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Resumo

O presente relatorio refere-se a tese realizada para obtencdo do grau de Mestre em
Engenharia Quimica, area de especializacdo Tecnologias de Protecdo Ambiental,
desenvolvida na empresa Cork Supply Portugal, SA, especificamente na unidade de
rolhas naturais. O objetivo foi propor o desenvolvimento de novas metodologias de
avaliagcdo de paradmetros associados ao desempenho da rolha, nomeadamente a
determinagéo da longevidade de rolhas em garrafa, em dois tipos de rolha produzida pela
empresa, natural e microaglomerada, tendo como influéncia a diferente gama de gargalos
existente e o tempo de uso do vedante. Para isso, investigou-se o desenvolvimento de
nova metodologia de acompanhamento da recuperacdo elastica da rolha apds extragdo e
ferramenta para a monitorizacdo de perfil de humidade da rolha no gargalo.

O trabalho iniciou-se com testes de viabilidade do uso de ferramentas ja existentes.
ApO6s ambos os testes terem mostrado serem viaveis para desenvolvimento, realizaram-
se 0S ensaios necessarios para obtencdo dos métodos. Para validacdo destes foram

realizados ensaios em simultaneo pelos métodos de referéncia.

Relativamente a nova metodologia de acompanhamento da recuperacdo elastica da
rolha ap0s extracdo, conseguiu-se chegar a sua implementacao onde, através de fotografia
a rolha extraida dos 0 aos 15 minutos, e posterior processamento de imagem, se consegue
obter os valores dos didmetros da rolha sendo posteriormente calculado as respetivas
recuperacdes diametrais ao longo do tempo. O passo final, para se obter uma metodologia
digital e automatica, sera, futuramente, a criacdo de uma aplicacdo capaz de realizar todo

0 processo, desde a captacdo da fotografia até ao calculo da recuperacao elastica da rolha.

Quanto a ferramenta para a monitorizacéo de perfil de humidade da rolha, percebeu-
se que, por meio de termogramas obtidos da rolha extraida através de camara
termogréfica, é possivel obter o perfil de absorcdo, observacdo demostrada pela equacéao
matematica encontrada entre as temperaturas obtidas pelos termogramas e as respetivas
absor¢des analisadas pelo método de referéncia. Concluiu-se a necessidade e o interesse
na aquisicdo de uma cAmara termografica pela empresa, de modo a otimizar as condi¢des
e criar uma base de dados de perfis de temperatura e de absorgéo, obtendo uma expresséo

matematica final que calculara o perfil de absorcdo em funcédo do perfil de temperatura.

Palavras-chave: Corti¢a, Rolha, Gargalo, Perfil de humidade, Recuperacgéo elastica.






Abstract

This report refers to the thesis carried out to obtain the degree of Master’s in Chemical
Engineering, area of specialization Environmental Protection Technologies, developed in
cork supply Portugal, SA, specifically in the unit of natural stoppers. The objective was
to propose the development of new methodologies for evaluating parameters associated
with the performance of the stopper, namely the determination of the longevity of
stoppers in bottle, in two types of stoppers produced by the company, natural and
microcluster, having as influence the different range of bottlenecks existing and the time
of use of the seal. For this, we investigated the development of a new methodology for
monitoring the elastic recovery of the stopper after extraction and tool for monitoring the

moisture profile of the stopper in the neck.

The work began with viability tests of the use of existing tools. After both tests were
shown to be viable for development, the necessary tests were performed to obtain the
methods. For validation of these, tests were performed by the reference methods.

About the new methodology for monitoring the elastic recovery of the stopper after
extraction, it was possible to arrive at its implementation where, through a photograph of
the stopper extracted from 0 to 15 minutes, and subsequent image processing, the values
of the diameters of the stopper can be obtained and the respective diametral recoveries
were subsequently calculated over time. The final step, to obtain a digital and automatic
methodology, will be, in the future, the creation of an application capable of performing
the whole process, from capturing the photograph to calculating the elastic recovery of
the stopper.

As for the tool for monitoring the humidity profile of the stopper, it was noticed that,
by means of thermograms obtained from the stopper extracted through thermographic
chamber, it is possible to obtain the absorption profile, observation shown by the
mathematical equation found between the temperatures obtained by the thermograms and
the respective absorptions analyzed by the reference method. It was concluded the need
and interest in the acquisition of a thermographic camera by the company, to optimize the
conditions and create a database of temperature and absorption profiles, obtaining a final
mathematical expression that will calculate the absorption profile according to the

temperature profile.

