,O, existem duas reac¢fes principais que competem entre si:
1. A reaccdo entre o anido hidroperoxido e os grupos cromdéforos presentes na
lenhina, que levam ao aumento da brancura da cortiga;

2. Areaccdo de decomposicao do H,O, em &gua e oxigénio molecular;

Para obter o maximo de eficiéncia do H,O, como agente branqueamento, é necessario
controlar a sua decomposicdo para minimizar a degradacdo da cortica e preservar a lenhina.
Este controlo é feito através de condic¢Bes de branqueamento ligeiramente alcalinas, utilizando
o hidroxido de sddio, e através de estabilizadores inorganicos como o silicato de sodio
(NaySiO3) ou o bissulfato de sodio (NaHSO,) [32].

A lavacdo das rolhas com perdxido de hidrogénio pode deixar residuos que podem ser
prejudiciais para o resto do processo produtivo. Assim, o limite aceitavel do teor de peroxido
de hidrogénio residual na rolha, na SOCORI, é de 0,1 mg/rolha. A lavacdo promove o
aumento do teor de humidade nas rolhas sendo necessario a realizacdo do processo de
secagem que assegura que as rolhas ttm um teor de humidade consistente com um bom
comportamento mecanico e estabilidade microbioldgica.

Em caso de rolhas de qualidade baixa, é usual a realizacdo da colmatagem dos poros com
uma massa constituida por uma mistura de p6 de cortica com um ligante, geralmente do tipo
poliuretano. Também se pode aplicar revestimentos de base aquosa.

Por fim, as rolhas sdo submetidas a tratamentos finais, a marcacéo, a fogo, a tinta ou a
laser, ao tratamento de superficie com substdncias a base de parafina, e/ou silicones e
elastomeros de silicone para facilitarem a insercdo e extraccdo das rolhas das garrafas e
também melhorar a vedacdo. A marcacdao consiste na impressdo de logétipos ou textos,
contramarca e codigo de fornecedor, quando aplicavel. De salientar, que o Cddigo
Internacional das Praticas Rolheiras definiu que os topos das rolhas apenas podem ser
marcadas a fogo.

As rolhas seguem para a etapa de embalamento e expedicdo. Nesta, as rolhas sdo
embaladas, e em alguns casos especificados pelo cliente, em sacos selados a vacuo com SO,

(didxido de enxofre), devidamente contadas, de acordo com a dimensdo da encomenda a fim
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de evitar o desenvolvimento microbioldgico. De modo a acondicionar as encomendas, 0s

sacos podem ser colocados em caixas de cartdo com a marca da empresa.

2.8 Produtos de cortica aglomerada

Os aglomerados constituem, em termos econdémicos, o segundo produto mais importante
da inddstria corticeira, a seguir as rolhas. O seu aparecimento foi um acontecimento
importante para 0 sector, ja que permitiu o aproveitamento das corticas de qualidades
inferiores e dos desperdicios provenientes do fabrico de rolhas, deste modo abrindo a
possibilidade da utilizacdo integral de toda a cortica produzida. Desperdicios que representam
cerca de 75 % a 80 % do peso inicial da cortica preparada e sdo utilizados, juntamente com as
corticas virgem, segundeira e amadia de méa qualidade, no fabrico de aglomerados de cortica
para decoracgéo e construcao [27].

Os aglomerados de cortica, sdo previamente triturados, obtendo-se o granulado, com
granulometria entre 0,25 e 45 mm. Esta operacdo de trituracdo é realizada em moinhos
apropriados, sendo os mais utilizados o de facas e/ou de estrela, em que os granulados obtidos
sdo seguidamente passados por crivos adequados para a separacdo dimensional e
densimétrica, secos e limpos.

Durante a operacdo de trituracdo sdo geradas grandes quantidades de pd de cortica, ou
seja, particulas com granulometria inferior a 0,20 mm. Este p0 de cortica tem sido utilizado
principalmente como combustivel para a producdo de energia por queima em caldeiras.

O fabrico de aglomerados para rolhas, através de desperdicios de cortica amadia de boa
qualidade, é, normalmente, realizado por extrusdo ou por moldagdo, processos estes,
significativamente diferentes. No processo de extrusao, a mistura do granulado com o adesivo
e os aditivos é introduzida continuamente num tubo, onde é comprimida por um pistdo. No
tubo existe uma zona de aquecimento para polimerizagdo do adesivo e uma zona de
arrefecimento, formando-se continuamente um bastdo de aglomerado. No processo de
moldacdo, a mistura é comprimida em moldes que posteriormente seguem para estufas de
aquecimento onde se da a cura do adesivo. Em seguida, ocorre a desmoldagem. Os extrudidos
e corpos moldados estabilizados sdo seguidamente rectificados e cortados com comprimentos
adequados ao fabrico das rolhas de aglomerado.

As aplicacBes de maior importancia dos aglomerados concentram-se em rolhas de
aglomerado e as rolhas compostas. As rolhas compostas incluem cortica natural e aglomerada.

As rolhas mais utilizadas hoje em dia, no engarrafamento de champanhes e espumantes

sdo as rolhas compostas, ou mistas, constituidas por um corpo cilindrico de aglomerado, com
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um ou dois discos de corti¢a natural colados na extremidade que ira ficar em contacto com o
liquido.

De salientar, que o fabrico do corpo de aglomerado é fabricado a partir de granulos de
primeira qualidade. Os granulados, previamente calibrados, sdo aglutinados com colas
apropriadas que devem ser resistentes a humidade existentes nas caves, conservar as
propriedades ao longo do tempo e respeitar as normas internacionais sobre toxicidade,
nomeadamente as da Food and Drug Administration.

Finalmente, as rolhas sdo submetidas a operagdes de acabamento, rectificacdo e de
tratamento de superficie.

2.9 Producdo de rolhas técnicas

A producdo de rolhas técnicas engloba trés etapas, a producdo de discos de cortica
natural, a fabricagéo do corpo de corti¢ca aglomerada e a montagem da rolha.

O processo de producdo de discos é semelhante ao processo de fabrico de rolhas naturais,
isto é, sdo obtidos a partir de pranchas delgadas, ou seja, de corticas de crescimento lento,
normalmente mais densas e com baixa porosidade, com calibre inferior a 22 mm. As pranchas
séo cortadas de modo a obter 1daminas de cortica macias e uniformes com cerca de 6,5 mm de
espessura. Estas laminas sdo perfuradas mecanicamente em circulos — discos do tamanho dos
topos das rolhas que se pretende elaborar. Os discos passam por uma seleccédo Optica de modo
a dividi-los segundo as categorias estabelecidas, normalmente 4 classes de qualidade. O que
resta do corte constitui a apara de costa [33]. Contudo, cada vez mais existe equipamentos que
transformam a corti¢a directamente em discos sem cortar em tiras.

Os discos sdo colados ao corpo de aglomerado com colas de poliuretano de grau
alimentar e posteriormente sdo abastecidos a maquinas de montagem. Estas tém a capacidade
de seleccionar o lado do disco que vai estar em contacto com o0 vinho. Segue para a
rectificacdo, lavacdo, seleccdo, marcacdo, tratamento de superficie e embalagem como as

rolhas naturais.
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3 Tratamentos de superficie aplicados nas rolhas de cortica

Para que o engarrafamento possa ser efectuado, com a cadéncia imposta pelas altas
velocidades atingidas pelas maquinas de engarrafar actuais, cerca de 20000 garrafas por hora,
conseguindo-se a0 mesmo tempo caracteristicas dptimas de vedacdo, as rolhas de corti¢a sdo
submetidas, na fase final da sua producéo, a tratamentos de superficie com substancias a base
de parafina e/ou silicones. Estas substancias sdo hidrofobicas, e destinam-se a reduzir a forga
de atrito aquando da sua insercdo e extrac¢do da rolha do gargalo da garrafa, sem que as
propriedades mecéanicas, como a compressibilidade, flexibilidade sejam alteradas. De
salientar, que estas ndo alteram a estrutura celular da cortica, apenas as células abertas na
superficie da rolha ficam impregnadas com o produto de tratamento, ou seja, sO as
propriedades da superficie da rolha sdo afectadas, nomeadamente o coeficiente de atrito, a
absorcéo de liquido e a molhabilidade [34].

O coeficiente de atrito € definido pelo quociente da intensidade de duas forgas entre duas
superficies de materiais diferentes, que escorregam uma sobre a outra com velocidade
constante, a0 mesmo tempo que s&o comprimidas uma contra a outra com uma forga F. Este
coeficiente influencia a forca de extrac¢do, porque 0 movimento da rolha ao ser extraida da
garrafa em repouso, desliza pelo vidro, a velocidade constante, ao qual se denomina atrito
estatico [34].

O coeficiente de atrito de escorregamento entre a cortica e 0 vidro é bastante elevado,
entre 0,6 e 0,7 (grandeza adimensional), pelo que as forcas de introducéo e extraccdo das
rolhas néo tratadas no gargalo da garrafa podem atingir valores muito elevados. Desta forma,
torna-se evidente a necessidade e a importancia de tratar a superficie das rolhas, por forma a
diminuir este coeficiente de atrito, e assim, permitir a funcionalidade do produto [34] [35].

Para que se estabeleca uma ligacéo forte entre o elastobmero e a cortica € necessario que 0
produto quimico molhe e possa espalhar-se sobre a superficie da rolha, o que implica que
tenha uma viscosidade baixa e que o angulo de contacto cortica e elastbmero seja 0 menor
possivel. Estas propriedades — molhabilidade e &ngulo de contacto — sdo relevantes em
qualquer situacdo em que um liquido esta em contacto com a cortica. Quando uma gota de um
liquido é colocada sobre uma superficie sélida, podera espalhar-se completamente sobre a
superficie ou permanecer como uma gota com um certo angulo de contacto (6), com a
superficie solida. O angulo de contacto de uma substancia polimérica com a cortica depende
da natureza quimica. Este diminui ao longo do tempo, mas a variacdo depende da natureza

quimica e das propriedades fisicas, como por exemplo, a viscosidade [34].
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Segundo o CIPR (Cadigo Internacional das Praticas Rolheiras), as rolhas destinam-se a
entrar em contacto com os géneros alimenticios e as bebidas, pelo que devem respeitar o
Regulamento (CE) N° 1935/2004 do Parlamento Europeu e do Conselho de 27 de Outubro de
2004, sobre os materiais e objectos destinados a entrar em contacto com os alimentos e 0
Regulamento (CE) N° 2023/2006 da Comissdo de 22 de Dezembro de 2006 relativo as boas
praticas de fabrico dos materiais e objectos destinados a entrar em contacto com os alimentos
[10].

No método corrente utilizado na empresa, estes tipos de tratamento de superficie sdo
realizados em tambores rotativos, onde os produtos sdo adicionados e colocados em contacto
com as rolhas de cortica, durante um certo periodo de tempo.

O método de colocacdo da substancia é manual, ou seja, utiliza-se uma seringa para
medir a quantidade da substancia a colocar, e com esta faz-se a introducdo da substancia no
tambor. Este processo pode levar a erros de medicdo da quantidade do produto quimico, a
uma distribuicdo do produto pouco homogénea nas rolhas durante a rotacdo do tambor, assim
como o desperdicio da mesma.

O controlo da distribui¢do do tratamento na superficie da rolha é um factor relevante para
a qualidade do produto final, uma vez que permite verificar se a rolha estd adequadamente
tratada no final do processo de producao.

Assim pretendeu-se:

e Estudar a variabilidade do processo em varios tipos de rolhas, para as condicfes e
produtos quimicos existentes;

e ldentificar as possiveis varidaveis que influenciam o processo de tratamento de
superficie, e definir as condi¢bes 6ptimas de funcionamento;

e Avaliar produtos alternativos.

Os tratamentos de superficie devem obedecer a determinados requisitos, tais como [10]
[21]:

e Lubrificar a superficie da rolha de forma a diminuir o atrito entre a superficie da
rolha e o gargalo e por consequéncia facilitar a insercdo e extraccdo da rolha no
gargalo da garrafa, assim como melhorar a vedagéo;

e Reduzir a molhabilidade e a absorcéo a liquidos, no sentido de proteger a rolha do

ataque da bebida alcodlica;
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e Formar filmes transparentes, em camada fina para que a rolha apresente um
aspecto natural,

e Na&o causar desvios sensoriais, ou seja, verificar a auséncia de migracdo do
produto quimico utilizado, no produto acondicionado;

e Estar de acordo com as exigéncias definidas no CIPR e a legislacdo vigente no
que diz respeito a compatibilidade alimentar, ou seja, no caso de utilizacdo de
silicones, estes devem ser conformes a Resolugdo AP (2004) 5 do Conselho da
Europa sobre silicones utilizados para as aplica¢cGes em contacto com 0s géneros
alimenticios, nomeadamente silicones elastomeros;

e Para os silicones elastomeros aplicados, respeitar os prazos de reticulacdo

preconizados pelas empresas fabricantes destes produtos;

O tratamento de superficie tem em conta varios aspectos para a sua implementacéo,
nomeadamente, o tipo de rolhas (natural, técnica, revestida, etc.), tipo de vinho (consumo
rapido, longo estagio em garrafa, etc.) e o destino (regido) na qual as rolhas serdo utilizadas
(temperatura) [35].

Pode-se dizer que o tempo de estagio do vinho é o tempo em que o vinho permanecera
engarrafado, e como tal, onde a rolha tera que desempenhar as suas fungfes no gargalo. A
rolha quando inserida no gargalo para além de se encontrar comprimida esta sujeita a pressdo
exercida pelo vinho no sentido da saida da mesma. A pressdo € maior, quanto maior a
gaseificacdo do vinho. Assim, para as rolhas que sdo utilizadas em vinhos de rotacéo, isto &,
em vinhos com consumo rapido (consumo até um ano) a rolha terd que suportar todos os
condicionantes a que esta sujeita durante um periodo de tempo inferior a rolhas utilizadas em
vinhos de estagio (consumo efectuado apds tempo superior a um ano).

A SOCORI apresenta diferentes ensaios de controlo de qualidade, no entanto, o ensaio da
forca de extraccdo € o mais comum para avaliar a etapa do tratamento de superficie. O
tratamento de superficie permite que, na extrac¢do da rolha se obtenham forgas de extraccao
admissiveis para o ser humano, isto €, forcas que o ser humano seja capaz de realizar aguando
a extraccdo da rolha. [36] Os limites de aceitabilidade das forcas de extraccdo aplicados na

empresa encontram-se na Tabela 3.1.
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Tabela 3.1 - Valores limite das forcas de extrac¢do para cada tipo de rolha.

Forcas de extraccéo (daN)

Tipo de Rolha Dimensdes (mm) Limite inferior Limite Superior

Champanhe 48x30 - -
Cidra 45%28,8 - 20
38x23,5 12 30

SCR
44x23,5 15 35
38x23,5 12 35

SPI
44x23,5 15 45
40%23,5 15 35
1+1 44x23,5 15 35
44x26 - -
1+1 Fusion 44x23,5 20 40
1+1 Hidro 44x23,5 15 35

Quando as forgas de extraccdo se encontrarem dentro do intervalo de especificagédo, a
substancia de tratamento podera estar distribuida pela superficie da rolha. Caso as forcas de
extraccdo forem menores ao limite inferior, poderd haver excesso de substancia na superficie
da rolha. Se pelo contrario, as forcas de extrac¢do forem maiores do que o limite superior de

aceitabilidade, podera haver défice de substancia na superficie da rolha.
3.1 Tipo de tratamentos de superficie

De um modo geral, 0 processo de tratamento de superficie das rolhas de cortica consiste
em adicionar as rolhas produtos a base de parafina e/ou silicone ou elastdbmero de silicone. Na
empresa SOCORI, os tratamentos de superficie realizam-se maioritariamente com

elastdmeros de silicone.

Parafina

As parafinas sdo alcanos, derivadas do petréleo, que se apresentam na forma solida, que
foram descobertos pelo quimico alemdo Carl Reichenbach em 1830. Estas substancias séo
misturas de hidrocarbonetos saturados. Possuem uma cadeia carbonica alifatica, saturada e
homogénea, isto é, apresentam uma cadeia aberta com ligacdes simples entre os 4&tomos de
carbono. Quando o numero de carbonos é superior a 18 unidades pode-se designar como

alcano com alto peso molecular [7].
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As parafinas sdo fortemente sollveis em solventes organicos como éter, alcool e benzeno
e insolUveis em agua. Sdo conhecidas por serem puras, de cor branca, sem cheiro e sem gosto,
para além disto apresentam propriedades termoplasticas, de repeléncia a agua [37].

Atualmente, a parafina usada como tratamento de superficie é aplicada em forma de
emulsdo, e ndo sélida, a qual o seu ponto de fusdo varia de 56 °C a 62 °C [38]. Com este
produto é possivel estimar a quantidade de produto a adicionar ao tratamento, bem como,
promover maior homogeneidade na distribuicdo do produto na superficie da rolha. Este facto
impede que rolhas com este tipo de tratamento sejam usadas em engarrafamento a quente,
pois pode ocorrer a possibilidade de a substancia de tratamento de superficie se desprender da
superficie da rolha e migrar para o gargalo ou para a bebida [21]. Entende-se por
engarrafamento a quente, uma técnica de tratamento térmico do vinho, onde o vinho é
aquecido a uma temperatura de cerca de 60 °C [39].

O contacto com a substancia de tratamento € promovido pela agitacdo do tambor, que faz
com que a parafina se envolva com as rolhas, e estas se friccionem, ficando com a superficie
coberta de parafina.

A parafina, em geral, é mais utilizada em tratamento de rolhas de cortica, destinadas a
vinhos que necessitam de envelhecimento em garrafa para poderem atingir as caracteristicas
organolépticas ideais. Por outro lado, a aplicacdo de parafina apresenta outra desvantagem, o
facto de servir como substrato para o crescimento de alguns microrganismos e podendo a sua

degradacéo conferir sabores desagradaveis ao vinho [35].

Silicone

O termo silicone refere-se a uma familia de polimeros sintéticos, de formula geral
(R2SiO),. A unidade basica repetitiva do silicone é conhecida como “Siloxano” e o silicone
mais comum é o Polidimetilsiloxano (PDMS), como mostra a Figura 3.1 [35]. Estes sdo
quimicamente inertes, inodoros, insipidos, incolores, impermeabilizantes e lubrificantes.
Resistem a decomposicdo pelo calor suportando temperaturas entre -65°C e 400°C. S&o
também resistentes a decomposicdo pelo calor, &4gua, ou seja, hidrofobico, ou agentes
oxidantes, embora possua alta permeabilidade por gases [37].

T

Si
0"

CH,4 n

Figura 3.1 - Estrutura quimica repetitiva de um polidimetilsiloxano [29].
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Os silicones podem apresentar-se em trés formas diferentes, dependendo do seu peso
molecular e da polidispersividade do polimero constituinte: na forma de 6leo, emulsdo ou de
elastomeros. Os 0leos de silicone s&o mais aplicados no tratamento de superficie, permitindo
uma distribuicdo facil e regular na superficie da rolha. As emulsdes de silicone s&o um
tratamento que também é muito utilizado, no entanto, as suas caracteristicas, como por
exemplo, viscosidade, dependem do peso molecular do polimero [35].

Os elastomeros de silicone sdo muito mais estaveis termicamente, pois formam uma
camada polimérica fina perfeitamente distribuida e homogénea que acompanha a compressdo
da rolha de cortica natural; proporciona uma excelente lubrificacdo de modo a permitir uma
insercdo e extraccao repetitiva; aumenta a proteccdo e a resisténcia a molhabilidade por
solucgdes alcodlicas; confere excelente hermeticidade as rolhas depois de engarrafadas e é
resistente a intervalos de temperaturas maiores [21]. Além disso, ndo correm o risco de
migracgéo para o vinho, apresentando um bom desempenho ao longo do tempo [35].

De acordo com o CIPR, os tratamentos de superficie devem ser silicones elastomeros
[10].

O termo elastomero € utilizado para descrever um material que tem propriedades
elasticas, isto é, pode recuperar a sua forma original ap6s ser estendido ou comprimido. Este
comportamento elastico deve-se ao facto de o polimero ter cadeia longa e flexivel, sendo que
a flexibilidade do material resulta da aptiddo dos atomos rodarem em torno das ligacGes
simples entre eles [21]. A sua reaccdo de reticulacdo € iniciada quando este entra em contacto
com a humidade atmosferica [40].

De referir, a selecgdo dos tratamentos de superficie parece estar suportada essencialmente
em conhecimento empirico, ndo estando disponivel suporte técnico cientifico, o que constitui
claramente uma limitacdo deste processo. Apesar de existirem alguns estudos publicados nos
altimos anos, ao nivel de seleccdo dos tratamentos estdo apenas disponiveis alguns trabalhos
onde se menciona as vantagens e desvantagens da utilizacdo de alguns produtos em

detrimento de outros.

3.2 Processo do tratamento de superficie

A SOCORI produz um vasto leque de rolhas de cortica e cada uma delas tem
caracteristicas e aplicacdes diferentes. Consequentemente, o tratamento de superficie aplicar
aos diferentes tipos de rolha tera de ser distinto.

A seccdo de tratamento de superficie das rolhas inicia-se apos a marcacdo da rolha a fogo
ou tinta e sua estabilizacdo. Apds a etapa da marcacao e estabilizacdo recomendada, as rolhas
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sdo encaminhadas para os tambores de tratamento de superficie. A empresa dispde
actualmente de quatro tambores de tratamento industriais.

A alimentacdo das rolhas é realizada através de um sistema incorporado nos tambores, de
bracos elevatorios automatizados, ou seja, o/a operado/a transporta os carros da zona de
estabilizagdo da marcacdo até a sala de tratamento de superficie para o respectivo tambor. Os
bracos automatizados elevam o carro com abertura manual no seu fundo, a qual as rolhas sdo
descarregadas no interior do tambor através de uma rampa também automatizada. A Figura
3.2 ilustra o funcionamento do tambor industrial de tratamento de superficie.

O processo de tratamento de superficie inicia-se com um periodo de aspiracdo de 3
minutos, de modo a retirar o po existente na superficie da rolha, etapa denominada de
despoeiramento. Segue-se a injeccdo manual do produto através de uma seringa, como mostra
a Figura 3.3, numa janela que se encontra na porta da maquina. Por fim, o tempo de
tratamento de superficie (tempo de rotagdo para que as rolhas se friccionem umas nas outras,
ajudando na distribuicdo da substancia pela rolha) é de 16 minutos. Esta rotagdo realiza-se a

uma velocidade de 30 rpm para o tambor 1 e 27 rpm para os tambores 2, 3 e 4.

Carro de armazenamento

Braco elevatério das rolhas

Orificio para a colocagdo
das substancias quimicas \

Rampa para extracdo das

Rampa de insercéo das
P ¢ rolhas no tambor

rolhas no tambor

M Porta para colocagéo e
extragdo das rolhas

Figura 3.2 - Tambor industrial de tratamento de superficie das rolhas de cortica.
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Figura 3.3 - Seringa utilizada para medicéo e colocacdo da substancia de tratamento de
superficie das rolhas de cortica. Capacidade de 100 mL.

Para além destes quatro tambores, a empresa, possui também um quinto tambor, mais
pequeno que os restantes, usado apenas para tratar pequenas quantidades de amostras ou para
experiéncias laboratoriais. Neste tambor, a introducdo da substancia do tratamento de
superficie € realizada também de forma manual com a seringa. Neste ndo é realizado o
despoeiramento das rolhas.

O sistema de doseamento das embalagens da substancia também é realizado manualmente

através de torneiras para a seringa, como mostra a Figura 3.4.

Figura 3.4 - Embalagens das substancias quimicas de tratamento de superficie.
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A quantidade de produto adicionada no tambor é em funcdo do volume de rolhas dentro
do tambor, ou seja, independentemente do calibre das rolhas € necessario que o volume
ocupado por estas seja constante dado que a quantidade de tratamento adicionada é constante.
Frisa-se, que o tambor deverd estar ocupado com cerca de 70 % da sua capacidade, para
permitir a mobilidade das rolhas durante a rotacdo do tambor. Na empresa, existem as fichas
de encomenda por cliente, com a definicdo da substancia a aplicar assim como a dosagem.
Desta forma, o que varia em cada tambor de tratamento é o numero de rolhas por tambor e a
area superficial das mesmas.

Apbs o tratamento de superficie, as rolhas sdo descarregadas em carros que Sao
encaminhados para a sala de estabilizacdo, com temperatura e humidade controlada, para que
a substancia tenha as condicGes para reticular no tempo estabelecido na ficha do cliente (24 h,
48 h ou 72 h).
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4 Parte experimental

Para este projecto, numa fase inicial foi mantido um contacto directo com o processo de

tratamento de superficie, de modo a ter como base um conhecimento solido sobre o seu estado

actual e facilitar a identificacdo dos factores relevantes.

Assim, consideraram-se 0s seguintes factores que podiam influenciar a operacdo de

tratamento de superficie:

Tambor de tratamento;

Quantidade de rolhas no tambor;
Velocidade de rotacdo do tambor;
Tempo de despoeiramento da operacao;
Fluxo de aspiracao

Tempo de tratamento;

Tipo de elastémero;

Quantidade de elastomero;
Doseamento;

Limpeza dos tambores.

A SOCORI tem métodos de controlo de qualidade internos das rolhas, por forma a

certificar o cumprimento das especificacdes internas e do cliente.

Neste trabalho, referem-se apenas, os métodos de controlo realizados para os tratamentos

de superficie das rolhas, foco de estudo do presente trabalho.

Assim, realizaram-se 0s ensaios laboratoriais, para caracterizacdo das rolhas tratadas

enumerados seguidamente:

Determinacéo das forcas de extraccdo da rolha na garrafa;
Determinacdo da migracao/capilaridade;

Quantificagdo do teor de pé libertado pela rolha;

Testes de estanquicidade a liquidos;

Testes dimensionais;

Massa volimica;

Humidade;

Coloragdo com solucdo azul metileno.
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Estes ensaios foram realizados em rolhas de Champanhe, Cidra, SCR, SPI, 1+1, 1+1
Fusion e 1+1 Hidro, como mostra a Figura 4.1 e as fichas técnicas presentes no Anexo A.

Outro dos pontos propostos foi a validagdo de quatro novas substéncias para o tratamento
de superficie e a sua optimizacao.

1+1 Hidro

Figura 4.1 - Tipo de rolhas utilizadas nos ensaios.

4.1 Métodos de controlo da qualidade das rolhas de cortica

Existe um conjunto de métodos de ensaio de controlo da qualidade do produto acabado
que foram realizados no laboratorio das naturais, na SOCORI. O nimero de ensaios para cada

método seguidamente enumerado, variou entre 3 a 10.

4.1.1 Ensaio dimensional

O ensaio dimensional destina-se a determinar o comprimento e didmetro e avaliar a
ovalidade das rolhas. Pode-se utilizar um comparador, paquimetro ou o MedCork, segundo a
metodologia da NP 1SO 9727-1. O comparador é um equipamento para efectuar o controlo
dimensional das rolhas. Este admite que a pressao efectuada sobre a rolha é constante [41]. O
paquimetro é um instrumento usado para medir com precisdo absoluta. Este é utilizado para
medir distancias internas e externas com a maxima precisdo e menor erro. Os paquimetros
podem ser manuais ou digitais [42]. O MedCork (Egitron) é um equipamento automatizado,
que é usado para medir o comprimento, o diametro, o peso e a humidade de rolhas [43].
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Para esta analise foi utilizado um total de dez amostras por ensaio, seguindo a instrucdo

de trabalho interna Anexo B.1.

4.1.2 Determinagéo da humidade

A gquantidade de agua na cortica, ou seja, o teor de humidade, ¢ referida em percentagem,
definida como a massa de agua em 100 unidades de massa de cortica seca: por exemplo, 5 g
de agua por 100 g de cortica seca, corresponde a um teor de 5 %. Entende-se por cortica seca,
a que resulta da eliminacéo total de agua a temperatura ligeiramente superior a 100 °C. [29]

O conhecimento da humidade da cortica, em diferentes condi¢Ges de humidade relativa e
de temperatura ambiente do ar, reveste-se da maior importancia, quer do ponto do ponto de
vista comercial (as transac¢des da cortica em prancha séo frequentemente baseadas no peso),
quer do ponto de vista tecnoldgico (durante o processo de fabrico, as rolhas de cortica sdo
submetidas a tratamentos em diferentes condi¢des de temperatura e humidade), quer ainda nas
suas aplicacdes, pois a cortica ird estar em ambientes com diferentes humidades. Para
determinar a humidade de equilibrio da cortica em diversas condi¢des de humidade relativa e
de temperatura é necessario estabilizar as amostras até massa constante em ambientes com
essas condi¢cOes de humidade relativa e de temperatura, e, em seguida, determinar o teor de
humidade das amostras estabilizadas. [29]

A humidade das rolhas foi avaliada com um higrometro da marca Aqua-Boy, que permite
a determinacéo do teor relativo de agua presente na massa de uma rolha por condutimetria. A
especificacdo determina que os valores devem ser expressos em percentagem, arredondados
as décimas e compreendidos entre 4,0 % a 8,0 %. Utilizou-se a instru¢do de trabalho presente

no Anexo B.2 e o numero de amostras utilizado foi de 10 rolhas por ensaio.

4.1.3 Determinacéo das forgas de extracgao

O ensaio da forca de extraccdo consiste na medicdo da forca necessaria para extrair a
rolha da garrafa. As rolhas foram colocadas em garrafas do respectivo cliente, através de um
engarrafador automatico, durante um periodo de 1 hora e ap0s esse tempo, mediu-se a forca
de extraccao através de uma maquina de medicdo semi-automatica, o Extralab.

Outro factor importante é que através deste teste pode-se avaliar o tempo de validade do
tratamento aplicado na rolha, ou seja, o tempo em que o tratamento é eficiente na rolha,
através da analise das forcas de extraccdo ao longo do tempo. De notar que as forcas de

extracgdo da rolha tendem a baixar com o tempo em garrafa [44].
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Utilizou-se a instrucdo de trabalho interna da empresa, como mostra o0 Anexo B.3. Cada

ensaio foi realizado com o total de 10 rolhas.
4.1.4 Massa volimica

A determinacdo da massa volumica é efectuada através da seguinte expressao de célculo

pela instrucéo de trabalho presente no Anexo B.4.

_ mx10°

- X (2)? XL Equacdo (4.1.4)

Em que m, corresponde a massa da rolha expressa em g, L, ao comprimento da rolha em
mm, D, ao didametro da rolha em mm, e m (pi) o valor arredondado a centésima, ou seja, 3,14.
A massa pode ser determinada usando uma balanca analitica ou através do MedCork,

neste caso os dados sdo armazenados na sua base de dados.

4.1.5 Capilaridade / Migracéao

Este método destina-se a verificar a eficacia do tratamento de superficie aplicado nas
rolhas, ou seja, este teste consiste em colocar as rolhas na vertical, normalmente uma amostra
de 2 rolhas, num recipiente contendo vinho tinto a 12 % de teor alcoolico, imersas cerca de
1cm e equidistantes entre si, durante um periodo de 24 h, como evidencia o Anexo B.5.

Caso haja subida de liquido na superficie das rolhas deve-se medir, em milimetros, com
ajuda do paquimetro, o pico mais alto a partir da linha de contacto. Para este método utilizou-

se 3 rolhas por cada ensaio.

4.1.6 Estanquicidade a liquidos

A estanquicidade conferida por uma rolha resulta do contacto das paredes celulares da sua
superficie lateral com a superficie do gargalo. As paredes das células funcionam como
pequenos diques a passagem de liquido: as paredes que ndo estdo em contacto (diques
abertos) permitem a passagem do liquido, enquanto que as paredes em contacto (diques
fechados) a impedem, podendo ainda ocorrer situagfes intermédias em que o liquido é
obstruido, mas ndo totalmente, por contactos incipientes [27]. O ensaio de estanquicidade
permite avaliar o comportamento da rolha a vedacéao ao liquido, neste caso ao vinho.

Para que uma rolha macroscopicamente lisa seja estanque, é preciso que pelo menos 65 %

das paredes celulares na sua superficie estejam em contacto perfeito com o gargalo [27].
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Este teste consiste no engarrafamento de rolhas tratadas em tubos de acrilico
transparente, simulando o gargalo de uma garrafa. A pressdo interna foi aumentada
gradualmente, desde 0,3 bar, 0,6 bar, 0,9 até a0 maximo de 1,2 bar. Em cada ponto de
pressdo, analisaram-se as possiveis fugas centrais ou laterais de liquido. A penetracdo do
liquido é visivel a olho nu, e a profundidade de penetracdo vai sendo medida ao longo do
tempo.

Segundo o0 método interno o lote é aceite se 0 nimero de rolhas com fuga for igual a 0
rolhas e lote rejeitado se nimero de rolhas maior ou igual a 1 rolha.

Os equipamentos utilizados neste ensaio foram o engarrafador e um suporte para a
fixacdo dos tubos com um sistema de introducdo e manutencdo de ar comprimido e um
mandmetro com escala de 0 a 2,5 bar. A amostragem foi de 6 rolhas, como evidencia a

instrucdo de trabalho no Anexo B.6, por cada ensaio.

4.1.7 Quantificacdo do po residual

Este ensaio destina-se a determinacdo de po, em mg, libertado por cada rolha e seguiu-se
a instrucéo de trabalho interna no Anexo B.7.

Séo realizados 3 ensaios onde sdo colocadas, em cada matraz, 4 rolhas com 250 + 1 ml de
solucdo alcodlica a 10 % a agitar durante 10 min a 125 rpm.

Apos esse periodo de tempo, a solucéo foi filtrada a vacuo de modo a que o pé libertado
para a solugdo, durante a agitagdo, fique retido num filtro, previamente pesado.
Posteriormente, o filtro é colocado numa estufa a 103 °C durante 1 hora, e depois, num
exsicador. No fim, este € pesado novamente.

O teor de pd, expresso em mg/rolha, é calculado pela seguinte equacao:

mg ) _ (my —m;) x 1000 Equacdo (4.1.7)

Teor de P6 (rolha = ”

Onde, m; e m¢ correspondem a massa da membrana inicial e final, respectivamente e n,
corresponde ao numero de rolhas usado no ensaio.

A especificacdo associada a este ensaio determina que existe um limite maximo de p6 que
uma rolha pode libertar e varia de acordo com o tipo de rolha e cliente, ou seja, podera variar
de 0 a 2,0 mg/rolha.

4.1.8 Método qualitativo do azul metileno
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Foi realizado um teste qualitativo com uma solucdo de azul metileno, apos periodo de
estabilizacdo de 24 h. Este ensaio permitiu avaliar o grau de distribuicdo do elastomero de
silicone ao longo da superficie da rolha e verificar se foi aplicada uma quantidade adequada
de produto.

Para a realizacdo deste ensaio foi apenas necessario uma solucdo de azul metileno que
continha 2 g deste composto dissolvido em 800 mL de agua destilada e 15 mL de alcool a 96
% [40]. Posteriormente foram medidos 5 mL da solugdo preparada e colocou-se num
recipiente juntamente com uma amostra de cinco rolhas, que foram agitadas manualmente
durante 30 segundos. De seguida, as rolhas foram lavadas com agua corrente, e ap6s 24 h foi
feita uma observacao da alteracdo da cor da superficie da rolha.

Neste ensaio, as rolhas que assumiram uma cor azul intensa, evidenciam que foi aplicada
uma quantidade de produto inferior a ideal, ou seja, as rolhas tém escassez de tratamento. Por
outro lado, se aplicado uma quantidade excessiva a superficie das rolhas, estas mantém a sua

cor original [40].
4.1.9 Analise sensorial

Realizou-se uma prova cega sensorial as substdncias novas, em conjunto com uma
substancia de tratamento ja existente na SOCORI, com a possibilidade de futuramente ser
substituida.

Apos estabilizagdo do tratamento de superficie foram recolhidas quinze rolhas, referentes
a cada substancia. De seguida, colocou-se em frascos com agua destilada, ficando a macerar
estaticamente durante 24 h.

Esta prova cega teve como intuito perceber se a substancia de tratamento migrava para
agua e se era perceptivel, sensorialmente, essa migracdo. Esta analise foi realizada pela
Engenheira Paula Almeida, Directora Técnica e pela Engenheira Marta Belinha do
Laboratério das Naturais da empresa.

4.2 Analise estatistica

A analise da variabilidade do processo de tratamento de superficie foi realizada através de
uma ferramenta estatistica do Excel, o suplemento Xrealstats, usando-se o0 teste ndo
paramétrico Mann-Whitney (U) que testa a igualdade das medianas (expresso em mediana +
variagdo interquartil). O teste Mann-Whitney (U) considera que, quanto mais baixo for U,
maior sera a evidéncia que as populagdes sdo diferentes. Se p < 0,05 a diferenga entre as

medianas foi estatisticamente significativa. Se p > 0,05, a diferenca entre as medianas nao foi
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estatisticamente significativa. Foi também importante verificar se o desvio padréo relativo foi
inferior a 10 %, para apurar a dispersdo dos resultados.

Na andlise do processo a escala piloto, utilizou-se o teste ANOVA: factor duplo com
repeticdo. E um método para estudar o efeito de mais do que um factor sobre uma variavel de
interesse. Os factores foram o tempo e a velocidade de rotagcdo do tambor, com repeticdo de
valores de forca de extraccdo dentro de cada tempo e de cada velocidade. Esta analise
ANOVA: factor duplo com repeticédo tenta dar resposta a trés testes:

e Teste ao factor 1 — ndo houve influéncia do factor 1 ou houve influéncia do factor 1;

e Teste ao factor 2 - ndo houve influéncia do factor 2 ou houve influéncia do factor 2;

e Teste a interac¢do — ndao houve influéncia do factor 1 quando combinado com o factor

2 ou houve influéncia do factor 1 quando combinado com o factor 2.
O teste ANOVA prevé que, se F > F critico e p < 0,05, ha influéncia, se F < F critico e p

> 0,05 nao ha influéncia. Todos os dados foram expressos como média + desvio padrao.
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5 Resultados e discussao

5.1 Analise das condic¢es actuais do tratamento de superficie

Tendo em conta os factores que podem influenciar a operacdo do tratamento de
superficie, enumerados no capitulo anterior, apresentam-se, na Tabela 5.1, as dimens@es dos 5
tambores e respectivos volumes. Todos os calculos essenciais a compreensdao do volume de

cada tambor encontram-se no Anexo C.

Tabela 5.1 - Dimens6es dos tambores de tratamento de superficie.

Diametro Profundidade Volume Total

Tambor 3
(mm) (mm) (mm?®)

Piloto 4,4%x10? 6,4%x10? 9,7%x10’

1 6,2x10° 1,4%x10° 4,1x10°

2 6,9%x10° 1,4x10° 5,3x108

3 6,9%10° 1,4x10° 5,2x10%

4 6,9%x10° 1,4x10° 5,2x10°

O numero de rolhas inseridas no tambor 1 & menor a dos restantes tambores industriais,
uma vez que, o seu volume também é menor. Desta forma, 0 que varia em cada tambor de
tratamento industrial € o niamero de rolhas e o tipo de rolhas colocado (Champanhe, Cidra ou
por exemplo SPI). As dimensbes dos diferentes tipos de rolhas variam contribuindo,
consequentemente, para volumes diferentes.

Relativamente a velocidade de rotacdo dos tambores industriais, com auxilio de um
tacometro de mao, observou-se que as velocidades sdo constantes ao longo do tempo, sendo
que o tambor 1 apresentou uma velocidade de rotacdo de 30 rpm e os tambores 2, 3 e 4
apresentaram uma velocidade de rotagéo de 27 rpm.

Numa visita a empresa, 0s comerciais das substancias de tratamento de superficie,
realizaram uma pequena auditoria ao processo de tratamento de superficie, pelo que,
alertaram para o facto da velocidade actual de rotacdo dos tambores (30 rpm e 27 rpm) ser
elevada, e que poderia ter influéncia na distribuicdo do produto de tratamento nas rolhas, ndo
permitindo a friccdo destas da forma mais correcta.

A nivel industrial ndo se conseguiu proceder a variacdo da velocidade de rotacdo dos
tambores, pelo que, a velocidade de rotacdo do tambor 1 foi sempre 30 rpm e a dos tambores

2, 3 e 4 de 27 rpm. Admitiu-se que a diferenca da velocidade dos 4 tambores ndo seria
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consideravel para o estudo do processo industrial, uma vez que a alteracdo poderia provocar
alteracdo no processo produtivo. No entanto, no ensaio a escala piloto, apresentado no
subcapitulo 5.3, foi tida em consideracdo esta variavel. Com efeito, procedeu-se a analise da
variagdo do tempo de tratamento, onde se realizaram tratamentos com duragdo de 16 minutos
e de 20 minutos.

Como referido anteriormente, o controlo da qualidade mais indicativo da distribuicdo do
produto quimico pela superficie da rolha, € efectuado através das forcas de extraccao.

Na Figura 5.1 apresentam-se os resultados das forcas de extracgdo realizadas as rolhas
SPI, para os diferentes tempos de tratamento. Pretendeu-se estudar a influéncia da variacdo do
tempo de tratamento de superficie nas forcas de extraccdo da rolha. Os valores médios

apresentam-se no Anexo D.1.

Med-Q1l ®mQ3-Med <média
45,00
2 40,00 -
< 35.00 -
e
= 30,00
o
£ 25,00 - i
€ 20,00 -
3 1 1
= 15,00 1
[
£ 10,00
e
B 5,00 -
0.00 T )
16 min 20 min
Tempo de rotacaodo tambor no tratamento de superficie (min)

Figura 5.1 — Forcas de extracgdo da rolha SPI, apds 16 min e ap6s 20 min de tratamento
de superficie.

Verificou-se, que a diferenca entre as medianas das forcas de extraccdo das rolhas SPI,
com 16 minutos de tratamento (21,52 + 3,94 daN) e 20 minutos de tratamento (21,09 £ 2,25
daN) ndo foi estatisticamente significativa, pois U € igual 60,5 e p > 0,05. No entanto, 0
desvio padréo relativo em ambos os tempos foi superior a 10 %, pelo que, houve dispersdo
dos resultados das forcas de extraccdo em ambos os tempos aplicados.

Sendo o limite de aceitabilidade das forcas de extraccdo, para as rolhas SPI, de 15 a 45
daN, concluiu-se que os valores estdo dentro do intervalo, ou seja, as rolhas apresentaram
lubrificacdo pela substancia em ambos os tempos de tratamento de superficie. Nesta analise,

ndo se pode concluir se houve distribuicdo homogénea da substancia pela superficie da rolha.
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Seria importante avaliar o comportamento das forgas de extracgdo com maior tempo de
rotacao, para verificar se maior ou menor variabilidade nos resultados.