Keywords: Cork, Stopper, Bottleneck, Moisture Profile, Elastic Recovery.



Vi



Indice geral

IR 101 (0o o Lo OSSR 1
1.1, ENQUAOIAMENTO ....ccveieieiieie ettt e st e sbeeae e nrs 1
1.2.  Apresentacdo da Cork Supply Portugal, SA......c..ccooieii i 1

1.2.1.  Visdo da Cork Supply Portugal, SA .......cccoveiiiieseece e 2
1,220 ProdutOS CS.......ciiiiiiiiiiieieees et 3
1.3.  Tema e 0bjetivos da diSSErtaca0 ..........ccccveeerieieeieieeie e 5
1.4, Organizagao do relatOrio.........cccooereiiierieiee e s 7

2. A COMTIGA ..ottt bbb 8

2.1.  Estrutura morfoldgica e COmpOoSICA0 da COMtiCa........covverereeiriirieieerie e 9
2.1 1. MOITOIOGIA ... s 9
2.1.2.  EStrutura mMacroSCOPICA. .....c.vevererterieieiesiesieiesie ettt 9
2.1.3.  EStrutura MIiCrOSCOPICA ....c.veueiveriereeierieieiestesie ettt 10
2.1.4. COMPOSICAD QUIMICA ....eeiveerieirieiieeie ettt 11

2.2.  Propriedades da COMIGA........coueiuiiiieiieii et saa e 12

3. AT0INA € SUA ULHHIZACAOD .....ccvveieciiccie et 15
3.1. Rolha natural e rolha microaglomerada............cccccooveeveivieiieie e 15
3.2, FUNGAO VEAANTE ...ttt et 16

3210 GAITAAS ..o 16
3.2.2. O processo de rolhamento .........ccceeceeiiiciiciie e 17
3.3, MONITOMIZAGAD ...ttt bbb 19
3.4. Desempenho da rolha e fatores que o podem influenciar.............c.ccocovevrnnnne. 20
3.4 1. Garrafas @ gargalos .........ccooeiiiiiiiiiieee 20

3.4.2.  Estudos sobre a classificacdo mecanica e recuperacdo dimensional de

rolhas usadas 21

3.4.3.  Progressdo de vinho pela rolha..........cccooovviiiiniii e 25

vii



4.  Procedimento EXPerimental...........ccocvoeiiiiiiie i 29

4.1. Materiais/equipamentos € MELOAOS. .........urvrrrirerieirere e 29
4.2. Determinagéo da recuperacdo dimensional da rolha ...........cccoceiiiininininnne 33
4.2.1.  MEtodo de referenCia.......cccooeiririeiiiierieeee e 33

4.2.2.  Estratégia para obtencdo de nova metodologia para recuperacao

dimensional 34
4.3. Absorcéo e perfil de humidade da rolha..........ccccocevveiiiieiiciiccce e, 39
4.3.1.  MEtodo de referenCia........ccccveviiiieiieiiiie e 39

4.3.2.  Estratégia para obtencdo de nova metodologia para obtencao de perfil de

ADSOIGAOD UE VINNO ...t re e es 40
5. ReSUItad0S € QISCUSSAO .......ueeruiereriiieieiiieiiiesieeiesieesieaseesteeste e sseestesseesseessesneesseensens 45

5.1. Metodologia para medicdo da recuperacao diametral da rolha por

Processamento A& IMAGEM .....c.uiiiierierieiteite sttt bbb ens 45
Parte 1 — Analise da viabilidade do Método..........ccccecereiriiiieiceeee e, 45
Parte 2 — Otimizagdo do tempo de MEdIGAO ..........ccvivveiierieiiece e 46
Parte 3 — Analise do angulo de medicdo da rolha natural ................ccccoveviiieinennnns 50
Parte 4 — Validacdo e implementacdo do método ...........cceeveveeie e v 51
Parte 5 — Desenvolvimento de uma aplicacdo para o smartphone..............ccccceeu... 59

5.2.  Metodologia para medicdo da absorcdo e perfil de humidade da rolha —

utilizag&o da cAmara termOgrafiCa ...........cooeiiiiiiiieee e 60
Parte 1 — Analise da viabilidade do Metodo..........cccvevvvieveiieiiecr e 60
Parte 2 — Método de referéncia para obter detalhadamente o perfil de absorcéo.... 61
Parte 3 — Ensaios para ganho de sensibilidade da cAmara termogréfica................. 61
Parte 4 — Definicdo dos materiaiS € VAriveis .........cccevvereeeeneenesieseese e saeneeas 62