O estudo da influéncia da variacdo da velocidade de rotagdo e tempo de rotagdo na
distribuicdo da substancia de tratamento na rolha foi dificultado a nivel industrial, como ja
mencionado, devido a alteracdo do sistema mecénico industrial, & logistica da recolha de um
nimero de amostras regulares e sequenciais que poderia afectar a producao e o trabalho dos
operadores. Nesse sentido, realizaram-se os tratamentos de superficie a escala piloto no
tambor pequeno e em laboratorio avaliou-se a influéncia da variagdo destes pardmetros e a
variabilidade das forcas de extraccdo para cada tipo de rolhas tratadas com as diferentes
substancias. Este estudo sera abordado no subcapitulo 5.3.

Seguidamente analisou-se a variagdo do tempo de despoeiramento no tratamento de
superficie das rolhas de cortica. Recolheram-se amostras antes de entrar no tambor, aos 0
minutos, com 3 minutos de despoeiramento e amostras com 5 minutos de despoeiramento. Na
Figura 5.2 e Anexo D.2, apresentam-se os valores da quantificacdo de po residual para os

diferentes tempos de despoeiramento.

Med-Q1 mQ3-Med <média

2.0
L5 %
= x
L0 -

.

0,0

Quantificacao de pé (mg/rolha)

0 min 3 min 5 min

Tempo de despoeiramento (min)

Figura 5.2 - Quantificacdo de pé nos diferentes tempos de despoeiramento (0 min, 3 min e 5 min).

Através do teste Mann — Whitney, verificou-se que a diferenca entre as medianas 0 min
(1,7 £ 0,7 mg/rolha) e os 3 min (1,6 + 0,9 mg/rolha) ndo foram estatisticamente significativas
(U =21; p = 0,05). Para as medianas 0 min (1,7 £ 0,7 mg/rolha) e 5 min (1,5 + 0,9 mg/rolha)
também a diferenca ndo foi estatisticamente significativa (U = 17; p = 0,05). Por fim, para as

medianas 3 min (1,6 £ 0,9 mg/rolha) e 5 min (1,5 + 0,9mg/rolha) também se verificou que as
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diferencas ndo foram estatisticamente significativas (U = 19; p > 0,05). O desvio padréo
relativo para os tempos foi superior a 10 % pelo que, houve dispersdo dos resultados.
Concluiu-se para estes valores, que o tempo de despoeiramento nédo foi significativo para
o tratamento de superficie, uma vez que a quantificacdo de pd antes de entrar no tambor e
apos tempo de despoeiramento, de 3 minutos e 5 minutos, ndo apresentou diferencas. No
entanto, realca-se a importancia desta etapa na optimizacao do tratamento de superficie, uma
vez que, é importante que a rolha contenha o minimo de teor de pd na sua superficie para que
a adesdo da substancia de tratamento seja 0 mais eficaz e ndo comprometa a durabilidade e
funcionalidade do tratamento de superficie, nem a qualidade do vinho quando engarrafado.
Em condicdes ideais de despoeiramento, quanto maior o tempo de despoeiramento menor
quantificacdo de pd residual na rolha, para qualquer tambor de tratamento. Assim,
considerou-se importante avaliar o sistema de aspiracdo de cada tambor através da medicao
do fluxo de aspiracdo. Uma vez que o sistema de aspiragdo acabou por ser alterado permitiu
avaliar o fluxo de aspiracéo antigo e o fluxo de aspiragdo novo, como mostra a Figura 5.3. Os

resultados médios obtidos encontram-se no Anexo D.3.
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Figura 5.3 - Fluxo de aspiracéo, no sistema de aspiracéo antigo e no sistema novo, nos tambores de
tratamento de superficie. * A diferenca entre as medianas foi estatisticamente significativa - p < 0,05.

Mostrou-se para ambos os tambores de tratamento que, a diferenca entre as medianas do

fluxo de aspiragdo antigo e as medianas do fluxo de aspiragdo novo foi estatisticamente
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significativa, uma vez que U foi zero e p < 0,05. Concluiu-se que houve efeito na mudanca do
sistema de aspiracéo.

Concluiu-se também, que através do desvio padrédo relativo, no tambor 1 o fluxo de
aspiracdo antigo revelou maior dispersdo dos resultados e o fluxo de aspiracdo novo
apresentou menor dispersdo. O tambor 2 e o tambor 3 ndo apresentaram variagédo significativa
nos resultados para ambos os fluxos. Em relacdo ao tambor 4, verificou-se dispersdo dos
resultados para ambos os fluxos de aspiracao.

Validou-se que houve optimizacdo do sistema de aspira¢do, no entanto, como medida
preventiva, deve-se verificar e anotar diariamente os fluxos de aspiragéo relativamente a cada
tambor de tratamento, uma vez que, a quantificacdo de pd residual na rolha depende da
optimizacdo do fluxo de aspiracio. E também importante proceder a uma verificacio e
manutencdo do tambor 4 para avaliar as causas da disperséo.

Juntamente a este ensaio da medicdo do fluxo de aspiracéo recolheram-se amostras para a
quantificacdo de pd da rolha, por forma a validar o efeito da etapa de despoeiramento no
tratamento de superficie com o novo sistema de aspiracdo. Recolheram-se amostras dos 4
tambores e dos diferentes tipos de rolhas (Cidra, Champanhe, SPI e 1+1) nas respectivas
etapas de tratamento de superficie (0 min, 3 min e apds estabilizacdo da substancia de
tratamento). Na Figura 5.4 e Anexo D.4, apresentam-se os resultados médios da quantificacdo
de pd das rolhas, antes do tratamento (O min), ap6s etapa de despoeiramento do novo sistema

de aspiracdo (3 min) e apos a estabilizacdo do tratamento de superficie.
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Figura 5.4 — Quantificagdo de pd nas varias etapas do tratamento de superficie com o sistema
de aspiracdo novo. * A diferenca entre as medianas foi estatisticamente significativa - p <
0,05.
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Verificou-se que a diferenca entre as medianas 0 min (1,5 £ 0,5 mg/rolha) e os 3 min (1,5
+ 0,3 mg/rolha) ndo foi estatisticamente significativa (U = 159; p > 0,05). A diferenca entre
as medianas 0 min (1,5 + 0,5 mg/rolha) e apds estabilizacdo (0,5 + 0,3 mg/rolha) foi
estatisticamente significativa (U = 35; p < 0,05). Por fim a diferenca entre as medianas 3 min
(1,5 £ 0,3 mg/rolha) e apds estabilizacdo (0,5 + 0,3 mg/rolha) também foi estatisticamente
significativa (U = 39; p < 0,05). O desvio padrdo relativo para as etapas do tratamento (0 min,
3 min e apds estabilizagdo da substancia) foi superior a 10 % o que significa que houve
disperséo dos resultados.

Em resultados anteriores, validou-se que o sistema de aspiracdo foi optimizado. No
entanto, com os resultados presentes verificou-se que a quantificacdo de p6 a entrada do
tambor e ap6s os 3 minutos de despoeiramento ndo apresenta uma diferenca significativa.
Inerente a estes resultados podera estar em causa o tipo de rolhas utilizado neste estudo
(rolhas aglomeradas, microaglomeradas e técnicas), a possibilidade da velocidade de rotacao
do tambor na fase de despoeiramento ser alta, provocando um choque brusco entre as rolhas e
causar libertacdo de particulas. Por fim, a classe dos discos podera influenciar, pois quanto
menor qualidade do disco maior libertacdo do po, devido a sua porosidade.

Relativamente a quantificacdo de p6 antes da aplicacdo da substancia (0 min e 3 min) e
apos aplicacdo e estabilizacdo da substancia, verificou-se que houve diferenca significativa
dos resultados. Com efeito, constatou-se que a substancia de tratamento fixou o teor de po6 na
rolha e permitiu que os valores de quantificacdo se encontrem dentro do limite aceitavel de
acordo com o cliente (< 2,0 mg/rolha ou < 0,5 mg/rolha).

Salienta-se a importancia de averiguar a durabilidade e funcionalidade da substancia de
tratamento, ou seja, até que ponto a substancia serve de barreira a libertacdo de p6 da rolha de
cortica para a bebida e tem elevada aderéncia com a superficie da rolha para que ndo haja
migracdo do tratamento para o gargalo ou bebida.

E de notar que, apds a estabilizacdo da substancia de tratamento, observa-se a presenca de
4 outliers (1,8; 2,0; 2,0; 1,8 mg/rolha), acima do maximo, o que permite concluir que podera
ter ocorrido deposicdo de pd sobre as rolhas tratadas, na sala de estabilizacdo, devido ao
movimento de ar provocado pela movimentacdo dos carros de armazenamento. Por outro
lado, a qualidade dos discos da rolha podera ser das mais baixas, provocando no ensaio
laboratorial libertacdo de particulas.

Relativamente a limpeza dos tambores, ndo se conseguiu amostragem suficiente para
realizar uma analise estatistica de modo a perceber se influenciava na quantificacdo de p6 na

rolha de cortica ou a distribui¢do da substancia na rolha. No entanto, pelo sistema de higiene e
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seguranga alimentar, recomenda-se que se proceda a limpeza frequente dos tambores de
tratamento, uma vez que podera ser um ponto critico de controlo, pois poderd existir
acumulacao de po e substancia quimica de tratamento. Uma vez que ndo existem estudos que
confirmem se estas substancias reagem entre si, levando a ndo funcionalidade da substancia
de tratamento, este é factor importante para um estudo futuro.

Na SOCORI, as rolhas depois de tratadas, sdo encaminhadas para a sala de estabilizacéo,
a qual poderdo ficar armazenadas em carros 24 h, 48 h, 72 h ou excepcionalmente mais tempo
dependendo da logistica da etapa de embalamento. Foi também importante proceder-se ao
estudo da variacdo da quantificacdo de p6 ao longo do tempo, ou seja, ao fim de 24 horas,
ap0os uma semana e apés um més de estabilizacdo na fabrica e também no laboratério.

Decidiu-se realizar a estabilizacdo em laboratdrio para simular as condi¢Ges actuais em
que sdo recolhidas as amostras para analise e posterior relatério para cliente. Na fabrica,
porque sdo as condigcdes reais a qual as rolhas estdo sujeitas antes de avancar para
embalamento e posterior envio para o cliente. A Figura 5.5 apresenta um grafico box plot dos
resultados obtidos (Anexo D.5) do ensaio de quantificacdo de pd, das rolhas que foram
estabilizadas em laboratério e em fabrica ap6s 24 h, apds uma semana de armazenamento e

apOs um més de armazenamento.
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Figura 5.5 — Quantificacdo de p6 das rolhas de cortica apds 24 h de estabilizagdo, apds uma semana e
apos um més, em laboratério e em fabrica.
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Concluiu-se que para os diferentes tempos de estabilizacdo ndo houve diferenca
significativa entre a quantificacdo de p6 em laboratério e em fabrica, pois através do teste
Mann — Whitney, verificou-se que para as 24 h de estabilizacdo em laboratoério (0,3 + 0,3
mg/rolha) e em fabrica (0,4 £ 0,3 mg/rolha) o valor de U foi igual a 12 e p > 0,05. Apds uma
semana de estabilizacdo em laboratorio (0,2 £ 0,2 mg/rolha) e em féabrica (0,3 £ 0,3 mg/rolha)
o U foi igual a 9 e p > 0,05. Por fim, ap6s um més de estabilizagcdo em laboratério (0,2 + 0,5
mg/rolha) e em fabrica (0,5 + 0,8 mg/rolha) o valor de U foi de 7 e p > 0,05. Relativamente ao
desvio padrao relativo, verificou-se para todos os ensaios que foi superior a 10 %, logo houve
disperséo dos resultados.

Uma vez que, ndo existiu diferenca significativa na quantificacdo de p6é no tempo de
estabilizacdo, tanto em laboratério como em fabrica, analisou-se a variacdo de p6 ao longo do
tempo nas condi¢bes de armazenamento na fabrica, com intuito de estudar, se durante o
armazenamento das rolhas houve acumulacdo de p6 na superficie da rolha, como mostra a

Figura 5.6. Os dados amostrais encontram-se no Anexo D.5.

Med-Q1 ®Q3-Med xXmédia O outlier
-25 -
[
= o
=
w 2.0 -
g
215
% (o]
)
S 1,0 -
[
L=}
= x
=05 -
: — = ;
<& I =
0.0
Apos 24h Apos uma semana ApoOs um meés
Armazenamento em fabrica

Figura 5.6 — Quantificacdo de pd da rolha de cortica, armazenadas em fabrica ao longo do tempo
do armazenamento.

Concluiu-se que, para estes valores, ndo houve diferenca significativa entre a
estabilizacdo apés 24 h (0,4 £ 0,3 mg/rolha) e apds uma semana de estabilizacdo em fabrica
(0,3 £ 0,3 mg/rolha), sendo o valor de U igual a 12 e p > 0,05. Assim como, ndo houve
diferenca significativa entre a estabilizacdo apds 24 h (0,4 + 0,3 mg/rolha) e ap6s um més de
estabilizacdo em fabrica (0,5 + 0,8 mg/rolha), sendo o valor de U igual a 8 e p > 0,05.

Também se verificou que, ndo houve diferenca significativa entre a estabilizacdo ap6s uma
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semana (0,3 + 0,3 mg/rolha) e ap6s um més de estabilizacdo em fabrica (0,5 + 0,8 mg/rolha),
pois U foi igual a 7 e p > 0,05. Confirma-se que houve dispersao nos resultados uma vez que
0 desvio padréo relativo foi superior a 10 %.

Esperava-se que com o aumento do tempo de armazenamento em fabrica a quantificacéo
de p6 a superficie da rolha aumentasse, devido ao aumento da intensidade de trabalho, no
entanto, ndo se verificou. O aumento de intensidade de trabalho pode levar a ndo pratica com

regularidade do plano de limpeza da sala de estabilizacéo.

5.2 Avaliacdo das substéncias actuais do tratamento de superficie

No processo de tratamento de superficie podem ser utilizados produtos a base de
parafinas e/ou silicones, como ja referido anteriormente. No entanto, a escolha do produto
mais adequado a cada tipo de rolha torna-se mais dificil, uma vez que existe um vasto leque
de opgdes de produtos e de tipos de rolha com diferentes caracteristicas.

Assim comecgou-se por fazer uma breve caracterizacdo dos produtos de tratamento de
superficie mais utilizados na SOCORI, tendo em conta a sua principal composicao e o tipo de
rolha em que é aplicado. A Tabela 5.2 resume, de acordo com as fichas técnicas do produto a
principal composigao das substancias de tratamento aplicadas actualmente nos referidos tipos
de rolha.

Tabela 4.2 - Composicdo das substancias de tratamento de superficie actuais da empresa, aplicadas ao
respectivo tipo de rolha. Principais caracteristicas retiradas das fichas de produto.

Tipo de Rolha Dimensdo (mm) Substancia Observagdes
. Elastémero de Monocomponente sem solvente,
Cidra 45x28,8 . P .
Silicone reactivo.
. Composicdo a base de 6leos de
Elastomero de L .
Champanhe 48x30 polimetilsiloxano reactivos e cargas

Silicone . -
inertes. Odor acético.

Composigdo a base de polimeros de
dimetilsiloxano. Odor ligeiro a
silicone.
1+1 44x26 Dispersdo anibnica, isento de solvente

e cheiro;
Elastomero de Contém metilsiloxano de alto peso
Silicone molecular e alta viscosidade e cera de
parafina em ponto de fusdo de
56/58°C.

SPI 44x23,5 Elastémero de

SCR 38x22,8 silicone

1+1 Hidro 44x23,7

Assinala-se que, as substancias de tratamento utilizadas nas rolhas Cidra e Champanhe

sdo reactivas, pelo que podem reagir com os constituintes da rolha de cortica, como por
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exemplo, nos grupos isocianato das colas utilizadas nas rolhas técnicas. No entanto, essa
informacdo ndo esta revelada nas fichas técnicas dos produtos.

Relativamente a substancia de tratamento aplicada nas rolhas técnicas 1+1 e 1+1 Hidro
realga-se o facto de, a substdncia ter na sua composicdo a combinagdo de silicone
(metilsiloxano de alto peso molecular) e cera de parafina de alto ponto de fuséo. A parafina de
elevado ponto de fusdo tem um ponto de fusdo superior podendo por isso ser mais resistente a
variagoes de temperatura (- 30 °C a 70 °C) quando comparada com a parafina de baixo ponto
de fusdo. Quando necessario, pode ser combinada com outras substancias de modo a permitir
que as rolhas sejam, engarrafadas a quente, submetidas a pasteurizagdo do vinho em garrafa,
ou engarrafadas com maxilas aquecidas, sem que as rolhas colem ao gargalo [21]. Salienta-se
que a rolha 1+1 Hidro é também caracterizada por ter um filme de revestimento.

Admitiu-se os tempos Optimos de 3 minutos de despoeiramento, 16 minutos de
tratamento de superficie e 24 horas de tempo de estabilizacdo das rolhas tratadas. Apds o
tratamento, procedeu-se a avaliacdo da distribuicdo da substancia quimica de tratamento no
respectivo tipo de rolha. Esta avaliacdo foi realizada através da analise das for¢as de extraccao
como mostra a Figura 5.7 e Anexo E.1 e também pela anélise qualitativa da coloracdo pelo
azul metileno na rolha de cortica, andlise da migracdo/capilaridade e a andlise de
estanquicidade ao liquido.

Em relacdo a analise de migracédo, verificou-se que as substancias desempenhavam a sua
funcdo no que respeita a criacdo de uma barreira que ndo permita a migracdo do vinho pela
rolha. Na andlise de estanquicidade a liquidos, todas as substancias revelaram poder de

vedagdo em tubo ao liquido, ndo apresentando nenhuma ndo conformidade.
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Figura 5.7 - Forcas de extraccdo dos diferentes tipos de rolha (Cidra, Champanhe, SCR, SPI, 1+1 e
1+1 Hidro) tratadas com as substancias de referéncia.
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No que se refere a anélise das forgas de extraccdo, verifica-se que para o tipo de rolha
Cidra encontram-se acima do seu limite de aceitabilidade (< 20 daN) e para o tipo de rolha
1+1 Hidro o valor médio da forca de extrac¢do encontra-se muito proximo do limite superior
de aceitabilidade (15 a 35 daN). Concluiu-se que poderé haver défice de substancia para estes
tipos de rolha. Relativamente aos restantes tipos de rolhas, mostra-se que se encontram dentro
do intervalo de aceitabilidade, para cada tipo de rolha.

Constata-se que existem diferencas das forcas de extraccdo relativamente ao tipo de
substancias aplicadas nas rolhas, ou seja, rolhas tratadas com substancias em que a
composic¢do seja de elastomero de silicone (Cidra, Champanhe, SCR e SPI) apresentam forcas
de extraccdo menores do que as rolhas tratadas com substancia que a composi¢do contenha
cera de parafina e silicone (1+1 e 1+1 Hidro), o que indica que as substancias com
composicdo em elastomeros de silicone apresentam maior poder de lubrificagao.

Com os presentes valores da forga de extraccdo ndo se pode afirmar que as substancias de
tratamento foram distribuidas homogeneamente nos respectivos tipos de rolha. Para avaliar de
forma qualitativa a distribuicdo de cada substancia nas rolhas, procedeu-se a andlise da

coloragdo com solucdo de azul metileno, como mostra a Figura 5.8.
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Figura 5.8 - Anélise da distribuicdo da substancia de tratamento, no respectivo tipo de rolha, com 0 método

qualitativo de solucdo de azul metileno.

Confirma-se que o processo de tratamento de superficie ndo permite uma distribuicdo

homogénea da substancia pela superficie da rolha, uma vez que se encontrou em cada tipo de

rolha heterogeneidade na coloracdo com azul metileno e, também, pela presenca nas rolhas

tratadas, de uma coloragdo muito proxima da rolha sem tratamento, o que indica que a

substancia ndo se distribuiu de igual forma por toda a area superficial. Este facto pode ser

devido:
e Forma como ¢é aplicada a substancia no tambor (através de uma seringa);
e Viscosidade da substancia de tratamento;

e Velocidade de rotacdo do tambor no tratamento (alta ou baixa);

54



Instituto Superior de
Optimizacéo do processo de tratamento de superficie em rolhas de cortica I Sep Engenharta do Porto

e Tempo de rotacdo do tambor durante o tratamento de superficie (podera ter que se

adaptar em funcgéo da velocidade de rotacgéo).

Assim, como ja referido, no ponto 5.3 deste trabalho mostra-se o estudo da distribuicdo
do produto pela superficie da rolha, a influéncia do produto no tipo de rolha, e a influéncia do
tempo de rotacdo do tratamento e velocidade de rotagdo na distribuicdo da substancia pela
superficie da rolha, a escala piloto.

Paralelamente a este ensaio avaliou-se a relagdo da coloragdo nas rolhas, com a solugéo
de azul metileno, com as forcas de extracgdo das mesmas, com intuito de se perceber, se as
forgas de extracgdo seriam maiores para uma maior coloragéo.

Este ensaio realizou-se a 18 rolhas técnicas 1+1 com as dimensfes 44x26 mm e com a
respectiva substancia de tratamento aplicada normalmente em protocolo. Os resultados
apresentam-se no Anexo E.2.1.