Parte 5 — Ensaios pelo novo método com gama de temperatura fixa e método de

O O EICIA ..o oo ettt et e e e e ettt e e e e e e e e e e e e e e 63
B.  CONCIUSDES ..., 69
7. PropoStas fULUIAS .......coeiieiiieiieie ettt st sneene s 71

viii



7.1. Metodologia para medicéo da recuperacao diametral da rolha — utiliza¢éo do

SOTEWATIE IMAGEJ ...ttt re et e nne e e 71

7.2. Metodologia para medicdo da absorcdo e perfil de humidade da rolha —

utilizacdo da camara termografiCa ...........ccocveriiiiiiecie e 71
BIDHOGIafia......ccveiiceec s 73
AANBXOS ..t 75

Anexo A. Monitorizacao e especificacfes da rolha............cccovevviveiicvcccccecce e, 75

Anexo Al. Especificagdes mecanicas e fisicas definidas pela 1ISO 16420............. 75
Anexo A2. Determinacdo da absorc¢do de liquidos segundo a Norma 2803-9........ 77

Anexo A3. Determinacao da recuperacdo dimensional apds compressdo segundo a
Y O IR 2 PSSP 77

Anexo B. Procedimentos relacionados com a analise da recuperacdo dimensional da

Anexo B1. Descricdo do método de referéncia para andlise da recuperacéo

AIMBNSTONAL ...ttt e e e e e 78

Anexo C. Metodologia para medicéo da recuperacao diametral da rolha — utilizacéo
de fotografia para analise no software ImageJ...........cccocvvvvivceeieeiciecese e 83

Anexo C1. Graficos de comparacdo da percentagem de recuperacdo dimensional da
rolha em fungéo do tempo, obtida através do método de referéncia e novo método

(leitura de fotografia N0 IMAGEJ) .....ceieiiiieiie s 83

Anexo C2. Célculo da recuperacéo diametral da rolha nos intervalos de tempo de
[0-5], [0-15] € [0-60] MN ..eoveeieiieiiteie et 89

Anexo C3. Estudo estatistico — teste t Student a analise do angulo de medicéo da

recuperacao da rolha natural.............cooiiiiii i 90

Anexo C4. Descrigdo da metodologia tendo em vista a aquisicdo automatica da

recuperagao diMeNSIONAL ..........c.coveiieiiie e e e e 91

Anexo D. Metodologia para medicdo da absorcéo e perfil de humidade da rolha —

utilizacdo da camara termografiCa ...........ccoovveviiierieeie e 93



Anexo D1. Termogramas e perfis de absorcdo das rolhas extraidas.......................

Anexo D2. Gréficos do estudo do comportamento da absor¢ao em fungédo da

TBIMPEIATUIG ... e s e e



Indice de figuras

Figura 1.1 — Gama de rolhas produzidas pela CS (CSP, 2020).........cccccecvevvriveseeriesnene 4
Figura 1.2 — Gama de produtos da CS com garantia de qualidade individual (CSP,

1010 ) TSRS 4
Figura 2.1 Descorticamento do sobreiro (UNAC, 2020)........cccccevviiirienienieeneeie e 8
Figura 2.2 — Representacao da disposicéo das células num corte de uma placa de cortica
(Silva, et al., 2005). ..coeiieiieieee e nreene s 10
Figura 2.3 — Esquema da estrutura das células da cortica (Gil, 2007) . .....cccoecvrvrvrnnnne. 11
Figura 2.4 — Curva tensdo-deformacao tipica da cortica (Silva, et al., 2005). ............... 13
Figura 3.1 — Imagem de garrafa bordalesa e garrafa borgonhesa (Castelos, 2022). ...... 16
Figura 3.2 — Perfil interno no gargalo, segundo a norma CETIE ((CETIE), 2008). ...... 17
Figura 3.3 — Esquema da rolhadora utilizada na CSP. ...........cccceoriiiiiiien e 18

Figura 3.4 — Representacdo da variabilidade dos diametros de todos os moldes por

010 {010 T £ Vo L USSR OSSN 20
Figura 4.1 — Fluxograma seguido para obtencdo do novo método, para a recuperacao
dimensional da rOINA. .........ccv i 31
Figura 4.2 — Fluxograma seguido para obtencdo do novo método, para a absorcao do
VINNO PEIA TOINA. ..o e 32

Figura 4.3 — Método de referéncia para analise das percentagens de recuperacdo da

(0] 4 USSR 33
Figura 4.4 — Procedimento do novo método de analise da recuperacéo dimensional da
0] | - SRS TRR 34
Figura 4.5 — Fotografia da montagem para obtencdo das fotografias, a esquerda, e da
imagem obtida, @ AIFITAL ......ccccveiie e 35
Figura 4.6 — Demonstragédo do dngulo de medicg&o de 45° numa rolha natural. ............. 36

Figura 4.7 — Fotografia da montagem para obtencg&o das fotografias, a esquerda, e da
imagem obtida, @ AIrIA. ........cceiieiece e 36
Figura 4.8 — Fotografia do novo suporte para obtengdo das fotografias, a esquerda, e da
imagem obtida, @ AIFITAL ......ccccveie e 37
Figura 4.9 — Fotografia do novo suporte para obtencéo das fotografias, a esquerda, e da
imagem obtida, @ AIrITA. ........cceiieiece e 38
Figura 4.10 — Fotografia do novo suporte para obtencéo das fotografias, a esquerda, e da

imagem obtida, @ AIFITAL ......c.ccuviie e 38

Xi



Figura 4.11 — Método de referéncia para analise das percentagens de absorcdo da rolha.

........................................................................................................................................ 39
Figura 4.12 — Procedimento do novo método de anélise do perfil de absor¢do da rolha.

........................................................................................................................................ 40
Figura 4.13 — Camara FLYR, Série A, modelo 320 (FLIR A 320, 2009)..........cccccveue.. 40
Figura 4.14 — Orientacédo da rolha para ensaios e tratamento de resultados................... 42

Figura 4.15 — Instalagdo montada para obtencéo dos ensaios de termografia, no ISEP. 43
Figura 5.1 — Grafico da percentagem de recuperagcdo em funcao do tempo, obtido
através do metodo referencia e do método em desenvolvimento. ..........ccocevervieriennnnn 45
Figura 5.2 — Gréfico do didmetro de recuperagdo em funcéo do tempo, para a rolha

L LU | USROS 46
Figura 5.3 — Grafico do diametro de recuperacdo da rolha, em funcdo do tempo, para a
o] | g (<o oY or= o [0 1 U o Lo 1 OSSOSO ORSON 46
Figura 5.4 — Gréfico do didametro de recuperacdo da rolha, em fungdo do tempo, para a
rolha tECNICA O tIPO 2. ...voeeiiieee e et 47
Figura 5.5 — Grafico do diametro de recuperacdo em funcéo do tempo, para a rolha
Lot g o B £ o Lo R TSSO 47
Figura 5.6 — Grafico do diametro de recuperacdo da rolha, em fungéo do tempo, para a
rolha tECNICA O tIPO 4. ..ot 47
Figura 5.7 — Grafico do diametro de recuperacdo da rolha, em funcdo do tempo, para a
rolha tecnica dO tIPO 5. ....ooviiiice e 48
Figura 5.8 — Grafico dos diametros de recuperacdo obtidos, em fun¢édo do tempo, da
média das 6 rolhas, obtidos a partir da medi¢do aos 45° e média dos 0° € 90°............... 50
Figura 5.9 — Conjunto de resultados obtidos do teste t de Student realizado as médias da
recuperacdo obtidas pelos dois métodos, medi¢do a 45° e média da medi¢do a 0° e 90°,
referente ao tempo 0, para 0S dOIS MELOUOS. .........evverieerieiiereeie e e e se e sre e 51
Figura 5.10 — Gréfico da percentagem de recuperacdo em funcdo do tempo, obtido
através do metodo referencia e do novo método, da média das 10 rolhas analisadas. ... 51
Figura 5.11 — Gréfico da percentagem de recuperacdo em fungdo do tempo, obtido
através do novo método, para a rolNa. ..........c.ccveeeiieiicce e 52
Figura 5.12 — Gréfico da percentagem de recuperacdo em funcdo do tempo, obtido

através do método de referéncia e novo método, da média de 10 rolhas analisadas....... 53

Xii



Figura 5.13 — Gréfico da percentagem de recuperacdo em funcdo do tempo, obtido

através do método de referéncia e pelo novo método, da média das 10 rolhas analisadas.