Verificou-se que ndo se pode relacionar as forgas de extraccdo com a coloragdo de azul
metileno, pois existem outras variaveis associadas a variacdo da forca de extraccdo,
nomeadamente, dimensdes, humidade e peso da rolha, assim como por exemplo a qualidade
da rolha ou classe do disco associado. Os resultados que demostram estas variaveis e a sua
relagdo, encontram-se no Anexo E.2.2.

Concluiu-se que, existe um efeito consideravel do teor de humidade na forca de
extraccdo, ou seja, a medida que o teor de humidade da rolha aumenta, a forca de extrac¢do
diminui. Relativamente as dimensoes, verificou-se que a medida que a altura/comprimento da
rolha aumenta, a forca de extraccdo tende aumentar; & medida que o didmetro da rolha
aumenta, a forca de extraccdo também aumenta. De referir que o efeito do diametro da rolha
na forca de extraccdo parece ser importante, em particular para teores de humidade baixos.

Verificou-se também, que a medida que o peso da rolha aumenta a for¢a de extraccdo
também é maior. Assim, avaliar a distribuicdo da substancia na rolha, unicamente através das
forcas de extraccdo, ndo é o melhor método, pois esta medida tem inerente, outras variaveis
que podem influenciar o resultado final.

Note-se que, na empresa a colocacdo do saca-rolhas na rolha é realizada manualmente, o
que podera também influenciar os valores da forca de extrac¢do, uma vez que, este podera

estar num plano de inclinacéo face a rolha.
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5.3 Estudo de produtos alternativos para o tratamento de superficie

O tratamento de superficie € uma etapa muito importante do processo de fabrico de
rolhas, dado que a falta de tratamento das rolhas pode originar sérios problemas para o vinho.

Uma das responsabilidades do departamento técnico da empresa € garantir que a
substancia de tratamento de superficie da rolha € aplicada da forma mais correcta e
homogénea possivel. Também tem como funcédo a exploracdo de novos produtos no mercado,
novos fornecedores, com vista a combater a existéncia de fornecedores Unicos dos produtos,
assim como, combater o aumento gradual dos custos da empresa com o0s produtos de
tratamento de superficie.

O processo de validacdo de um produto é demorado e deve englobar varias fases,
nomeadamente, analise documental do produto, de acordo com as normas e regras exigidas
pela empresa, analise das propriedades do produto e ensaios piloto do produto (ensaios
fisicos, mecanicos e sensoriais em laboratdrio). Apds essas fases, deve ser efectuado um
ensaio do engarrafamento em cave, em que o numero especifico de rolhas tratadas com o
produto em validacdo deve ser engarrafadas em condicGes idénticas.

Por fim, deve-se realizar um ensaio semi-industrial, no qual se realiza um ensaio com um
numero significativo de produto, e um ensaio industrial, onde o teste é realizado numa
encomenda para cliente final.

Salienta-se um ensaio importante que também deve ser analisado na fase semi-industrial,
a determinagdo do prazo de validade do produto apos aplicacdo. Este ensaio consiste em
reunir um conjunto de rolhas tratadas com o produto em quantidade suficiente para se
proceder ao engarrafamento ao fim de 1 més, 3 meses, 6 meses e 12 meses e ap0s 12 meses
de tratamento, por exemplo. Ao fim deste tempo, analisa-se a performance técnica da rolha
apd6s uma semana em garrafa.

A eficécia do tratamento de superficie € perceptivel pelo aumento das forcas de extrac¢do
ao longo do tempo. A partir do momento que as forcas de extraccdo obtidas ultrapassam o
limite maximo da gama de valores aceitaveis, o produto perde a validade ao fim desse tempo.
Salienta-se que todo este processo serd realizado admitindo que todas as rolhas possuem
distribuicdo uniforme da substancia pela sua area superficial.

Neste presente trabalho, apenas se avaliou as fases, analise documental do produto, de
acordo com as normas e regras exigidas pela empresa, analise das propriedades do produto e

ensaios piloto do produto (ensaios fisicos, mecanicos e sensoriais em laboratério).
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Avaliou-se também, a distribui¢cdo do produto pela superficie da rolha, a influéncia do
produto no tipo de rolha, e a influéncia do tempo de rotacdo do tratamento e velocidade de
rotacdo na distribuicdo da substancia pela superficie da rolha.

Neste estudo, a escala piloto, foram analisadas 7 substancias de tratamento de superficie,
das quais 3 substancias ja utilizadas pela empresa (A, B e C) e 4 substancias novas (D, E, F e
G). As caracterizagdes das substancias de tratamento encontram-se na Tabela 5.3. Para este
estudo, foram realizados ensaios (for¢as de extrac¢édo e coloracdo com solucao azul metileno)
em 6 tipos de rolha, nomeadamente, Champanhe, Cidra, SPI, 1+1, 1+1 FUSION e 1+1
HIDRO, com diferentes velocidades de tratamento (12 rpm, 22 rpm e 35 rpm) e com
diferentes tempos de tratamento (16 min e a 20 min). Todos os tipos de rolha referidos foram

tratados com as substancias A, B, C, D, E, Fe G.

Tabela 5.3 - Principais caracteristicas das substancias de tratamento de superficie A, B, C, D, E, F e G, de
acordo com as fichas de técnicas do produto.

Substancia Caracteristicas Observacoes

Elastdmero de silicone monocomponente

Reactivo
sem solvente

A

Elastdomero de silicone a base de 6leos de .
B L } . Odor acético.
polimetilsiloxano reactivos e cargas inertes.

Elastomero de silicone & base de polimeros

C de dimetilsiloxano. Odor ligeiro a silicone.
D Elastomero de silicone e parafina de alto i
ponto de fusdo.
E Elastomero de silicone -
Contem substancias como
, - . Dodecametilciclohexasiloxano,

F Elastomero de silicone, com cura acética. o )
Decametilciclopentasiloxano e
Octametilciclotetrassiloxano.

G Elastdmero de silicone e parafina de alto

ponto de fuséo

Sabe-se que o tratamento de superficie, como mencionado anteriormente, é um filme
dado a rolha, para facilitar a introducéo e extrac¢do da rolha do gargalo da garrafa. A anélise
das forcas de extraccdo ndo nos indica se a substancia esta distribuida pela superficie da rolha
homogeneamente, apenas poderd indicar se a rolha tem excesso de substancia ou défice de
substancia.

O tempo de tratamento e a velocidade de rotacdo do tambor durante o tratamento podera
influenciar a distribuicdo uniforme do produto pela rolha, com efeito a ma distribuicdo pode

influenciar as forcas de extraccdo da rolha. Assim, pretendeu-se estudar a influéncia da
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velocidade de rotacdo e o tempo de rotacdo do tratamento de superficie nas forcas de
extraccéo.

No anexo F, apresentam-se os dados amostrais, bem como os resultados e discusséo do
estudo estatistico. Com base nos dados amostrais das forcas de extraccdo, este estudo
demonstrou que existiu efeito do tempo e da velocidade de rotacdo nas forcas de extracgdo em
funcdo do tipo de substancia aplicada. As Unicas substancias que ndo demonstraram qualquer
influéncia foram:

e Paraarolha Cidra a substancia A e E;

e Para a rolha Champanhe a substancia A;
e Paraarolha SPI a substéncia G;

e Paraarolha 1+1 a substancia A, B e D;

e Paraarolha 1+1 Fusion a substancia G;

e Paraarolha 1+1 Hidro a substancia A.

Estudou-se também a distribuicdo da substancia pelo método da coloragdo com solucéo
azul metileno, como mostra o Anexo G.

Concluiu-se que, todos os ensaios realizados com as diferentes substancias de tratamento
e nos diferentes tipos de rolhas apresentaram heterogeneidade na coloracdo com a solugédo de
azul metileno. Este factor revelou a ndo uniformidade da distribuicdo da substancia pela area
superficial da rolha, devido ao possivel método manual de colocacéo da substancia no tambor
(seringa), pois sao notorias, as marcas por onde caiu a substancia de tratamento e por onde se
espalhou.

Contudo, verificou-se a existéncia de afinidade das substancias de tratamento com 0s
tipos de rolhas, para velocidades e tempos de rotacdo especificos:

e Os tipos de rolha SPI, 1+1 Fusion, 1+1 e 1+1 Hidro apresentaram uma
distribuicdo mais uniforme com a substéncia C, ja utilizada pela empresa, a uma
velocidade de 35 rpm e com 16 min de rotacdo no tratamento de superficie.

e Os tipos de rolha Cidra e Champanhe revelaram mais uniformidade da
distribuicdo da substancia com a substancia F, a uma velocidade de 35 rpm e com

20 min de rotacdo no tratamento de superficie.

Confirmou-se com este ensaio, que a velocidade e o tempo de rotacdo influenciaram a

distribuicdo da substancia pela superficie da rolha. Assim como, qual o tipo de substancia
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aplicada que apresentou mais afinidade para o tipo de rolha especifico. Ambas as substancias
(C e F) séo elastobmeros de silicone.

Um factor que pode interferir na distribuicdo da substancia pela rolha ¢ o tipo de lavacéo
ou revestimento que esta possui. No entanto, ndo existem estudos sobre a influéncia da
lavagdo da rolha no tratamento de superficie.

Verificou-se que as rolhas SPI, 1+1 Fusion, 1+1 e 1+1 Hidro passaram pela etapa de
lavacdo e/ou revestimento e as rolhas Cidra e Champanhe ndo passaram.

Relativamente a analise sensorial das substancias novas, concluiu-se que a substancia D
foi a que revelou neutralidade nos aromas, ndo revelando nenhum odor considerado
indesejavel. Por outro lado, a substancia F revelou um odor a solvente, um odor a quimico
picante. No entanto, ambas as substancias sdo certificadas para utilizacdo em produtos que

terdo contacto directo com bens alimentares.
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6. Conclusoes

O presente projecto teve como principal objectivo a optimizacdo do processo de
tratamento de superficie em rolhas de cortica, na empresa SOCORI — Sociedade de Corticas
de Rio Meéo S.A.

Para a realizagéo do trabalho, primeiramente realizou-se um estudo da variabilidade do
processo industrial do tratamento de superficie e possiveis causas para essa variabilidade.

Verificou-se que o tambor 1 apresenta menores dimensdes que os tambores 2, 3 e 4,
logo a quantidade de rolhas inserida no mesmo é menor. Assim, concluiu-se que, 0 que varia
em cada tambor é o nimero de rolhas e o tipo de rolha que €é colocado neste.

Concluiu-se que o tempo de despoeiramento nao foi significativo para o tratamento de
superficie. No entanto, realgou-se a importancia desta etapa, uma vez que, é importante que a
rolha contenha 0 minimo de teor de p6 na sua superficie para que a adesdo da substancia de
tratamento seja 0 mais eficaz e ndo comprometa a durabilidade e funcionalidade do
tratamento, nem a qualidade do vinho engarrafado. Verificou-se que a substancia de
tratamento tem como funcdo fixar o teor de po residual na rolha de cortica. No estudo do
sistema de aspiracdo, verificou-se que houve efeito na alteracdo do sistema de aspiracdo do
tratamento de superficie.

Relativamente & variacdo do tempo de tratamento a escala industrial, confirmou-se
estatisticamente que ndo havia diferenca nas forcas de extrac¢do da rolha tratada durante 16
minutos ou 20 minutos. Seria importante avaliar o comportamento das forcas de extracgédo
para um tempo maior.

No estudo da quantificacéo de po, em rolhas estabilizadas em laboratdrio e em fabrica,
assim como ao tempo que ficam armazenadas em fabrica, concluiu-se que ndo houve
diferenca significativa da quantificacdo de po.

Com a andlise das substancias quimicas de tratamento, usadas na actualidade pela
empresa, concluiu-se que, as rolhas tratadas com substancias de elastomero de silicone (Cidra,
Champanhe, SCR e SPI) apresentaram forcas de extracgdo menores do que as rolhas tratadas
com substancias que na sua composicdo contenha cera de parafina e silicone (1+1 e 1+1
Hidro). O elastémero de silicone revelou maior poder de lubrificacdo na rolha.

O ensaio das forcas de extrac¢do ndo revelou que a distribuicdo do produto quimico
pela superficie da rolha é homogénea. Contudo, o0 ensaio qualitativo da coloracéo das rolhas
com solucdo de azul metileno mostrou que o tratamento de superficie ndo foi aplicado pela

area superficial da rolha de igual forma, evidenciando-se os locais por onde passa o produto
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quimico. A este acontecimento, podera estar inerente a forma de aplicagdo do produto no
tambor de tratamento, atraves de uma seringa, levando a pouca precisao no método.

Neste trabalho, concluiu-se também, que ndo € correcto comparar a forca de extracgdo
com a maior ou menor quantidade de coloracdo presente na rolha de solugéo de azul metileno,
pois a forga de extraccdo é influenciada por outros factores como, humidade, comprimento,
diametro e peso da rolha de cortica.

Face ao estudo de substancias de tratamento alternativas, compreendeu-se que as
forcas de extraccdo medem teoricamente a lubrificacdo da rolha, sendo que dependem do
tempo e velocidade de rotacdo do tratamento de superficie, bem como tipo de rolha e
substancia aplicada.

A coloracdo com solucao de azul metileno foi a analise que permitiu obter conclusdes
sobre a distribuicdo da substancia pela superficie da rolha. Concluiu-se que, os tipos de rolha
SPI, 1+1 Fusion, 1+1 e 1+1 Hidro apresentaram uma distribuicdo mais uniforme com a
substancia C, a uma velocidade de 35 rpm e com 16 minutos de rotacdo no tratamento de
superficie. Os tipos de rolha Cidra e Champanhe revelaram mais uniformidade da distribuicéo
da substéncia com a substancia F a uma velocidade de 35 rpm e com 20 minutos de rotacdo
no tratamento de superficie. E de notar que ambas as substancias s&o elastdmeros de silicone.

Relativamente a analise sensorial, concluiu-se que a substancia D revelou neutralidade
nos aromas, nao apresentando nenhum odor considerado indesejavel. Por outro lado, a
substancia F revelou um odor a solvente, um odor a quimico picante. No entanto, ambas as

substancias sdo certificadas para utilizacdo em produtos para contacto alimentar.
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7. Propostas de trabalho futuro

Como propostas de trabalho futuro, sugere-se algumas medidas, tendo em
consideracdo melhorias no processo, que podem conduzir a uma melhor robustez e

consequentemente, a uma melhoria do desempenho do produto final.

e Estudar o sistema de aspiragdo para minimizar os desvios existentes e
optimizar a sua funcionalidade.

e Formular e implementar uma medida alternativa ao método de doseamento
manual,

e Estudar um sistema automatico de pulverizacdo da substancia de tratamento e
sua influéncia na distribuicdo pela area superficial da rolha;

e O estudo da viscosidade das substancias de tratamento e sua influéncia na
distribuicdo da substancia pela superficie da rolha;

e Analisar se hd influéncia no desempenho da substdncia quimica quando
colocada no tambor a seguir a outra, sem limpeza prévia do mesmo;

e Analise da distribuicdo da substancia de tratamento pela superficie da rolha,
pelas técnicas SEM (Microscopia Electronica de Varrimento), FTIR — ATR
(Espectroscopia de Infravermelho com transformada de Fourrier e Refletancia
Atenuada Total) e os Angulos de contacto. Angulos de contacto, porque
caracteriza a capacidade de uma gota de um liquido se espalhar na superficie
do material em estudo, a técnica SEM, porque permite visualizar a superficie
da rolha e assim avaliar a distribui¢do do produto, por altimo, a técnica FTIR —
ATR, porque compara as diferencas de absorvancia do sinal da cortica e dos
produtos de tratamento;

e Pesquisar novos produtos, nomeadamente, com base natural para que a rolha

seja um produto o mais natural possivel.
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Anexos
Anexo A — Fichas técnicas das rolhas de cortica

Para melhor caracterizacao do tipo de rolha utilizada neste projecto, apresenta-se neste
anexo as fichas técnicas de cada tipo de rolha utilizada.

Ficha Técnica
do Produto

CDR 40/42/45x27 e 45x28.8

Humidade 6% +-2%
Comprimento nominal +- 0.5 mm
Diametro +- 0,3 mm
Residuos Solidos: Po £0.5 mg ! rolha
Migracéo / Capilaridade sem
Teor 24,6-TCA =3 ngl
Densidade / Massa volumica 200 +- 30,0 gfdm3
[pi 46723, 5)
Momento de Torséo: z3.5Mm
Didmetro 23,5
Angulo de Torsio =35
Difimetro 23,5
O POSS0S PFOCESSOS & ProdUmS LNEZaCOsS, CUMPrEm of requishos lsgais & Aegusmentacles apictves  (Reg
n - TS352004), nomeadamente o CAdigo Intmmacional oas Prtcas Roheras e 3 kegisacio para matenials © chjertos 2 entar em
Informagoes Gerais: Contacs com os allmerios.
Recomendagdes
Calibres: 40x27; 42%37; 45x37 8 45%26.8 -
Utilizagdo Prevista Vedante de gamafas contendo bebidas com fteor
alcodlico.
Familia: Aglomesads
Prazo de Validade G meses (embalada com ou sem 302)
Tipo: Aglomeraga: Granulsda Condigdes de 40% <H<=T0% e
e, ks i = e Armazenamento 1502 <« T < 208C
parafinico. -
Recomendagoes Locais limpos, arejados, isentos de cheiros e
de Armazenamento  produtos clorados & manter na embalagem de origem
Chanfre: Se chanfrada: [3 wd5F]
Recomendagdes - Abrir os sacos 50 aguando a sua utiizagio
de Utilizag3o
- Manter o5 sacos sempre bem fechados quando ndo
sdo consumidas a iotalidade das rolhas
Marcagio: Tinta ou Fogo - O prazo de validade das rolhas, apés abertura dos
sacos, & de 30 dias
Tratamento: Slicong - O engarrafamento deve ser realizado, de forma, a
minimizar o aparecimenic de fugas, para isso.
devem-se evitar cerios emos tais como: apertos
Embalagem: Saeo Plastico (PEBD) em exagerades das maxlas da rolhadora; imediata
VaCUD o oU & 502 + colocagio das garrafas na posigdo horizontallou
Calxa de cartio engamrafamento com gargalo molhada;
incompatibilidade das dimensdes. tratamento das
rolhas & gargalo da gamrafa; camara de expansio
inferior a 15mm efou pressdo intema de valor acima
de zem.

Figura A.1 - Ficha técnica da rolha de cortica Cidra.
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Ficha Técnica
do Produto

Humidade

Champanhe

Comprimento

G% +-2%

mominal +i- 0,5 mm

Didgmetro +/- 0,3 mm
Residuos Solidos: PO 0,5 mg ! rolha
Migragdo / Capilaridade sem
Teor 2,4,6-TCA libertavel <ZnglL
Massa =g0g
(i 48¢30,65)
Momento de Torsdo: =3.5Nm
Démetro 30,5
Angule de Torsdo =350
Dimstre 30,5
- N 0T NOZI0S PrOCESSCS & prOdUS GHEZRODS, CUMPrem of reg, e e apicaves  [REg
Informagdes Gerais: EREE004), o Cigo Intemacional das Fraficas Riohers e a legiiacio par mateias = cbjecios a snrar sm
Cconfacto com of almentos.
Calibres: varss Recomendacdes
Utilizagdo Prevista Vedante de garrafas contendo bebidas com teor
~ alcodlica.
Familia: Tecnica
Prazo de Validade G meses (embalada com ou sem 502)
Tipo: Agiomerada com discas Condigdes de 40% < H < 70% &
OOAMC: Discos de cortiga, Armazenamento 150C < T < 20°C
granuiado corga, coa
poluretano e dieo parafinico, Recomendagoes Locais limpos, arejados, isentos de cheiros e
palurstan aFdion de Armazenamento produtos clorades e manter na embalagem de origem
Recomendagbes - Abrir os sacos 50 aquando a sua utiizagio
de Utilizag3o
- Manter os sacos sempre bem fechades quando ndo
sdo consumidas a totalidade das rolhas
- O prazo de validade das rolhas, apés abertura dos
. sacos, & de 30 dias
Marcagao: Tinta ou Fogo
- O engarrafamenic deve ser realizade, de forma. a
minimizar o aparecimento de fugas, para isso.
Tratamento: TiE devem-se avitar ceros emos tais como: apertos
exagerados das maxilas da rmolhadora; imediata
colocagdo das gamrafas na posigdo horizontallou
Embalagem: STl RiEi BERNEL engamrafamento com gargalo molhado;
wacuo o ou & 302 + incompatibilidade das dimensdes, tratamento das
Caba de cartdo rolhas e gargalo da garrafa; cimara de expansdo
inferior a 15mm efou pressio interna de valor acima

de zero.

Figura A.2 - Ficha técnica da rolha de cortica Champanhe.

Instituto Superior de
Engenharia do Porto
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Ficha Técnica
do Produto

38/23.5 Delta

Humidade

Delta

44123.5 Delta

6% -2 %

Comprimento

nominal +i- 0,5 mm

nominal +/- 1,0 mm

Diametro

nominal +i- 0.5 mm

Forga de extracgéo
[5m tulbos de vidro 18,5 mim)

12 a 35 daN

15 a 40 daM

Estanquecidade ao Liquido

2.0 bar

Recuperagio dimensional

285 % apos 3 minuos

Residuos de peroxido 20,2 mg / rolha
Residuos Solidos: Po =0,5 mg ! rolha
Migracao / Capilaridade sem
Teor 2,4,6-TCA libertavel =1 ngl
Permeabilidade | Absorgio 10% +/- 4%

0= noszot processos & produtos utilzados, cumprem os reguishos legals &

aicAvelz (Reg 15352004), nomeadamerts o

Familia:

Tipo:

Marcagdo:

Tratamento:

Embalagem:

Revestimento:

Informagdes Gerais:

Fisguisanacias
Codgo IN=maconal 0as Fraticas Aohers £ 2 egtsiacio pam matenals & ohiecios 3 &l &7 CONact Com 05 lmenios.