Figura 5.14 — Comparacdo das resolucdes obtidas atraves de fundo azul, a esquerda, e
fUNCO BranCo, & AIrCITAL ......ooveiiiiceeee e 54
Figura 5.15 — Gréfico da percentagem de recuperacdo em fungdo do tempo, da média
das 5 rolhas analisadas do conjunto 1, obtido através do novo método. .............c..ee..... 54
Figura 5.16 — Gréafico da percentagem de recuperacdo em funcdo do tempo, da média
das 5 rolhas analisadas do conjunto 2, obtido através do novo método. .............c.......... 55
Figura 5.17 — Fotografias captadas de uma das rolhas analisadas, aos 5 minutos, lado
esquerdo, e aos 15 minutos, 1ad0 AIreit0. ........ccevvrieiiereeie e s 55
Figura 5.18 — Gréfico da percentagem de recuperacdo em funcéo do tempo, obtido
através do método tradicional, aos 0 e 15 minutos, e recorrendo a fotografia, da média
das 10 rolhas analiSA0aS. ..........eiveiiiieiieii e 56
Figura 5.19 — Comparacao das resolugdes obtidas através de fundo verde, a esquerda, e
FUNCO AZUL, & QIFBITA. ...veveeeeieece ettt 57
Figura 5.20 — Desenho técnico do suporte final para a rolha, a esquerda, e com as

A T=To [0 E T W =T 1 = TR 58

Figura 5.21 — Grafico da percentagem de recuperacdo em fun¢édo do tempo, obtido

através do novo método, da média das 10 rolhas analisadas. ...........cccccevevereniieiennnnn 59
Figura 5.22 — Termograma obtido da leitura de rolha extraida. ..............ccccoveveiieieennenn 60
Figura 5.23 — Absorcdes obtidas para cada disco cortado da rolha..............ccocevvnvninne. 61

Figura 5.24 — Termograma e perfil de absorcao correspondentes a rolha com menor

absorcdo, lado esquerdo, e a rolha com maior absorcao, lado direito. .............c..cccvenee. 62
Figura 5.25 — Termograma obtido da rolha extraida. .............ccccovvevieiiiic i 63
Figura 5.26 — Termograma e perfil de absorcédo referentes arolha 1...........cccccocvvvnnne. 64
Figura 5.27 — Demonstracdo da leitura das temperaturas no termograma. .................... 65

Figura 5.28 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de
absorcdo em funcdo da temperatura, paraa rolha 1. .......ccccooveiiiiiiiiiniee e 65
Figura 5.29 — Percentagem de absor¢do em funcdo da temperatura, aplicando a linha de

tendéncia exponencial e polinomial, ao total das 12 rolhas. ..........ccccccevivevviiciieceennnne, 66

Figura B.1 — Marcacao realizada na rolha para anélise da recuperacédo dimensional. ... 78

xiii



Figura B.2 — Demonstracao dos angulos de crescimento da cortica numa rolha natural.

Figura B.3 — Marcac&o realizada na rolha para anélise da recuperacao dimensional. ... 80

Figura B.4 — Demonstracao dos angulos de crescimento da cortica numa rolha natural.

Figura B.5 — Demonstracdo da calibracdo do programa ImageJ, selecionado a area e
mudanca de escala de MEMIGAD. ..........ccueruerriiiiiii s 81
Figura B.6 — Demonstracdo da calibracdo do programa ImageJ, aplicacdo da escala de
medicdo pretendida as analises SEQUINTES. .........ccveireiieiieiiere e 82

Figura B.7 — Demonstracao da obtencgdo dos valores dos didmetros. ..........c.ccocevvreenne. 82

Figura C.1 — Gréfico da percentagem de recuperagdo em funcdo do tempo, obtido
através do metodo de referéncia e recorrendo ao novo método, paraarolha 1. ............ 83
Figura C.2 — Grafico da percentagem de recuperacdo em funcdo do tempo, obtido
através do método de referéncia e recorrendo ao novo método, para a rolha 2. ............ 83
Figura C.3 — Gréfico da percentagem de recuperagdo em funcéo do tempo, obtido
através do metodo de referéncia e recorrendo ao novo método, paraarolha 3. ............ 84
Figura C.4 — Grafico da percentagem de recuperacdo em fungdo do tempo, obtido
através do método de referéncia e recorrendo ao novo método, para a rolha 4. ............ 84
Figura C.5 — Gréfico da percentagem de recuperagdo em funcdo do tempo, obtido
através do metodo de referéncia e recorrendo ao novo método, paraarolhab. ............ 84
Figura C.6 — Grafico da percentagem de recuperacdo em funcdo do tempo, obtido
através do método de referéncia e recorrendo ao novo método, para a rolha 6. ............ 85
Figura C.7 — Gréfico da percentagem de recuperagdo em funcdo do tempo, obtido
através do metodo de referéncia e recorrendo ao novo método, paraarolha7. ............ 85
Figura C.8 — Gréfico da percentagem de recuperagdo em funcéo do tempo, obtido
através do método de referéncia e recorrendo ao novo método, paraarolha 8. ............ 85
Figura C.9 — Grafico da percentagem de recuperacdo em funcdo do tempo, obtido
através do metodo de referéncia e recorrendo ao novo método, para a rolha 9. ............ 86
Figura C.10 — Grafico da percentagem de recuperacdo em fungdo do tempo, obtido
através do método de referéncia e recorrendo ao novo método, para a rolha 10. .......... 86
Figura C.11 — Grafico da percentagem de recuperacdo em fungdo do tempo, obtido

através do meétodo de referéncia e recorrendo ao novo meétodo, para a rolha 11. .......... 86

Xiv



Figura C.12 — Gréfico da percentagem de recuperacdo em func¢éo do tempo, obtido
através do metodo de referéncia e recorrendo ao novo método, para a rolha 12. .......... 87
Figura C.13 — Grafico da percentagem de recuperacdo em fungdo do tempo, obtido
através do método de referéncia e recorrendo ao novo método, para a rolha 13. .......... 87
Figura C.14 — Gréfico da percentagem de recuperacdo em fungédo do tempo, obtido
através do metodo de referéncia e recorrendo ao novo método, para a rolha 14. .......... 87
Figura C.15 — Grafico da percentagem de recuperacdo em fungdo do tempo, obtido
através do método de referéncia e recorrendo ao novo método, para a rolha 15. .......... 88
Figura C.16 — Gréfico da percentagem de recuperacdo em funcéo do tempo, obtido
através do metodo de referéncia e recorrendo ao novo método, para a rolha 16. .......... 88
Figura C.17 — Grafico da percentagem de recuperacdo em funcgdo do tempo, obtido
através do método de referéncia e recorrendo ao novo método, para a rolha 17. .......... 88
Figura C.18 — Gréfico da percentagem de recuperacdo em funcéo do tempo, obtido
através do metodo de referéncia e recorrendo ao novo método, para a rolha 18. .......... 89
Figura C.19 — Conjunto de resultados obtidos do teste t de Student realizado as médias
da recuperagdo obtidas pelos dois métodos, medi¢do a 45° e média da medigdo a 0° e
90°, referente ao tempo 1, para 08 dois MELOAOS. .......ceevviieiiiiiiiiiiiici e 90
Figura C.20 — Conjunto de resultados obtidos do teste t de Student realizado as médias
da recuperagdo obtidas pelos dois métodos, medi¢ao a 45° ¢ média da medigdo a 0° e
90°, referente ao tempo 3, para 08 dois MELOAOS. .......ceevviiiiiiiiiiiiiiiei e 90
Figura C.21 — Conjunto de resultados obtidos do teste t de Student realizado as médias
da recuperagao obtidas pelos dois métodos, medi¢ao a 45° e média da medigdo a 0° e
90°, referente ao tempo 5, para 0s doiS MELOAOS. ....ccveirriiiriiiiieiiie e 91
Figura C.22 — Conjunto de resultados obtidos do teste t de Student realizado as médias
da recuperagdo obtidas pelos dois métodos, medi¢do a 45° e média da medicdo a 0° e
90°, referente ao tempo 15, para 0s dois MEtOdOS. ......eevvveriiiiiiiiiiiiiiie e 91
Figura C.23 — Conjunto de resultados obtidos do teste t de Student realizado as médias
da recuperagdo obtidas pelos dois métodos, medi¢do a 45° e média da medicdo a 0° e
90°, referente ao tempo 60, para 0s dois MELOAOS. ......eevviiviiiiiiiiiiiiiei e 91

Figura C.24 — Demonstracéo da leitura do diametro que a aplicacdo deve ser capaz de