Vedante de gamrafas contendo bebidas com teor

8 meses (embalada com ou sem 302)

arejados, isentos de cheiros =
produtos clorades & manter na embalagem de origem

- Abrir o5 sacos so aquando a sua utiizagio

- Manter os sacos sempre bem fechados quande ndo
=30 consumidas a totalidade das rolhas

- O prazo de validade das rolhas, apos abertura dos

- & engarafamento deve ser realizado, de forma, a

Recomendacdes
Virios Utilizag3o Prevista
alcodlica.

Aglomerada Prazo de Validade

Condigdes de 40% < H=T0% &
AQIOMErana: Graruiads Armazenamento 169C < T = 20°C
‘cortics, cols polursbans & Sl =
———— Recomendagoes Locais  limpos,

de Amazenamento
Pertaddo de hidrognie Recomendagies

de Uilizagdo
Com polimeros acrillcos
Tinta ou Fogo sacos, & de 30 dias
Sllicone

Saco Plastico (PEED) em
VACcwo ¢ ou &/ S0Z +
Calxa de cartdo

mimimizar o aparecimento de fugas, para isso, deve-
se evitar certos emros tais como: apertos exagerados
das maxilas da rolhadora; imediata colocagio das
garrafas na posigic horizontallou engamafamento
com  gargale molhado;  incompatibilidade  das
dimensdes, tratamentc das rolhas e gargalo da
garrafa; cdmara de expansdo inferor a 15mm afou
pressac interna de valor acima de zero.

Figura A.3 - Ficha técnica da rolha de cortica Delta ou SPI.
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Ficha Técnica
do Produto

Humidade

Aglo SCR

-
Aglo didmetro 23,0 Aglo didmetro 23,5

6 % +- 2 %

Comprimento
[sxizte am 40 & 44 mm)

nominal +- 0.5 mm

Didmetro

23,0+~ 0.5 mm 23.5 +- 0.5 mm

Forga de extracgio
(5m fubos de vidro 18,5 mm)
38mm

44mm

Estanquecidade ao Liquido

12 a 30 daM 12 a 30 daMN

15 a 35 daN 15 a 35 daN

= (0.8 bar

Recuperagao dimensional

200 % apds 3 minuios

Residuos de peroxido 0,2 mg/ rolha
Residuos Solidos: Po <2,0mg/ rolha
™ Migragdo / Capilaridade sem
Teor 2,4,6-TCA libertavel =2.0nglL
Conservagio apos engarrafamento & meses o meses
O P @ prchion U Backin | it B i g, TSI,
- . e T 1 Fridom Rl i i TR
Informagoes Gerais:
Recomendacdes
Calibres: vanas Utilizag3o Prevista  Vedante de garrafas contendo bebidas com teor
alcodlico.
Familia: Agomerada Prazo de Validade 8 meses (embalada com ou sem S02)
Condigdes de 40% <H<70% e
Tipo: Aglomerada: Granuiade Armazenamento 159%C =T < 200
‘cortiga, cols polretano e deo - . . . : .
— Recomendagoes Locais limpos, arejados, isentos de cheiros e
de Afmazenamento  produtos clorades e manter na embalagem de origem
Lavagio: Panoxmao de niargenio Recomendagoes - Abrir 05 sacos s0 aquando a sua utilizagdo
de Utilizagio
- Manter os sacos sempre bem fechados quando ndo
Revestimento:  Com polmenos acrilcos s&0 consumidas a totalidade das rolhas
- O prazo de validade das rolhas, apés abertura dos
Marcagio: Tita saces, @ de 30 dias
- O engarafamento deve ser realizade, de forma, a
Tratamento: Silicone minimizar o aparecimento de fugas, para isso, deve-
se evitar certos emos tais como: apertos exagerados
das maxilas da rolhadora; imediata colocagdo das
Embalagem: Saco Plastico (FEBD) em garrafas na posigio horizontal'ou  engarrafamento
VACUD o OU & 502 + com gargals  melhado:  incompatibilidade  das
Cab@ de cartio dimensﬁe-s‘. tratamento daE rolhas e gargale da
garmrafa; camara de expansdo inferior a 15mm efou
pressdc interna de valor acima de zero.

Figura A.4 - Ficha técnica da rolha de cortica SCR.

Instituto Superior de
Engenharia do Porto
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Ficha Tecnica
do Produto

>

1+1 Fusion

Humidade

Comprimento

5% +-2 %

nominal +- 0.5 mm

44 mm)
Diametro +- 0.4 mm
Forga de extracgio 15 a 35 daM
s tubos: de vidro 18,5 mmi)

Estanquecidade ao Liquido 100% a 1,2 bar

Recuperagio dimensional

z a0 % apds 3 minutos

Residuos de perdxido 20,2 mg / rolha
Residuos Sdlidos: Po = 1.0 mg / rolha
Migragéo / Capilaridade sem

Teor 2,4,6-TCA libertavel < 1.0 nglL

Familia:

Tipao:

Marcagao:

Tratamento:

Embalagem:

Revestimento:

Informagdes Gerais:

Tecnica

Agiomerada com discos

05 NOSS0S (ROCEES0E @ podutos utlizados, cumprem os requistos legals & Reguamentgies
Filcivels  (Reg 19352004), nomeadaments o Codgo Inemacional das Pralicas Rohelras = 3 leglsiagio
P M3 & Dh{Ecins 3 SNii=r &M contacn com o5 imenios.

Recomendacbes

Utilizagdo Prevista

Prazo de Validade

. Condigdes de
COMIC: Discos de cor
= = Armazenamento
Qranuiado cofiga, cola
= dee Recomendagoes de
oeieee e Armazenamento
polvinlic em dgua
Recomendagoes de
Pergulda de hidrogenio Utilizagao

Com polimerns acrlicos

Tinta ou Fogo

Slicone

Sace Piastico (PEBD) am
wacuo of ou & 502 +
Calxa de cartdo

“edante de gamafas contendo bebidas com teor
alcodlico.

B meses (embalada com ou sem 502)

40% <H=TD% e
15%C = T < 20°C

Locais limpos, arejados, isentos de cheiros e produtos
clorados & manter na embalagem de origem

- Abrir 05 sacos 50 aquando a sua utiizagio

- Manter os sacos sempre bem fechados quando ndo
sdo consumidas a totalidade das rolhas

- O prazo de validade das rolhas, apds abertura dos
sacos, & de 30 dias

- O engarrafamento dewve ser realizado, de forma. a
minimizar o aparecimento de fugas, para isso, devem-
se evitar certos erros tais como: apertos exagerados
das maxilas da rolhadora; imediata colocagio das
garrafas na posigio herzontallou engamrafamenta com
gargale melhado; incompatibilidade das dimensdes,
tratamento das rolhas e gargalo da garrafa; cimara de
expansdo inferior 3 15mm efou pressio interna de
walor acima de zero.

Instituto Superior de
Engenharia do Porto

Figura A.5 - Ficha técnica da rolha de cortica 1+1 Fusion.
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Ficha Técnica

1+1

do Produto
Humidade 6% +-2%
Comprimento nominal +/- 0.5 mm
(existe em 40 & 44 mm)
Diametro 235 +/-0.5 mm
Forga de extracgao 12330 daN
{em tudos de vidro 18,5 mm)
Estanquecidade ao Liquido 21.2bar
Recuperacao dimensional 290 % apés 3 minutos
Residuos de peroxido £0.2 mg /rolha
Residuos Sélidos: P6 <20 mg/rolha
B Migragéo / Capilaridade sem
Teor 2,4,6-TCA libertavel <20ngl
o 2 08 NOSS0s P e p utiizados, P 05 req legais & Raguamentagbes
Informagées Gerais: Jpicavels (Reg. 1535/2004), nomeadamente o COdgo das Pratas 2 kgsiagio
Para MABIIS & CDJECI0S 3 Strar em contacto com 06 Amentos.
Calibres: vanos Recomendacdes
Utilizagdo Prevista Vedante de garrafas contendo bebidas com teor
Familia: Tecnica alcodlico.
Prazo de Validade 8 meses (embalada com ou sem SO2)
Tipo: Aglomerada com discos =
COMGa: Dizcos ce corzga. Condigoes de :g:<l:'lr<;g‘::e
<T<
Gramaado corsga, coa Armazenamento
Poluretano e Gieo paranmco, - G g g g
polimero de acetx®o de ::c.mm. Locrﬁs oty ey ot da e
Polvinio em 8gus pr e na g de orig
Recomendagoes - Abrir os sacos s6 aquando a sua utiizagdo
Lavagio: Pertxids de hidrogeno de Utilizagio
- Manter os sacos sempre bem fechados quando ndo
s30 consumidas a totalidade das rolhas
Revestimento:  Com poimeros acriicos ” "
- O prazo de validade das rolhas, apos abertura dos
sacos, & de 30 dias
Marcagao: Tinta
- O engarrafamento deve ser realizado, de forma, a
minimizar o aparecimento de fugas, para isso,
Tratamento: Siicone devem-se evitar certos emos tais como: apertos
gerad das ik da rolhadora; imediat:
0 ,' d.s g £ na p ,: '™ K3 11
Embalagem: Saco Plastico (PEBD) em engamrafamento com gargalo molhado;
mamymo) incompatibilidade das dimensdes, tratamento das
rolhas e gargalo da garafa; ca de expansdo
CHia e s inferior a 15mm elou pressdo intema de valor acima
de zero.

Figura A.6 - Ficha técnica da rolha de cortica 1+1.

Instituto Superior de
Engenharia do Porto
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Anexo B — Instrugdes de trabalho internas dos ensaios laboratoriais a rolhas de cortica

Neste anexo, apresenta-se todas as instrucdes de trabalho internas dos ensaios
realizados no laboratorio das naturais da empresa SOCORI, para a concretizagcdo deste

projecto.

Anexo B.1 — Andlise dimensional

Objetivo e Ambito: Determinar as dimensdes das rolhas de cortica natural, aglomeradas,
moldadas e técnicas.

Referéncias: Referéncia normativa: NP ISO 9727-1
Modo de proceder
Aparelhos e utensilios

e Paquimetro Mitutoyo U:K: Ltd., ou outro equipamento de medicdo com a
mesma preciséo.

e Mesa comparadora

A determinacdo das dimensdes também pode ser obtida através do equipamento
MEDCORK. Neste caso, os dados sdo armazenados na base de dados do MEDCORK com a
possibilidade de serem exportados para Excel e Controlab.

Técnica

Determinacao do comprimento:

e Acerta-se 0 zero do paquimetro ou mesa comparadora;

e Deve-se ter o cuidado de centrar a rolha no equipamento de modo que o eixo do
equipamento coincida com o eixo longitudinal da rolha, ou no centro da mesa
comparadora e ajustam-se as superficies de medicdo de exteriores do paquimetro a
rolha.

e Medir o comprimento (c). Registar o valor (c) em mm, indicado no equipamento.

e Repetir as operacgdes para as restantes rolhas em ensaio.
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Determinacdo do didmetro

Para rolhas Naturais

e Acerta-se 0 zero do paquimetro ou mesa comparadora;

e Colocam-se as superficies de medicdo de exteriores do paquimetro a meio do
comprimento da rolha de modo a que os anéis de crescimento da rolha estejam
paralelos ao operador;

e Regista-se o valor (d;) indicado no paquimetro, em mm;

e Roda-se a rolha 90° e repete-se a determinacéo;

e Regista-se o valor (d,) indicado no paquimetro, em mm;

e Repetem-se as operagOes anteriores para as restantes rolhas.

No caso de equipamentos de medicdo automatizados, cuja determinacdo da orientacdo da
medi¢cdo do didmetro segundo 0s anos de crescimento seja impossivel de ser efectuada,
realizar tantas medicdes de diametro, quantas necessarias, para determinar 0 maior € 0 menor

didmetro da rolha.

Para rolhas Aglomeradas, Moldadas e Técnicas

e Acerta-se 0 zero do paquimetro ou mesa comparadora;

e Colocam-se as superficies de medicdo de exteriores do paquimetro a meio do
comprimento da rolha;

e Regista-se o valor indicado no paquimetro, em mm;

e Repetir as operacgdes para as restantes rolhas em ensaio.

Para rolhas para vinhos espumantes e gaseificados

e Acerta-se 0 zero do paquimetro ou mesa comparadora,

e Colocam-se as superficies de medicdo de exteriores do paquimetro a meio do
comprimento da rolha, no limite entre o corpo de cortica aglomerado e os discos,

e Regista-se o valor indicado no paquimetro, em mm.

e Repetir as operacdes para as restantes rolhas em ensaio.

Determinacdo da ovalidade (Sé para Rolhas Naturais)

Para a determinacao da ovalidade utiliza-se a diferenca dos 2 diametros (d;) e (d) obtidos.
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Resultados

O resultado do ensaio, expresso em mm e arredondado as centésimas, é o valor da leitura
do paquimetro ou outro equipamento de medi¢do com a mesma precisao. O resultado final é a
média aritmética dos resultados obtidos para cada rolha da amostra, expresso em milimetros e

arredondado a 0,01mm.
e Comprimento
O comprimento da rolha € o valor ¢ obtido no paquimetro por cada medicéo feita.
e Diametro
O diametro de cada rolha, € o valor d, obtido no paquimetro por cada medic&o feita.

Para rolhas Naturais: d = (d; + d) / 2 em que:

o d; é o valor obtido da medicdo do didmetro da rolha colocada na primeira
posicéo;

o d; é o valor obtido da medicdo do diametro da rolha na segunda posicéo.

Para rolhas Aglomeradas, Moldadas e Técnicas

E o valor d, lido no paquimetro.

Para rolhas para vinhos espumantes e gaseificados

A ovalidade de cada rolha de ensaio, expressa em mm, é dada por, Ovalizacdo = | d; —
da |

Tabela B.1 - Sintese da analise dimensional para os varios tipos de rolhas.

TIPO DE COMPRIMENTO DIAMETRO OVALIDADE
ROLHA Local de medicio ~ N° medicdes  Local de medicao N° medicdes Sim/N&o
A meio do

comprimento da
rolha de modo a que
Naturais 0s anéis de 2 SIM
crescimento da rolha

Centrar a rolha no estejam paralelos ao

equipamento de

modo que 0 eixo operador
Aglomeradas, do equqipamento 1 A meio do _
Mtoéléjne}S:Ss e coincida com o comp?c)rrheanto da 1 NAO
eixo longitudinal A meio d
da rolha MElo do
comprimento da
Espumantes e rolha, no limite entre =
oo . 1 NAO
gaseificados 0 corpo de cortiga
aglomerado e os
discos
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Anexo B.2 — Andlise da humidade da rolha

Objectivo e Ambito: Efectuar a determinacdo da humidade das rolhas de cortica natural,
aglomerada, moldada e técnicas.

Referéncias

Referéncia normativa: NP 1SO 9727-3

Modo de proceder
Aparelhos e utensilios

Higrometro “Aquaboy”, KOM | (graduado de 2 a 10%) ou KOM 11 (graduado de 2 a
20%) marca K.P. MUNDINGER GMBH, ou equivalente.

Agulhas de 17 mm do modelo 208 A.

e Técnica

Método 1: Antes de utilizar o aparelho certificar se, ap6s carregar no botdo vermelho, o
ponteiro se situa na zona limitada a vermelho. Introduzir as agulhas (eléctrodos) do Aquaboy
na rolha em ensaio, a meio do seu comprimento até uma profundidade aproximadamente igual
a metade do seu didmetro. Registar o valor indicado. Repetir o procedimento para as restantes
rolhas em ensaio. Para rolhas com discos: no caso de efectuar a medicdo da humidade nos
discos, a introducdo dos eléctrodos deve ser feita de modo a abranger somente os discos. Essa
informacdo deve ser incluida no relatério. N&o colocar os eléctrodos nas rolhas que

apresentam defeitos visiveis.

Método2: A medicdo da humidade também pode ser obtida atraves do equipamento
MEDCORK. Neste caso, os dados sdo armazenados na base de dados do MEDCORK com a
possibilidade de serem exportados para Excel e Controlab.

Apresentacdo dos resultados - A humidade de cada rolha, é expressa em percentagem, e
é o0 valor da leitura directa do Aquaboy, arredondado as décimas. O resultado final é a média
aritmética dos resultados obtidos para cada rolha da amostra, expresso em percentagem e
arredondado a unidade, deve indicar-se os valores maximo, minimo e desvio padrdo. O desvio

padrédo apresenta-se arredondado a 0,1%.
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Anexo B.3 — Andlise da forca de extraccéo

Objectivo: A presente instrucdo descreve o método para a medir a forca maxima necessaria

para a extrac¢do de uma rolha de cortica.
Referéncia normativa: Sem referéncia normativa
Modo de proceder:

Material e Reagentes:
e Engarrafador
e Tubos de vidro com didmetro interior a 18,5 mm (+/- 0.2 mm)
e Saca-rolhas helicoidal
e Dispositivo de extraccdo accionado por um motor eléctrico e munido com um
dinamoémetro

e Acetona para limpeza dos tubos

Amostragem:
6 Rolhas por lote no caso de ser um cliente standard. No entanto, a amostragem

depende do cliente e do tipo de relatério solicitado pelo mesmo.

Tabela B.3 - Tipos de relatorio.

00 N&o requer Forcas de extraccdo
05 3 rolhas

Caso no CDV (nota de encomenda) diga Mallet, a amostragem é de uma rolha por

cada carro até perfazer o nimero total de carros existentes para uma encomenda.
Responsabilidade de execu¢do: Controlador de qualidade.

Técnica:
e Limpar os tubos de vidro com acetona;
e Arrolhar os tubos secos;
e Deixar repousar durante uma hora apos arrolhamento;

e Introduzir o saca-rolhas no centro da rolha paralelo ao eixo central da rolha;
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e Colocar e fixar o tubo no aparelho de extraccdo, para fixar o tubo manipular o
Comando AGARRA;

e Colocar o saca-rolhas no dispositivo de extracéo;

e Para medir a forca de extraccao da rolha premir o comando SOBE;

e Ler aforca maxima de extraccdo no visor do dinamémetro;

e Entre cada ensaio, selecionar a tecla ZERO no dinamoémetro, de forma a anular o

resultado do ensaio anterior.

Esquema:

Figura B.3 - Dinanémetro.

Legenda:

1 — Visor do Dinamdémetro

2 — Comando SOBE / DESCE

3 —Comando AGARRA / LARGA
4 — Comando ZERO

Apresentacdo de resultados: O resultado do ensaio é o valor maximo da forga necessaria
para extrair a rolha do tubo. A forca de extraccdo é expressa em decanewtons, (daN).
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Anexo B.4 — Determinacdo da massa volumica

Objetivo e Ambito: Determinar a massa e massa volimica aparente (densidade) nas rolhas

naturais aglomeradas, moldadas, técnicas.

Referéncias
Referéncia externa: NP 1SO 9727-2

Termos e Defini¢es - Para os fins da presente Norma aplicam-se os termos e definigdes
constantes da NP ISO 633 e ainda os seguintes:
Massa volumica aparente para rolha de cortica cilindrica - Quociente entre a massa

medida da rolha e o seu volume.

Condicdes de ensaio

O condicionamento da amostra e a execucdo do ensaio deve efectuar-se nas seguintes
condigdes ambientais:

e Temperatura (21 £ 4) °C

e Humidade relativa (60 £ 20) %.

e A amostra deve ser condicionada durante, pelo menos, uma hora.

Modo de proceder
Aparelhos e utensilios
Balanga. A determinagdo do peso também pode ser obtida através do
MEDCORK. Neste caso, 0s dados sdo armazenados na base de dados do MEDCORK
com a possibilidade de serem exportados para Excel e Controlab.
Técnica: Garantir que a balanca esta a zero antes de qualquer pesagem. Caso
contrario, carregar no botdo “Zero” até atingir o zero. Colocar a rolha no prato da balanga e

aguardar até que o peso estabilize para obter o resultado.

Resultados: O resultado é expresso em gramas, com precisdo de 0.01 g.
Massa - O resultado final é a média aritmética dos resultados obtidos para cada rolha

da amostra, expresso em gramas (g).

Massa volumica aparente - A massa volimica aparente de cada rolha, p, expressa em

gramas por decimetro cubico € dada pela equacao:
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m X 10°
e v
TL'X(?)ZX].

m - massa de cada rolha pesada, expressa em grama

d - didmetro, expresso em milimetros, medido de acordo com o indicado na
instrucdo dimensional

| - comprimento, expresso em milimetros, medido de acordo com o indicado na
instrugdo dimensional

7 - 0 valor deve ser arredondado a centésima, ou seja 3,14.
NOTA: No calculo do volume de rolhas chanfradas, o chanfro ndo é considerado.

O resultado final € a média aritmética dos resultados obtidos para cada rolha da

amostra, arredondado a unidade.

Anexo B.5 — Ensaio da capilaridade / migracédo

Objetivo: Quantificacdo da estanquicidade ao liquido em rolhas de cortica.
Referéncia normativa: Sem referéncia normativa

Modo de proceder:

Material e Reagentes:

Etanol a 95% (v/v)
Azul-de-metileno ou vinho tinto a 12% teor alcodlico
Tabuleiro

Amostragem: 2 Rolhas por lote
Responsabilidade de execugdo: Controlador de qualidade.
Técnica:

Método 1: Preparar uma solucdo alcoolica a 66% (1/3 de agua e 2/3 de alcool); Colorir
a solucdo alcodlica com azul-de-metileno; Colocar a solucdo colorida no tabuleiro; Colocar 2

rolhas na vertical no tabuleiro durante 1 hora, as rolhas devem ficar imersas cerca de 1 cm;
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Método 2: Colocar o vinho no tabuleiro; Colocar 2 rolhas na vertical no tabuleiro

durante 24 horas, as rolhas devem ficar imersas cerca de 1 cm.

O resultado final do ensaio ndo deve apresentar migragéo.

Anexo B.6 — Ensaio da estanquicidade a liquidos

Obijetivo: Verificar e quantificar a estanquicidade ao liquido em rolhas de cortica.
Referéncia normativa: Sem referéncia normativa

Modo de proceder:

Material e Reagentes:
e Etanol a 95% (v/v),
e Tubos de vidro com didmetro inferior a 18,5 mm (+/- 0.2 mm)
e Dispositivo de medicéo da pressdo
e Manometro graduado com uma resolugéo de 0.1 bar.
e Acetona para limpeza dos tubos
e Azul-de-metileno

e Vinho tinto a 12%
Amostragem: 6 Rolhas por lote

Responsabilidade de execugdo: Controlador de qualidade.

Técnica:
e Limpar os tubos de vidro com acetona;
e Arrolhar os tubos secos;
e Deixar repousar durante uma hora ap6s arrolhamento;
e Preparar uma solugdo de &lcool etilico a 10 % colorida com azul-de-metileno ou vinho
tinto a 12 %;
e Introduzir um 1ml de solucdo alcoolica colorida em cada tubo;
e Colocar os tubos sobre o dispositivo de medicao de presséo;
e Fixar um papel de filtro na base do tubo em contacto com a rolha;

e Aumentar a pressao interna a:
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o 0.3 bar, esperar 10 minutos e observar (ver se verteu).
o 0.6 bar, esperar 10 minutos e observar
o 0.9 bar, esperar 10 minutos e observar
o 1.2 bar, esperar 10 minutos e observar
A pressdo interna é elevada conforme o tipo e a gama das rolhas. As fugas sdo

detectadas em cada patamar pelos tracados de solucdo colorida sobre o papel de filtro fixado
na base dos tubos.

Esquema:

1 n

Figura B.6 - Dispositivo de medicdo de
pressao.

Apresentacao de resultados: Indicar por cada patamar de pressdo o nimero de rolhas
que apresentam uma fuga.
Lote aceite: Numero de rolhas com fuga > 0 rolhas

Lote rejeitado: Numero de rolhas com fuga >1 rolha

Tabela B.6 - Parametros de estanquicidade para rolhas naturais, aglomeradas e técnicas.

Rolhas Naturais Rolhas Aglomeradas Rolhas Técnicas
Gama Superior 1.2 bar
Gama Standard 0.9 bar

0.9 bar 1.2 bar
Gama Baixa 0.6 bar
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Anexo B.7 — Ensaio da quantificacéo de pé residual

Objectivo: A presente instrucdo descreve o método para a quantificacdo do po residual em

rolhas.

Referéncia normativa: Sem referéncia normativa.
Referéncias internas: PC01 — T17

Modo de proceder:

Material e Reagentes:

e Etanol a 95% (v/v);

e Erlenmeyer (500ml);

e Proveta (250 ml);

e Funil graduado em vidro, suporte de filtros em fibra de vidro, rolha de borracha
perfurada, kitasato e pinca;

e Bomba a vacuo;

e Agitador Rotamax 120;

e Excicador e gel de silica;

e Filtros de microfibra de vidro de 0.47 pm de porosidade;

e Balanca analitica;

e Estufaa 103 +5°C.

Amostragem: Ver PC01 — T17
Responsabilidade de execucéo: Controlador de qualidade.
Técnica:

e Preparar uma solucédo de etanol a 10 % v/v com agua destilada e filtrar a solugéo;

e Colocar 4 rolhas num Erlenmeyer e juntar 250,0 mL de solucéo de etanol a 10 %);

e De seguida, colocar o Erlenmeyer no agitador durante 10 minutos com uma agitacdo
de 125 rpm;

e Filtrar a solugéo através de um filtro previamente pesado. Enxaguar o funil com 50.0

ml de solugéo de etanol a 10 %;
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e Posteriormente, colocar na estufa a 103 + 5 °C durante 1 hora e de seguida 30 minutos
no excicador;

e De seguida pesar o filtro mais residuo.
Apresentacéo de resultados:

M1 — massa inicial do filtro
M2 — massa final do filtro + residuo

Q — quantidade de po residual por rolha, expresso em mg/rolha

Q = (M2-M1) /4
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Anexo C — Calculo do volume do tambor pequeno de tratamento de superficie

Neste anexo, encontra-se representado um exemplo de calculo, de forma detalhada, do

volume do tambor pequeno.
Partindo da férmula de calcular o volume do cilindro, uma vez que o tambor tem

forma de cilindro, obtém-se:

Volume rampor pequeno = 3-14 X raio? X profundidade

<=> Volumerampor pequeno = 3,14 X (2,2 X 102)2 x 6,4 x 10% = 9,7 x 107 mm?
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Anexo D — Resultados do estudo da variabilidade do processo

O registo dos valores obtidos € fundamental para obtencdo dos resultados principais e
alcance dos objectivos propostos. De modo a demonstrar como foram obtidos os resultados
apresentados no capitulo do estudo da variabilidade do processo, nesta seccdo apresentou-se o

registo dos valores mais significativos.
Anexo D.1 — Resultados das forc¢as de extraccéo dos diferentes tempos de rotacao

De forma a analisar, se a variagdo do tempo de rotacdo do tambor influenciava o
tratamento de superficie, ou seja, a distribuicdo do elastdomero pela superficie da rolha,
recolheram- se amostras com dois diferentes tempos, 16 min e 20 min. Apds estabilizacdo da
substancia realizou-se o ensaio das forcas de extraccdo para verificar se a rolha estava
lubricada e dentro do intervalo de aceitacéo para os diferentes tempos.

Os valores relativos a andlise das forcas de extraccéo, realizadas ao tipo de rolha SPI e
tratadas com tempos de rotacdo do tambor diferentes, com a mesma substancia quimica do

tratamento de superficie, que sofreram tratamento estatistico, apresentam-se na Tabela D.1.

Tabela D.1 - Dados amostrais das forgas de extraccdo da rolha SPI, para diferentes tempos de duragdo da
rotagdo dos tambores no tratamento de superficie, em daN.

Tempo de rotagdo dos tambores (min)

16 20
20,43 20,69
16,54 16,39
19,45 19,11
17,84 20,79
Forcas de extraccao das
20,53 22,03
amostras (daN)
25,11 25,93
24,39 22,34
21,52 19,18
22,03 21,09
23,37 21,57
25,61 26,69

88



Instituto Superior de
Optimizacéo do processo de tratamento de superficie em rolhas de cortica I Sep Engenharta do Porto

Anexo D.2 — Resultados da andlise de quantificacdo de po ao tipo de rolha SPI

Com intuito de se estudar a fase de despoeiramento do tratamento de superficie e a sua
eficacia na diminuicdo de pé na rolha de cortica, recolheram-se amostras antes da rolha entrar
no tambor, aos 0 min, apés 3 min de despoeiramento no tambor e também apds 5 min de
despoeiramento, para verificar se existia diferenca nos tempos de despoeiramento através da
andlise estatistica.

A Tabela D.2 mostra os resultados médios da quantificacdo de pé na rolha SPI, nos

diferentes tempos de despoeiramento.

Tabela D.2 - Resultados da analise da quantificacdo de pd nos diferentes tempos de despoeiramento no
tratamento de superficie, em mg/rolha.

Tempo de despoeiramento (min)

0 3 5

2.1 2,0 2,3

05 0,2 01

ouantificacio de pé 17 1,7 17
uantiticacao de po

(mg/r(flha) i 02 0.2 02

16 15 11

17 18 16

18 16 15

Anexo D.3 — Resultados do estudo dos sistemas de aspiracao

De modo a analisar-se o fluxo de aspiracdo associado ao sistema de aspiragao antigo e
apo6s ser alterado, para analisar a sua eficacia no tratamento de superficie, fez se o
levantamento diério do fluxo de aspiracdo (m®h) em cada tambor. Este levantamento aportou
quatro medic¢des, sendo elas ao inicio e fim da manha de trabalho, e também ao inicio e fim da
tarde de laboracdo. Os resultados médios do fluxo de aspiracdo do dia para os diferentes

sistemas, a qual serviram de base para o tratamento estatistico, encontram-se na Tabela D.3.
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Tabela D.3 - Resultados médios diarios das medicdes do fluxo de aspiragdo antigo e apds ser alterado

(m3/h), para cada tambor de tratamento.

Sistema de

Tambor1l Tambor2 Tambor3 Tambor 4 Aspiracéo

250 308 284 271
227 361 274 263
221 337 315 322
281 347 319 301 Antigo
122 291 294 126
191 302 307 205
Fluxo de aspiragéo (m*/h) 140 278 2t 1ol
1127 1309 1191 930
1224 1361 1269 890
1163 1333 1288 1251
1118 1392 1309 1353 Novo
1078 1352 1202 1384
1069 1364 1257 1470
1130 1280 1231 913

Anexo D.4 — Resultados da quantificacdo de p6 apds mudanca do sistema de aspiracéo

De forma a verificar se a alteracdo do sistema de aspiracdo tinha influenciado a fase de
despoeiramento do tratamento de superficie, analisou-se a quantificacdo de p6 de diversos
tipos de rolha, antes de entrar no tambor (0 min), apds os 3 min de despoeiramento e também
ao fim do tratamento de superficie, ja com 24 h de estabiliza¢do das rolhas de cortica.

Os resultados médios para o0s quais serviram para tratamento estatistico, encontram-se

na Tabela D.4.
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Tabela D.4 - Resultados médios da quantificacdo de p6 de diferentes tipos de rolha antes de entrar no tambor,
apés 3 min de despoeiramento e ap0s tratamento de superficie, com estabilizagdo das rolhas por 24 h, em
mg/rolha.

Quantificagdo de p6 (mg/rolha)

0 min 3 min Ap0s estabilizacao
2,0 15 01
18 1,4 0,1
Cidras
15 1.3 01
1,7 15 04
2,5 2,2 04
2,5 1,9 04
Champanhe
2,4 19 0,3
2,1 2,3 04
0,9 13 0,2
SCR 1,2 0,9 01
13 1,0 01
14 15 0,3
13 15 0,2
SPI
14 15 0,2
14 15 0,2
1,4 13 1,8
1,6 1,8 2,0
1+1
15 15 2,1
1,7 1,6 2,0

Anexo D.5 — Resultados da quantificacéo de pé ao longo do tempo de estabilizacéo

Para se averiguar, se existia diferenca, entre as rolhas estabilizarem em laboratério ou
estabilizarem em fébrica, realizou-se um estudo da quantificacdo de p6 em rolhas que
permaneceram na fabrica no periodo de estabilizagdo e também nas que estabilizaram em
laboratorio. O estudo abordou a quantificacdo de pd apds 24 horas de estabilizacdo, ap6s uma
semana de estabilizacdo e apds um més.

Na Tabela D.5, apresenta-se o0s valores médios da quantificacdo de p6 (mg/rolha), que

serviram de base para o tratamento estatistico.
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Tabela D.5 - Dados amostrais médios da quantificacdo de p6 das rolhas de cortica, com diferentes tempos de
estabilizacdo e diferentes espagos de estabilizacdo, em mg/rolha.

Tempo de estabilizacdo em laboratdrio

Tipo de Amostra Apds 24 h Apds uma semana Ap6s um més

Cidra 0,2 0,2 0,1

Champanhe 0,5 0,4 0,6

SPI 0,2 0,2 0,1

1+1 2,1 1,1 1,3

Quantificagéo SCR 0.3 0.2 0.2

de p6 (mg/rolha) Tempo de estabilizagdo em fabrica

Tipo de Amostra Apbs 24 h Apdbs uma semana Apds um més

Cidra 0,2 0,3 0,5

Champanhe 0,5 0,5 1,3

SPI 0,2 0,2 0,4

1+1 2,3 14 1,5

SCR 0,4 0,2 0,4

Anexo E — Estudo das substancias de tratamento de superficie a escala industrial

Neste anexo, apresenta-se todos os resultados inerentes ao estudo das substancias actualmente

utilizadas na empresa SOCORI, no tratamento de superficie das rolhas de cortica.

Anexo E.1 — Estudo das forcas de extraccéo para cada tipo de rolha

Na empresa, para cada tipo de rolha a ser tratada ha uma substancia inerente, de
acordo com as especificacdes do cliente. Para se conseguir avaliar se o tratamento das rolhas
foi eficaz, comecou-se por estudar as forcas de extraccao, pois é um indicador da lubrificacao
da rolha de cortica.

Assim, & escala industrial, recolheram-se amostras, apds a estabilizacdo de 24 h dos
diferentes tipos de rolha, para em laboratorio se realizar as forcas de extraccgéo.

Os resultados médios obtidos das forcas de extraccdo encontram-se na Tabela E1.
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Tabela E.1 - Resultados médios das forcas de extraccdo de cada tipo de rolha, tratadas com a respectiva
substéncia, em daN.

Forca de extraccdo média  Média forca de extraccdo média
(daN) (daN)
23,37
25,24
24,16
23,73
18,95
18,91
23,15
22,69
43,47
46,35
43,55
45,33
32,54
32,87
34,93
38,17
17,75
20,82 19,28
19,27
30,07
26,79
26,70
26,29

Tipo de Rolha Ensaio

Cidra 24,13

SPI 20,93

1+1 44,68

1+1 Hidro 34,63

SCR

Champanhe 27,46
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Anexo E.2 — Estudo da relagdo da coloragdo com a solucéo de azul metileno e as forgas
de extraccao

Para se estudar se as forcas de extraccdo possuiam relacdo com a distribuicdo
homogénea da substancia quimica pela superficie da rolha, foi importante realizar o ensaio de
laboratorio qualitativo com a solucdo de azul metileno. Assim, aleatoriamente realizou-se 0s

ensaios ao tipo de rolha 1+1.

Anexo E.2.1 — Relagdo da coloracdo com solucdo azul metileno e as forcas de extraccéo

das rolhas de cortica

No presente anexo, estudou-se a distribui¢do da substancia de tratamento na superficie
da rolha, através do método qualitativo da coloragdo com a solucdo de azul metileno, como

mostra a Figura E.2. O que se pretendeu com este ensaio foi provar uma relacdo possivel da
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coloragéo da rolha com azul metileno e a forca de extrac¢do, ou seja, verificar se quanto
maior a coloracdo com a solucdo de azul metileno, maior a sua forca de extraccao.

Para este efeito, foi importante avaliar as forcas de extrac¢do antes da colora¢do com
azul metileno e também a sua andlise dimensional, humidade e peso de cada rolha.

Os resultados das forgas de extracdo, humidade, dimensdes e peso, encontram-se na
Tabela E.2.

12 Amostra

Figura E.2.1 - Coloracdo da rolha 1+1 tratada, com solucdo azul metileno.
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Tabela E.2 - Resultados dos ensaios laboratoriais das forcas de extraccdo, comprimento, didmetro, humidade e
peso, para cada rolha antes da coloracdo com solucdo azul metileno.

Amostra Forcas de extraccdo (daN) Comprimento (mm)

1

© 0o N o o b~ w N

IR N N R W =
o N o o A W N L O

39,20
39,44
36,83
41,51
30,76
34,56
38,88
38,46
41,22
37,40
36,37
41,89
35,06
38,03
35,01
38,34
32,86
31,22

43,94
44,03
44,31
44,08
43,94
44,04
44,48
43,89
44,01
44,09
43,93
44,00
43,98
44,10
44,02
44,13
44,06
44,07

Diametro (mm)
25,89
25,94
25,98
25,96
25,98
25,90
25,93
26,00
26,05
25,97
26,01
26,02
26,02
26,09
26,09
26,01
26,09
26,00

Humidade (%) Peso (g)

59
55
55
6,1
57
55
51
4,9
4.9
4.8
51
4,9
5,2
5,2
53
53
51
5,3

Anexo E.2.2 — Estudo das variaveis que influenciam as for¢as de extrac¢ao

6,32
6,60
6,77
6,59
6,13
6,68
6,37
6,13
6,32
6,35
6,40
7,17
6,73
6,73
6,17
6,44
6,52
6,24

Igualmente importante, foi avaliar quais as variaveis que tinham influéncia a forca de

extraccdo. Assim na Figura E.2.2, mostra a relacdo das forcas de extraccdo (daN) e a

humidade (%) na rolha de cortica. Na Figura E.2.3, mostra a relacdo das forcas de extraccdo

(daN) e o comprimento (mm) da rolha. Na Figura E.2.4, mostra a relacdo das forcas de

extracdo (daN) e o diametro (mm) da rolha de cortiga, a Figura E.2.5, mostra a relagéo do

didmetro (mm) da rolha de cortica e sua humidade (%) e por fim, a Figura E.2.6, mostra a

relacdo da forca de extraccdo (daN) e o peso da rolha (g).
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Figura E.2.2 - Relagdo das forcas de extraccao (daN) e a humidade (%) na rolha de cortica.
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Figura E.2.3 - Relagdo das forcas de extraccdo (daN) da rolha com o seu comprimento (mm).
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Figura E.2.4 - Relag&o da for¢a de extraccéo (daN) da rolha com o seu didmetro (mm).
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Figura E.2.5 - Relagdo didmetro (mm) da rolha e a sua humidade (%).
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Forcas de extraccéo (daN)
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7,40
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6,80
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6,40
6,20
6,00
5,80
5,60

Peso ()

Figura E.2.6 - Relac&o das for¢as de extracgdo (daN) e o peso (g) da rolha.
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Anexo F - Influéncia da variacdo da velocidade de rotacédo e do tempo de rotacdo no

tratamento de superficie em funcéo do tipo de rolha e substancia aplicada.

Neste anexo, apresenta-se 0s dados amostrais das forcas de extraccdo para cada tipo de
rolha e para cada tipo de substancia aplicada na mesma, fazendo-se variar o tempo de
tratamento e a velocidade de rotacdo no tratamento de superficie. O objetivo foi o estudo
estatistico, atraves do teste ANOVA: factor duplo com repeticdo, da variabilidade das forcas
de extraccdo, quando se variou o tempo e a velocidade de rotacao.

Na Tabela F.1 e F.2 apresentam-se 0s valores das forcas de extrac¢do das rolhas
tratadas com a substancia A, respectivamente com 16 min e 20 min de rota¢do do tambor no
tratamento de superficie.

Na Tabela F.3 e F.4 apresentam-se os valores das forcas de extraccdo das rolhas
tratadas com a substéncia B, respectivamente com 16 min e 20 min de rotagdo do tambor no
tratamento de superficie.

Na Tabela F.5 e F.6 apresentam-se os valores das forcas de extraccdo das rolhas
tratadas com a substancia C, respectivamente com 16 min e 20 min de rotacdo do tambor no
tratamento de superficie.

Na Tabela F.7 e F.8 apresentam-se o0s valores das forcas de extrac¢do das rolhas
tratadas com a substéncia D, respectivamente com 16 min e 20 min de rota¢do do tambor no
tratamento de superficie.

Na Tabela F.9 e F.10 apresentam-se os valores das forcas de extraccdo das rolhas
tratadas com a substancia E, respectivamente com 16 min e 20 min de rotagéo do tambor no
tratamento de superficie.

Na Tabela F.11 e F.12 apresentam-se os valores das forgas de extraccdo das rolhas
tratadas com a substancia F, respectivamente com 16 min e 20 min de rotacdo do tambor no
tratamento de superficie.

Na Tabela F.13 e F.14 apresentam-se os valores das forgas de extraccdo das rolhas
tratadas com a substéncia G, respectivamente com 16 min e 20 min de rotagdo do tambor no
tratamento de superficie.

Na Tabela F.15 apresenta-se os resultados e discussao do estudo estatistico.
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Optimizagdo do processo de tratamento de superficie em rolhas de cortica

Tabela F.1 - Forcas de extraccdo dos varios tipos de rolhas, tratadas com a substancia A, com 16 min de rotacdo do tambor a diferentes velocidades de rotacéo.

Substancia

Tempo de tratamento (min)

16

Velocidade de rotacéo (rpm)

35

22

12

Tipos de Rolha

Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro

21,684
29,725
20,466
23,746
30,250
25,236
22,369
24,674
24,271
24,262
32,049
23,278
19,838
23,990
28,141
22,818
32,021
23,840

ISep

20,073
22,968
24,468
23,840
35,779
21,216
19,548
24,861
23,175
25,649
35,095
27,748
20,279
21,132
24,290
23,259
36,116
21,385

23,503
28,188
23,458
25,021
38,675
20,654
17,992
27,598
21,047
24,365
35,751
22,003
20,579
24,571
23,521
25,274
35,113
27,870

Instituto Superior de
Engenharia do Forto

Forcas de Extraccéo (daN)

22,987
26,267
24,993
24,994
33,811
22,996
18,114
21,741
19,792
25,030
31,674
23,362
22,200
25,892
23,540
22,800
33,605
25,598

Amostras
16,905 21,628
24,365 26,248
22,809 22,097
25,199 24,158
31,815 29,406
19,314 22,828
18,508 34,579
23,831 23,624
21,956 24,346
22,219 24,440
28,638 33,792
23,484 22,219
25,555 22,668
31,346 23,025
24,046 21,506
20,775 22,987
40,999 38,318
24,636 23,718

22,050
27,738
22,275
23,212
32,040
22,125
21,197
20,016
22,875
23,840
34,111
24,308
20,082
26,051
22,397
25,330
35,498
23,062

19,473
25,321
22,232
22,519
28,694
23,568
21,478
28,357
22,519
25,649
33,042
22,247
21,713
23,409
23,493
23,053
36,313
22,556

20,176
27,682
23,296
24,449
33,389
23,896
22,134
18,667
21,628
25,142
31,768
23,980
20,804
23,436
23,221
23,343
34,429
23,381

21,010
22,603
22,800
27,392
38,150
24,421
20,691
20,363
21,600
23,221
32,639
23,915
20,775
24,646
23,025
25,864
31,299
23,231
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ISep

Instituto Superior de
Engenharia do Forto

Tabela F.2 - Forcas de extraccdo dos varios tipos de rolhas, tratadas com a substancia A, com 20 min de rotacdo do tambor a diferentes velocidades de rotacéo.

Substancia

Tempo de tratamento (min)

20

Velocidade de rotagéo (rpm)

35

22

12

Tipos de Rolha

Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro

22,340
27,185
22,078
23,896
33,052
22,865
22,575
19,885
23,390
20,223
38,525
21,235
23,399
31,299
18,873
22,818
30,072
22,322

19,792
27,064
23,727
23,249
40,371
23,081
22,222
25,171
21,778
21,282
37,869
25,508
20,129
28,469
19,417
22,622
30,447
23,324

22,350
22,125
25,742
23,680
34,467
25,488
21,394
23,268
23,128
21,628
33,258
23,315
20,251
19,548
18,723
21,572
37,363
20,775

24,805
22,181
23,399
22,041
36,950
20,738
19,079
26,679
21,666
21,863
39,977
22,781
15,462
22,031
20,804
20,166
36,482
24,290

Forgas de Extraccao (daN)

Amostras
21,150 20,804
23,596 21,816
23,343 23,784
24,243 23,428
31,599 35,226
23,634 26,080
19,763 22,584
28,685 30,522
22,565 24,440
22,996 20,513
47,465 36,341
21,816 25414
21,019 21,806
26,492 26,483
20,747 21,722
22,865 20,925
36,866 39,677
22,022 25,424

20,916
26,567
22,678
24,402
30,625
22,912
20,157
34,308
25,948
21,788
35,741
23,353
20,438
23,175
20,232
20,644
38,468
24,833

20,419
26,061
24,833
22,350
37,522
22,312
24,927
28,432
21,666
22,753
33,652
23,249
28,104
33,249
21,863
21,160
31,037
21,863

25,508
26,970
22,725
23,409
32,490
25,620
25,658
27,870
21,853
22,284
35,245
22,565
20,194
26,183
21,450
22,640
34,832
26,472

23,531
26,333
22,134
24,187
28,947
24,580
22,181
23,577
22,350
20,822
34,898
23,877
18,986
24,196
20,701
21,984
30,953
23,006
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ISep

Instituto Superior de
Engenharia do Forto

Tabela F.3 - Forcas de extrac¢cdo dos varios tipos de rolhas, tratadas com a substancia B, com 16 min de rotacdo do tambor a diferentes velocidades de rotacéo.

Substancia

Tempo de tratamento (min)

16

Velocidade de rotagéo (rpm)

35

22

12

Tipos de Rolha

Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro

29,022
31,590
19,913
23,371
42,132
21,413
25,275
29,547
20,850
22,772
36,875
23,062
21,553
28,235
22,453
23,428
40,746
26,492

25,677
30,962
20,129
20,832
36,931
19,548
22,481
27,846
21,544
22,781
39,415
27,588
21,825
35,048
19,210
22,134
44,728
24,084

25,068
30,182
19,267
22,594
33,951
22,415
27,373
39,574
19,295
22,041
44,016
21,703
22,312
24,918
24,412
25,330
33,689
26,051

27,242
29,894
18,508
21,535
36,819
22,012
26,576
26,426
20,363
22,303
34,195
25,902
24,346
27,459
21,010
24,993
37,438
25,583

Forgas de Extraccao (daN)

Amostras
23,699 22,875
27,654 31,356
22,350 19,567
19,876 24,533
37,063 41,664
22,565 21,703
27,110 22,509
38,159 27,345
21,825 19,707
19,145 23,034
36,126 38,562
24,599 23,090
23,503 24,814
35,451 27,776
21,966 23,915
22,425 22,022
33,811 36,004
24,149 26,014

29,378
36,988
21,113
21,431
41,805
22,256
22,594
38,665
21,506
22,228
39,593
23,437
24,683
33,427
20,091
22,200
40,970
23,624

26,286
38,075
21,441
20,035
41,045
24,955
23,090
27,991
20,035
22,041
40,867
27,982
21,778
29,397
24,346
19,735
39,733
217,270

26,370
37,447
19,398
22,172
41,683
24,393
24,636
29,200
22,406
22,397
44,391
28,319
26,867
31,168
21,610
23,240
35,545
25,695

27,560
38,745
20,204
23,472
31,890
24,833
25,695
31,534
18,526
20,269
34,486
24,861
22,659
29,481
21,216
22,031
38,272
24,093
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Optimizagdo do processo de tratamento de superficie em rolhas de cortica

Tabela F.4 - Forcas de extraccdo dos varios tipos de rolhas, tratadas com a substancia B, com 20 min de rotacdo do tambor a diferentes velocidades de rotacéo.

Substancia

Tempo de tratamento (min)

20

Velocidade de rotacéo (rpm)

35

22

12

Tipos de Rolha

Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro

26,295
35,629
20,972
25,199
36,623
24,308
25,930
32,870
23,465
22,415
33,361
23,467
22,722
28,196
25,808
25,302
33,839
28,048

ISep

28,713
31,871
24,280
20,504
33,745
22,181
29,238
41,467
22,928
21,160
45,178
23,278
20,185
28,619
27,401
23,652
41,364
25,920

23,053
31,299
22,462
22,219
31,524
24,580
23,081
38,553
20,672
22,734
48,421
24,983
19,398
31,955
24,655
25,367
36,791
31,983

Forcas de Extraccéo (daN)

23,896
38,834
23,240
23,812
40,118
24,674
23,709
36,763
21,300
24,665
34,917
23,175
24,046
28,244
22,481
23,156
35,048
26,782

Instituto Superior de
Engenharia do Forto

Amostras
27,457 27,935
37,747 35,020
28,994 23,268
22,191 24,318
38,103 42,189
25,264 26,192
27,064 23,184
37,485 38,749
22,800 29,107
20,101 22,303
40,314 40,558
25,783 26,631
20,073 18,011
26,979 31,449
24,796 24,824
23,699 24,880
35,769 38,403
26,136 27,110

23,671
26,801
20,373
24,121
34,617
23,784
20,026
28,957
27,973
22,594
33,455
24,768
20,672
29,500
25,649
24,814
33,136
23,662

25,695
30,137
25,180
21,066
33,295
28,479
30,634
30,447
22,003
23,025
40,680
22,856
21,057
27,288
21,591
24,721
42,601
25,236

26,501
26,649
21,984
20,457
37,709
21,947
28,544
36,257
22,659
21,253
35,826
25,499
21,769
30,531
22,547
25,798
39,162
24,102

27,485
30,437
24,730
21,075
44,269
25,311
30,662
31,590
22,322
22,303
33,558
24,665
31,234
27,926
24,009
27,167
45,169
25,789
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Optimizagdo do processo de tratamento de superficie em rolhas de cortica

ISep

Instituto Superior de
Engenharia do Forto

Tabela F.5 - Forcas de extraccdo dos varios tipos de rolhas, tratadas com a substancia C, com 16 min de rotacdo do tambor a diferentes velocidades de rotacéo.

Substancia

Tempo de tratamento (min)

16

Velocidade de rotacéo (rpm)

12

22

35

Tipos de Rolha

Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro

29,650
23,559
17,561
14,469
29,331
25,855
32,012
22,237
16,643
15,528
27,260
26,351
33,584
27,826
17,465
16,386
31,168
23,854

20,897
22,266
15,434
16,840
30,896
16,343
24,777
24,814
13,260
17,064
30,878
18,592
34,749
29,688
14,295
16,205
34,071
20,024

21,900
19,829
13,822
16,212
33,239
20,241
30,643
26,398
14,131
18,583
33,155
19,548
38,407
28,695
13,359
20,177
34,425
17,427

26,117
25,574
17,036
18,601
27,542
24,337
28,010
25,367
16,165
15,912
29,659
25,011
35,275
28,141
18,852
16,243
33,279
24,809

Forgas de Extraccao (daN)

Amostras
26,979 25,705
21,103 24,552
16,437 17,046
19,763 17,421
32,808 26,698
22,706 25,798
29,481 26,426
23,128 27,438
15,771 17,402
19,473 17,336
38,009 29,041
19,866 22,950
31,121 31,617
27,692 33,794
15,679 16,673
20,024 18,697
37,242 26,413
18,019 23,319

25,424
25,845
16,455
20,804
36,622
22,369
29,828
28,422
16,418
19,407
38,871
21,178
38,034
26,642
17,179
20,712
37,690
24,331

24,449
22,931
14,675
17,824
29,069
18,198
32,668
30,700
15,003
16,455
28,788
20,157
27,797
26,098
14,591
21,839
30,042
22,058

21,216
26,904
17,908
17,880
28,244
25,920
29,912
23,212
17,196
19,848
30,690
24,740
36,745
27,807
17,494
18,172
31,245
26,928

28,554
21,731
14,506
18,629
26,342
20,316
24,337
25,058
13,550
17,599
26,464
15,050
28,762
30,815
13,531
17,761
31,875
21,419
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ISep

Instituto Superior de
Engenharia do Forto

Tabela F.6 - Forcas de extraccdo dos varios tipos de rolhas, tratadas com a substancia C, com 20 min de rotacdo do tambor a diferentes velocidades de rotacéo.

Substancia

Tempo de tratamento (min)

20

Velocidade de rotagéo (rpm)

12

22

35

Tipos de Rolha

Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro

24,486
23,924
16,952
14,745
30,315
19,267
36,444
25,349
18,798
17,692
30,475
19,726
35,399
18,315
16,625
44,843
29,545

25,433
21,197
15,228
15,434
28,816
20,148
29,734
23,259
15,790
16,587
27,973
21,881
43,124
16,157
17,398
47,020
24,809

25,039
25,873
15,425
16,362
33,858
22,987
33,267
21,928
16,202
20,888
37,194
23,831
38,053
14,801
22,498
49,264
32,410

23,802
22,219
17,168
17,168
29,032
26,576
26,632
23,962
19,229
20,194
30,746
22,200
43,831
17,475
19,480
42,790
23,042

Forgas de Extraccéao (daN)

Amostras
22,490 30,240
23,896 20,635
16,024 18,020
19,876 17,758
30,222 31,468
27,214 24,140
29,116 24,158
22,275 23,025
18,845 19,304
19,829 19,595
32,480 34,898
24,721 22,462
42,446 37,499
20,034 18,840
22,574 17,379
34,434 36,124
37,643 27,368

21,806
19,848
15,378
19,585
31,168
26,558
27,635
22,687
19,923
20,429
28,094
26,736
41,548
17,732
22,498
35,456
32,276

28,207
23,905
14,113
16,924
28,610
27,448
25,255
20,120
15,453
19,210
31,009
20,363
42,685
15,813
22,507
39,667
32,219

24,833
27,710
16,043
17,027
35,863
21,844
35,235
24,758
18,189
20,354
31,890
21,019
44,919
20,129
19,241
41,176
28,237

24,290
23,652
13,906
18,658
28,938
25,517
26,801
23,343
16,690
21,319
28,666
23,549
36,879
15,746
17,608
40,192
29,192
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ISep

Instituto Superior de
Engenharia do Forto

Tabela F.7 - Forcas de extraccdo dos varios tipos de rolhas, tratadas com a substancia D, com 16 min de rotacdo do tambor a diferentes velocidades de rotacéo.

Substancia

Tempo de tratamento (min)

16

Velocidade de rotagéo (rpm)

12

22

35

Tipos de Rolha

Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro

20,817
23,558
17,274
22,287
31,130
23,959
22,746
39,639
20,569
17,370
33,728
25,143
20,387
26,995
19,862
21,428
30,930
20,941

23,080
25,057
20,865
17,885
37,146
22,316
24,169
35,255
19,308
20,530
29,115
25,439
21,867
25,334
18,239
17,685
33,718
21,304

23,882
24,379
20,855
19,260
30,758
31,101
23,453
31,130
19,136
17,732
33,976
25,286
22,373
27,817
19,852
19,681
34,406
19,537

21,065
25,811
22,144
20,225
33,479
21,820
22,364
34,090
18,048
20,034
33,438
20,196
23,739
33,594
18,936
20,282
35,389
24,188

Forgas de Extraccéao (daN)

Amostras
21,867 22,794
21,934 25,926
19,251 21,495
17,465 19,461
29,879 36,163
22,192 25,019
22,698 22,743
39,027 29,965
18,535 17,236
19,700 15,699
33,766 37,681
26,145 27,158
19,652 21,724
29,889 29,621
21,724 21,858
22,736 22,268
28,924 27,979
20,817 22,727

17,580
27,520
19,385
21,886
37,853
31,197
23,137
28,399
15,402
16,673
41,434
24,006
20,683
27,072
19,470
23,443
29,707
26,069

22,287
22,749
18,239
19,222
34,853
30,586
22,440
31,560
15,355
18,582
27,215
19,518
18,487
28,447
19,270
25,372
37,203
25,897

23,166
22,765
20,473
19,938
34,453
25,572
23,854
33,412
20,043
18,964
26,231
23,376
20,483
30,691
19,719
25,353
30,347
19,432

21,084
23,071
22,316
18,286
32,878
26,145
24,427
37,872
17,360
21,419
36,029
21,094
20,760
28,742
21,839
25,439
37,022
21,906
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Optimizagdo do processo de tratamento de superficie em rolhas de cortica

Tabela F.8 - Forcas de extraccdo dos varios tipos de rolhas, tratadas com a substancia D, com 20 min de rotacéo a diferentes velocidades de rotacéo.

Substancia

Tempo de tratamento (min)

20

Velocidade de rotagéo (rpm)

12

22

35

Tipos de Rolha

Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro

23,882
25,716
18,792
22,994
31,474
25,267
26,336
35,492
43,982
16,797
39,066
20,425
23,414
27,759
18,687
21,457
36,955
21,543

ISep

19,738
26,728
22,603
21,991
35,456
20,397
24,150
35,418
43,947
19,556
28,017
20,110
18,239
20,607
17,360
20,368
27,053
18,649

22,087
22,383
24,321
19,595
29,879
26,050
23,663
39,352
43,832
20,530
28,122
21,008
23,596
26,126
17,971
20,311
30,891
21,017

20,053
25,544
23,796
19,308
37,070
27,415
24,035
32,792
43,929
20,101
43,850
27,139
19,050
24,503
18,840
16,758
31,302
19,079

Instituto Superior de
Engenharia do Forto

Forgas de Extraccéao (daN)

Amostras
19,251 20,626
23,825 22,958
21,151 20,912
22,221 17,580
37,643 30,271
25,105 26,327
25,630 25,429
32,324 28,972
43,981 43,914
20,082 17,971
33,422 39,046
28,533 22,202
20,530 20,464
25,429 25,926
18,726 18,907
18,773 21,562
33,976 36,287
20,846 24,169

19,862
23,653
21,772
22,555
35,341
26,709
26,317
41,367
44,002
17,647
28,170
23,682
18,544
25,668
18,802
16,252
32,066
21,189

23,548
25,630
22,507
19,938
41,004
22,555
20,865
34,873
43,973
15,307
35,255
24,723
18,687
32,753
16,434
17,389
29,602
19,929

23,605
27,358
26,193
20,559
34,959
27,043
25,926
37,232
44,141
19,213
31,044
18,783
20,048
22,746
17,121
18,525
29,917
25,095

23,920
23,309
23,949
21,266
36,697
33,088
21,676
31,636
43,980
18,649
37,566
20,989
21,046
23,806
18,210
18,200
33,565
21,428
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Optimizagdo do processo de tratamento de superficie em rolhas de cortica

Tabela F.9 - Forcas de extraccdo dos varios tipos de rolha, tratadas com a substancia E, com 16 min de rotacdo do tambor a diferentes velo cidades de rotacdo.

Substancia

Tempo de tratamento (min)

16

Velocidade de rotacao (rpm)

12

22

35

Tipos de Rolha

Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro

22,717
30,977
15,508
18,420
35,294
22,784
25,381
32,009
18,506
17,303
32,553
20,110
23,882
21,272
17,589
16,501
26,900
18,229

ISep

21,953
34,215
16,730
16,224
35,160
16,997
19,213
31,159
19,337
18,735
34,587
14,123
23,386
23,376
15,622
18,563
32,629
15,899

Instituto Superior de
Engenharia do Forto

22,660
23,309
16,778
20,015
29,822
27,711
21,848
33,708
18,630
14,514
29,516
17,351
23,233
21,132
15,679
19,671
27,969
16,921

Forcas de Extraccéo (daN)

19,461
31,474
15,068
22,478
27,024
26,432
21,199
33,737
17,847
18,716
28,590
14,591
24,388
26,174
14,973
17,198
29,822
20,826

Amostras
27,253 19,041
25,238 29,485
16,157 17,761
17,303 19,700
27,062 35,513
20,989 18,907
23,834 23,013
23,930 29,793
19,642 15,909
17,580 20,043
28,284 29,029
17,866 18,878
20,215 22,822
28,256 24,627
17,732 17,131
16,558 21,543
28,962 31,063
15,622 21,915

20,893
31,063
16,978
20,168
37,480
19,518
21,103
36,506
19,537
16,683
34,558
20,779
21,027
24,283
15,278
21,228
28,781
20,416

19,394
25,868
19,700
16,376
27,836
20,359
24,493
26,508
16,778
15,364
29,125
19,012
24,245
19,385
18,420
19,709
31,331
20,168

25,296
24,274
18,955
20,607
40,441
24,025
21,800
43,424
17,713
20,444
34,702
18,000
22,440
23,911
15,383
15,574
27,291
17,923

22,803
25,744
13,884
17,608
32,066
25,897
23,634
29,125
16,663
17,045
29,297
17,876
28,046
20,597
17,160
19,661
27,540
16,911
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Tabela F.10 - Forcas de extraccdo dos varios tipos de rolha, tratadas com a substancia E, com 20 min de rotacdo do tambor a diferentes velocidades de rotacao.

Substancia

Tempo de tratamento (min)

20

Velocidade de rotagéo (rpm)

12

22

35

Tipos de Rolha

Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro

23,281
30,796
18,114
17,561
34,004
19,948
27,960
29,994
16,854
15,460
30,481
22,135
25,763
21,657
17,723
17,064
32,563
23,357

21,208
22,154
17,818
20,473
35,160
20,683
23,376
35,208
19,442
18,554
31,808
17,952
19,623
21,848
15,765
18,764
34,721
19,795

20,521
32,018
19,203
22,7117
29,965
20,187
24,369
27,702
22,412
21,629
26,098
25,582
18,917
22,746
15,899
18,363
29,602
21,590

20,674
30,070
19,528
22,507
31,779
20,368
26,976
31,101
21,084
21,686
27,501
24,092
19,833
36,334
18,305
18,496
27,626
23,061

Forgas de Extraccéao (daN)

Amostras
21,313 23,367
26,671 26,941
16,711 18,726
21,247 22,870
29,679 27,797
25,410 17,666
23,004 22,832
28,084 35,169
17,809 17,981
19,136 21,228
28,771 29,755
19,232 18,105
21,619 23,166
24,665 25,210
15,689 15,947
17,179 18,258
25,334 29,342
22,545 24,073

22,268
33,126
16,627
18,372
32,152
18,659
19,910
32,228
18,095
18,401
26,632
19,451
24,264
24,264
16,711
21,438
25,057
29,115

23,491
34,635
18,468
18,134
30,519
19,929
21,151
27,186
24,226
21,629
31,503
23,844
20,492
24,570
15,450
20,693
30,099
25,687

23,529
26,365
19,623
17,226
33,546
20,693
21,094
31,407
21,161
22,956
30,872
22,182
20,865
30,213
17,799
16,520
25,611
22,431

22,268
33,804
18,458
18,468
34,759
19,308
22,039
33,508
19,633
21,084
31,779
20,846
18,659
26,012
15,040
18,296
34,329
20,063
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Tabela F.11 - Forcas de extraccdo dos varios tipos de rolhas, tratadas com a substancia F, com 16 min de rotacdo do tambor a diferentes velocidades de rotacgdo.

Substancia

Tempo de tratamento (min)

16

Velocidade de rotagéo (rpm)

12

22

35

Tipos de Rolha

Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro

17,962
21,972
21,094
21,447
27,387
20,941
16,682
20,731
21,027
22,822
28,046
22,746
18,000
20,712
23,433
23,643
34,024
24,675

15,613
21,848
20,454
20,005
32,343
19,547
14,686
18,716
18,964
23,519
32,200
17,780
16,758
22,230
23,319
25,553
30,958
22,593

17,484
18,974
19,069
22,870
33,174
22,173
17,436
21,562
19,404
27,253
30,080
24,016
16,673
18,659
22,517
24,073
30,529
20,721

Forgas de Extraccéo (daN)

20,903
20,760
17,780
17,713
29,908
24,570
15,135
17,360
24,961
22,870
30,968
22,440
18,229
17,484
25,544
24,321
28,686
26,422

Amostras
20,444 19,786
23,892 33,050
19,872 19,375
24,035 20,846
28,132 33,718
18,019 21,581
16,224 14,467
23,920 21,228
23,147 20,578
26,632 25,391
37,805 30,051
21,839 23,968
13,731 15,345
24,837 20,282
21,065 23577
28,943 25,754
36,716 29,765
25,458 22,603

14,046
23,414
18,878
21,524
32,620
18,850
17,627
22,536
22,268
25,420
32,066
22,708
17,351
19,356
24,150
25,372
30,147
22,125

17,828
23,109
19,088
19,614
27,740
21,886
17,475
19,528
23,567
25,257
28,103
26,527
18,229
16,787
23,195
26,661
32,410
23,386

19,633
20,616
21,791
22,603
30,020
20,225
20,444
21,762
21,275
22,889
34,797
24,436
17,503
17,007
24,465
28,752
37,671
25,983

17,790
25,200
20,779
23,223
28,552
18,430
14,658
19,642
21,390
24,407
31,885
21,457
16,825
18,114
22,803
26,040
36,516
23,195
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Tabela F.12 - Forcas de extraccdo dos varios tipos de rolhas, tratadas com a substancia F, com 20 min de rotacdo do tambor a diferentes velocidades de rotacgdo.

Substancia

Tempo de tratamento (min)

20

Velocidade de rotagéo (rpm)

12

22

35

Tipos de Rolha

Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro

17,494
16,825
20,091
19,900
30,863
21,323
17,675
21,915
20,903
22,058
28,705
20,053
17,293
18,210
21,848
22,813
30,548
23,882

19,738
16,997
18,678
17,904
30,681
21,275
19,451
19,490
21,590
22,316
35,876
22,765
20,024
17,790
22,746
23,701
29,564
27,902

22,526
17,408
21,781
22,259
29,421
25,802
16,615
18,487
22,097
25,477
29,459
27,244
17,121
17,446
21,237
24,035
31,942
28,017

Forcas de Extraccao (daN)

21,514
17,360
18,114
20,769
28,179
25,353
16,539
17,799
20,387
22,908
32,668
25,047
14,591
21,867
22,574
24,293
34,616
22,622

Amostras
14371 17,035
20,731 15,460
21,046 20,091
21,084 23,071
30,815 31,865
24,274 24,140
17,666 17,580
23,758 17,790
18,850 22,803
23,395 24,971
33,708 29,383
26,384 24,064
17,647 13,894
18,401 18,754
23,166 23,328
24,054 27,081
32,438 33,145
26,766 29,220

16,978
17,971
18,745
21,094
30,003
23,987
18,200
23,968
20,015
23,975
30,758
25,353
16,386
18,955
22,650
25,993
35,676
26,766

22,660
16,300
18,267
18,258
31,760
25,467
16,195
18,582
22,326
22,135
34,281
24,608
14,553
22,698
22,049
23,806
34,453
22,488

22,794
18,296
19,432
20,616
32,620
23,357
20,769
18,745
20,168
22,316
32,677
27,129
16,654
19,872
23,242
28,886
34,215
26,260

19,747
19,728
20,855
20,063
26,413
24,092
16,758
21,543
21,829
23,223
28,905
24,493
14,043
25,515
22,421
24,952
30,910
28,428
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Tabela F.13 - Forcas de extraccdo dos varios tipos de rolhas, tratadas com a substancia G, com 16 min de rotacdo do tambor a diferentes velocidades de rotacao.

Substancia

Tempo de tratamento (min)

16

Velocidade de rotagéo (rpm)

12

22

35

Tipos de Rolha

Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro

27,349
26,623
20,989
18,726
35,227
22,498
33,260
32,219
19,547
17,952
29,507
24,169
28,189
30,586
17,121
16,844
29,688
18,707

27,129
26,327
18,525
17,618
40,078
21,256
28,342
30,204
15,259
19,671
34,033
20,769
30,700
31,101
14,830
18,153
33,537
20,998

28,686
28,829
14,686
23,013
40,804
18,095
25,849
31,541
15,918
21,762
32,467
21,371
32,238
33,412
15,775
21,180
33,393
24,551

Forcas de Extraccéo (daN)

22,603
24,341
15,126
21,982
29,134
22,841
24,417
27,425
16,634
22,889
27,568
26,709
34,797
33,269
18,267
17,923
28,514
21,781

Amostras
31,799 24,560
30,825 26,776
18,382 18,458
22,708 22,593
32,868 43,850
23,433 24,503
25,410 23,815
24,493 30,318
19,346 19,919
21,237 20,244
29,421 39,247
22,708 26,852
28,485 31,808
32,028 33,642
17,694 18,621
23,796 19,652
32,314 41,138
29,879 29,306

24,484
29,010
15,660
18,554
40,813
23,787
28,065
27,702
19,413
21,084
36,888
20,635
28,896
32,773
18,076
27,950
34,912
29,067

24,799
28,151
16,663
21,017
34,673
20,110
30,252
26,203
15,622
20,597
31,894
20,311
28,265
32,916
15,899
22,650
27,435
26,594

28,323
29,707
16,639
20,301
33,642
25,754
26,900
29,211
18,563
22,536
30,710
25,525
28,600
35,962
16,873
20,444
34,055
18,697

26,289
28,924
16,300
21,151
27,520
18,697
26,508
30,452
13,961
18,009
27,110
23,309
28,017
32,343
15,259
19,490
28,504
26,107
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Tabela F.14 - Forcas de extraccdo dos varios tipos de rolhas, tratadas com a substancia G, com 20 min de rotacdo do tambor a diferentes velocidades de rotacao.

Substancia

Tempo de tratamento (min)

20

Velocidade de rotagéo (rpm)

12

22

35

Tipos de Rolha

Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro
Cidra
Champanhe
SPI
1+1 Fusion
1+1
1+1 Hidro

29,106
28,542
18,707
17,408
35,704
20,664
22,994
29,593
18,754
16,768
31,073
24,417
29,258
30,318
18,372
17,035
33,794
22,450

28,256
26,193
16,434
18,687
36,134
20,693
27,377
23,634
13,913
18,344
34,138
25,544
26,585
32,849
16,100
18,344
33,403
19,117

28,898
29,325
16,224
22,880
29,860
24,875
24,627
26,556
12,585
23,080
28,924
25,954
28,389
24,923
12,872
23,032
30,968
20,616

Forcas de Extraccéo (daN)

25,792
24,608
19,041
20,330
33,785
19,585
25,773
23,729
18,172
20,005
30,949
22,373
29,793
33,441
18,993
19,595
30,748
23,930

Amostras
29,297 28,561
31,101 29,077
16,596 18,401
23,061 20,005
34,539 36,086
27,855 25,439
27,711 18,029
26,012 30,051
15,775 17,790
23,071 22,202
31,455 35,599
30,022 25,458
28,819 31,550
29,936 26,986
17,074 17,943
22,717 21,275
30,509 34,100
20,846 20,884

29,736
23,462
16,587
24,016
36,268
27,377
26,948
27,778
16,768
20,874
38,197
27,301
25,993
25,124
15,909
22,841
33,728
22,755

35,275
29,822
16,329
26,632
32,763
27,358
24,226
29,364
15,278
22,899
32,820
29,879
26,317
30,786
15,422
22,125
31,006
16,033

23,663
34,978
17,876
21,724
40,145
22,211
29,163
33,699
20,063
20,139
34,616
24,703
26,661
26,184
18,095
19,738
35,628
24,159

31,808
31,722
16,768
19,852
29,829
25,572
22,755
30,758
17,675
20,979
29,402
27,568
29,344
30,720
17,828
21,982
28,876
21,390
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Tabela F.15 - Resultados e discussdo da analise estatistica pelo teste ANOVA: factor duplo com repeticéo.

Teste ANOVA: factor duplo com repeticéo

Tipo de Substanci Interaccéo Tempo / Discussdo dos resultados

Tempo Velocidade .
Rolha a Velocidade

Cidra

F <Fcriticoep >
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F <Fcriticoep >
0,05

F <Fcriticoep >
0,05

F<Fcriticoep >
0,05

F <Fcriticoep >
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F>Fcriticoep <
0,05

F <Fcriticoep >
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F < F critico e p > 0,05

F < F critico e p> 0,05

F > F critico e p < 0,05

F < F critico e p > 0,05

F < F critico e p > 0,05

F < Fcriticoe p>0,05

Néo existe variabilidade na média das forgas de extrac¢do para

0s tempos e velocidades de rotacéo.

Existe variabilidade na média das forgas de extrac¢do nos
diferentes tempos. Existe variabilidade na média das forgas de

extraccdo para diferentes velocidades.

Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacéo

nas forcas de extraccao.

Né&o existe variabilidade na média das forcas de extrac¢do nos
diferentes tempos. Existe variabilidade na média das forcas de

extraccdo para diferentes velocidades.

N&o existe variabilidade na média das forgas de extrac¢do para

0s tempos e velocidades de rotacéo.

N&o existe variabilidade na média das forgas de extracgdo nos
diferentes tempos. Existe variabilidade na média das forcas de

extracgdo para diferentes velocidades.
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Champanhe

F<Fcriticoep >
0,05

F <Fcriticoep >
0,05

F <Fcriticoep >
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F<Fcriticoep >
0,05

F<Fcriticoep>
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F<Fcriticoep >
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F <Fcriticoep >
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F <Fcriticoep >
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

ISep

F > F critico e p < 0,05

F < F critico e p > 0,05

F < F critico e p > 0,05
F < Fcriticoe p>0,05
F < Fcriticoe p >0,05

F < Fcriticoe p > 0,05

F > F critico e p < 0,05

F > F criticoe p<0,05

Instituto Superior de
Engenharia do Forto

Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacéo

nas forcas de extraccao.

Néo existe variabilidade na média das forcas de extraccdo para

0s tempos e velocidades de rotacéo.

N&o existe variabilidade na média das forgas de extrac¢do nos
diferentes tempos. Existe variabilidade na média das forcas de

extraccdo para diferentes velocidades.

Existe variabilidade na média das forgas de extrac¢do nos
diferentes tempos. Existe variabilidade na média das forcas de

extracgdo para diferentes velocidades.

Néo existe variabilidade na média das forgas de extracgdo nos
diferentes tempos. Existe variabilidade na média das forcas de

extraccdo para diferentes velocidades.

Néo existe variabilidade na média das forgas de extracgdo nos
diferentes tempos. Existe variabilidade na média das forgas de

extraccdo para diferentes velocidades.

Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacéo

nas forcas de extraccéo.

Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacdo

nas forcas de extraccao.
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SPI

1+1

F>Fcriticoep<
0,05

F>Fcriticoep <
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F>Fcriticoep <
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F<Fcriticoep>
0,05

F<Fcriticoep>
0,05

F<Fcriticoep>
0,05

F<Fcriticoep>

F <Fcriticoep >
0,05

F <Fcriticoep >
0,05

F <Fcriticoep >
0,05

F>Fcriticoep <
0,05

F>Fcriticoep <
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F <Fcriticoep>
0,05

F <Fcriticoep>
0,05

F <Fcriticoep>

isep
F > F critico e p < 0,05

F < F critico e p > 0,05

F > F critico e p < 0,05
F > F critico e p < 0,05

F < F critico e p > 0,05
F < Fcriticoe p>0,05

F < Fcriticoe p > 0,05

F < F critico e p > 0,05

F < F critico e p > 0,05

Instituto Superior de
Engenharia do Forto

Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacéo

nas forcas de extraccéo.

Existe variabilidade na média das forgas de extraccdo nos
diferentes tempos. Nao existe variabilidade na média das forcas

de extraccédo para diferentes velocidades.

Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacéo

nas forcas de extraccao.

Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacéo

nas forcas de extraccao.

Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacéo

nas forcas de extraccéo.

N&o existe variabilidade na média das forgas de extracgdo nos
diferentes tempos. Existe variabilidade na média das forcas de

extraccdo para diferentes velocidades.

N&o existe variabilidade na média das forgas de extrac¢do para

o0s tempos e velocidades de rotacao.

N&o existe variabilidade na média das forcas de extrac¢do para

0s tempos e velocidades de rotacao.

N&o existe variabilidade na média das for¢as de extrac¢do para
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F>Fcriticoep<
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F>Fcriticoep<
0,05

F<Fcriticoep>
0,05

0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F <Fcriticoep >
0,05

F>Fcriticoep <
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F>Fcriticoep <
0,05

ISep

F > F critico e p < 0,05

F < F critico e p > 0,05

F < F critico e p > 0,05
F < F critico e p > 0,05

F < F criticoe p > 0,05

F < Fcriticoe p > 0,05
F < F critico e p > 0,05

F < Fcriticoe p>0,05

Instituto Superior de
Engenharia do Forto

o0s tempos e velocidades de rotacao.

Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacéo

nas forcas de extraccao.

Néo existe variabilidade na média das forcas de extrac¢do para

0s tempos e velocidades de rotacao.

Né&o existe variabilidade na média das forcas de extrac¢do nos
diferentes tempos. Existe variabilidade na média das forcas de
extraccdo para diferentes velocidades.

N&o existe variabilidade na média das forgas de extracgdo nos
diferentes tempos. Existe variabilidade na média das forgas de
extraccdo para diferentes velocidades.

N&o existe variabilidade na média das forgas de extracgdo nos
diferentes tempos. Existe variabilidade na média das forcas de

extraccdo para diferentes velocidades.

Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacéo

nas forcas de extraccao.

Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacéo

nas forcas de extraccao.

N&o existe variabilidade na média das forgas de extracgdo nos

diferentes tempos. Existe variabilidade na média das forcas de
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F <Fcriticoep >
0,05

F <Fcriticoep>
0,05

F>Fcriticoep<
0,05

F>Fcriticoep <
0,05

F>Fcriticoep <
0,05

ISep

F > F critico e p < 0,05
F < F critico e p > 0,05
F < F critico e p > 0,05
F < F critico e p > 0,05

F < F critico e p > 0,05
F < Fcriticoe p > 0,05
F > F critico e p < 0,05

F < F critico e p > 0,05

Instituto Superior de
Engenharia do Forto

extrac¢do para diferentes velocidades.

Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacao

nas forcas de extraccao.

Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacéo

nas forgas de extraccao.

Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacéo

nas forgas de extraccéo.

Néo existe variabilidade na média das forcas de extrac¢do para

0s tempos e velocidades de rotacao.

N&o existe variabilidade na média das forcas de extrac¢do para

0s tempos e velocidades de rotagdo.

Néo existe variabilidade na média das forgas de extracgdo nos
diferentes tempos. Existe variabilidade na média das forgas de

extraccdo para diferentes velocidades.

Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacéo

nas forgas de extraccao.

N&o existe variabilidade na média das forgas de extrac¢do nos
diferentes tempos. Existe variabilidade na média das forcas de

extraccdo para diferentes velocidades.
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F>Fcriticoep< F <Fcriticoep > . Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacéo
E F > F critico e p < 0,05 3
0,05 0,05 nas forcas de extraccao.
F>Fcriticoep < F>Fcriticoep < o Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacéo
F F < F critico e p > 0,05
0,05 0,05 nas forcas de extraccéo.
F<Fcriticoep > F <Fcriticoep > - Existe efeito da interac¢do do tempo e velocidade de rotacéo
G F > F critico e p < 0,05 3
0,05 0,05 nas forcas de extraccao.
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Anexo G — Optimizacdo das substancias de tratamento para cada tipo de rolha, pela

analise da coloracdo da rolha com solucéo azul metileno.

Neste anexo, apresentam-se os resultados do ensaio laboratorial qualitativo, realizado
as rolhas Cidra, Champanhe, SPI, 1+1, 1+1 Fusion e 1+1 Hidro, tratadas todas elas com 7
substancias diferentes a tempos de rotacdo diferentes e velocidades de rotacdo do tambor
também diferentes. Este ensaio teve por objectivo verificar e avaliar a distribuicdo homogénea

das substancias pela area superficial da rolha.

Figura G.1 - Coloracdo com a solugéo de azul metileno nas rolhas Cidra.
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18 min 18 min

Velocidade 12

20 min 20 min

Substancia A Substancia C ~
pm rpm Velocidade 12rpm

Velocidade 12rpm

7" SubstinciaE  *™" €77 SubstanciaF - F™°
Velocidade 12rpm

Wnrﬂl Valccidade 12rpm

Velocidace 12¢pm

Figura G.2 - Coloracdo com a solucdo de azul metileno nas rolhas Champanhe.
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Substincia A 20min i6mn  SubstinciaB  20min 1m0 Substincia C  20mn
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Velocidade 35 rpm _ Velocidade 35 rpm Velocidade 35 rpm Velocidade 35 rpm Velocidade 35 rpm
" -

gt aon Substincia FVelor.ldade 12 rpm

16 min 20 min
Velocidade 12 rpm Substancia EVeIocldade 12

6mn  SubstinciaD 20 min
Velocidade 12 rpm Velocidade 12 rpm

Velocidade 22 rpm

Velocidade 22 rpm Velocidade 22 rpm

Velocidade 22 rpm Velocidade 22 rpm

Velocidade 35 rpm Velocidade 35 rpm Velocidade Velocidade 35 rpm

“ 11
Substincia G
= Velocidade 22

Figura G.3 - Coloracdo com a solucéo de azul metileno nas rolhas SPI.
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BP0 Gubstincin A 20™0 16min  Substincia B 20 min M0 o tincaC 2™
Velocidade 12 rpm
Velacicada 12 rpm Velocidade 12 rpm - Velocidade 12 rpm Velocidade 12 rpm
Velocidade 22 rpm Velocidade Velocidade 22 rpm Velocidade 22 rpm s mpm
_ - 111
Velocidade 35 rpm ae o _w.h» Acl‘d. ‘*vs_?_",‘" Velocidade 35 rpm
18Mi0  Substincia D 20Min 1Bmn SybstinciaE 20 ™" 1emin  SubstinciaF  20ma
Velocidade 12 rpm Velocidade 12 rpm 2 Velocidade 12 rpn
Velocidade 12 rpm Velocidade 12 rpm
Velocidade 22 rpm % "
Velocidade 22 rpm Velocidade 22 rpm Velocidade 22 rpm Velocidade 22 rpm
Velocidade 35 rpm

EacedadeSSipm Velocidade 35 rpm Velocidade 35 rpm

16 min Substincia G 20 min
Velocidade 12 rpm Velocidade 12 rpm

Velocidade 22 rpm

_Velotidade 35 rpm _

Figura G.4 - Colorago com a solugdo de azul metileno nas rolhas 1+1 Fusion.
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d6min Substincia 420 min 18min  SubstinciaB  20min 18 min Substincia C 20 min

Velocidade 12rpm Velocidade 12 rpm Velocidade 12rpm Velocidade 12rpm Velocidade 12rpm Velocidade 12rpm

3 !
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Velocidade 35rpm Velocidade 35 rpm 35, Velocidade 35 rpm

Eaes 18 min ANCE: 20 min -
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Velocidade 12rpm Velccidade 12rpm
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Figura G.5 - Coloracdo com a solugdo de azul metileno nas rolhas 1+1.
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Figura G.6 - Coloragdo com a solugdo de azul metileno nas rolhas 1+1 Hidro.
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Anexo H — Sistema automatico para aplica¢do do produto quimico.

Com este estudo, mostrou-se a existéncia de variabilidade deste processo de
tratamento de superficie, comecando pela distribui¢cdo do produto pouco uniforme, passando
pela existéncia de perdas de produto na medicdo da quantidade necesséria para o tratamento e
também pelos erros de medicdo do mesmo. Além de que todo o processo podera correr risco
de higiene e seguranca alimentar, uma vez que acontece de forma manual.

Verificando-se a importancia de um sistema de doseamento e aplicacdo da substancia
de tratamento de superficie de forma automatizada para minimizar erros humanos e também
perigos para a seguranca alimentar, tornou-se importante confirmar no mercado formas
automatizadas de aplicar a substdncia no tratamento de superficie. Conseguiu-se um
orcamento de um sistema de doseamento automatico para 3 substancias.

O funcionamento deste sistema é através da injeccdo do produto através de uma
pistola de pulverizacdo por doseamento gravimétrico. A pistola de pulverizagdo tem a
particularidade de se encontrar em constante movimento durante todo o tempo de injeccdo, de
modo a uniformizar ao maximo a distribuicdo do produto. Durante toda a operacéo, as rolhas
encontram-se em constante agitacdo, com uma velocidade de rotacdo e tempos definidos nas
diferentes etapas do tratamento de superficie (momentos de carga e descarga, durante a
aspiracdo, injeccao e agitacéo).

Na Figura H.1, mostra uma planta de uma sala de tratamento de superficie com vista
frontal, vista de superior dos tambores deste sistema automatico de doseamento da substancia

nos tambores de tratamento e vista lateral.

Figura H - Planta de uma sala de tratamento de superficie com o sistema automatico de doseamento da
substancia.
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