L 4] (SR 92
Figura D.1 — Termograma e perfil de absorcéo referentes arolha 2. ..........cccccceevvvvennne 94
Figura D.2 — Termograma e perfil de absorcéo referentesarolha 3...........cccccecvvvvennne 94

XV



Figura D.3 — Termograma e perfil de absorcdo referentes arolha 4. ..........cccccevvevvenene 95

Figura D.4 — Termograma e perfil de absorcéo referentes a rolha 5. .........cccoceveinnnen. 95
Figura D.5 — Termograma e perfil de absorcéo referentes a rolha 6. ...........ccccoeeenneen. 96
Figura D.6 — Termograma e perfil de absorcdo referentesarolha 7. ..........ccccceeevevinennnne 96
Figura D.7 — Termograma e perfil de absorcéo referentesarolha 8...........c.cccccoveeveenee 97
Figura D.8 — Termograma e perfil de absorcéo referentes arolha 9. .........cccoceveinnnen. 97
Figura D.9 — Termograma e perfil de absorcéo referentes a rolha 10. ...........ccccceeneneen. 98
Figura D.10 — Termograma e perfil de absorcdo referentes a rolha 11..........cccoeevvene. 98
Figura D.11 — Termograma e perfil de absorcdo referentes a rolha 12. .............cccue..... 99

Figura D.12 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de
absorcéo em funcdo da temperatura, para a rolha 2. ........ccccoeeveiie i 99
Figura D.13 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de
absorcéo em funcéo da temperatura, paraarolha 3. .......c.cccoooevieiicie i 100
Figura D.14 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de
absorcéo em funcdo da temperatura, paraarolha 4. ......cccocoevevieiiiie i 100
Figura D.15 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de
absorcdo em funcdo da temperatura, paraarolhab. .......c.cccooeiiieiiiic i 101
Figura D.16 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de
absorcéo em funcdo da temperatura, paraarolha 6. .......c.ccceoevieiieii i 101
Figura D.17 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de
absorcéo em funcéo da temperatura, paraarolha 7. .........cccoeoevieiiiie i, 102
Figura D.18 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de
absorcéo em funcdo da temperatura, paraarolha 8. .......c.ccoeoeveiiiieiie e 102
Figura D.19 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de
absorcdo em funcdo da temperatura, paraarolha 9. ..o 103
Figura D.20 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de
absorcéo em funcdo da temperatura, para a rolha 10. ........ccccevieeviiie e 103
Figura D.21 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de
absorcdo em funcdo da temperatura, paraa rolha 11. .......ccooeiiiiiiiininnieeeeee 104
Figura D.22 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de

absorcéo em funcdo da temperatura, paraa rolha 12. ........ccccccovvieviivn e 104

XVi



Indice de tabelas
Tabela 1.1 — ODS’s associados a Estratégia dos 3P’S......c.ccccveviiieviiie i 3

Tabela 2.1 — Constituicdo quimica da cortica e as suas funcdes (Gil, 2007). ................ 12

Tabela 4.1 — Divisdo das necessidades para obtencdo dos novos métodos a desenvolver.

Tabela 4.2 — Caracteristicas da camara FLYR A320 (FLIR A 320, 2009). ................... 41

Tabela 5.1 — Recuperacdo diametral das rolhas natural e técnica, em um, obtida para o
total de 5, 15 € 60 MINULOS A8 ANATISE. .......cvvriicreie it 48
Tabela 5.2 — Velocidades de recuperacdo obtidas para os intervalos [0-5] min, [5-15]
min e [15-60] min, para as rolhas tECNICAS. ..........ccoveieeieiieie e 49
Tabela 5.3 — Razdo entre a recuperacdo obtida até aos 15 minutos e a recuperacdo total,
PAra CAAA FOINA. ... s 49
Tabela 5.4 — Diferenca dos diametros obtidos através do novo método, subtraindo os

didametros obtidos a partir do método de referéncia, para cada etapa...........c.cccoeeveeueenee. 58

Tabela A.1 — Valores referentes ao teor de humidade e recuperagédo dimensional apds
compressdo, para cada tipo de rolha (adaptado da ISO 16420).........cccccevevvevreeiesinennn. 75
Tabela A.2 — Valores nominais e limites de especificacdo referentes as dimensoes, para
cada tipo de rolha (adaptado da ISO 16420). .....cccoeoeveerreieniene e 75

Tabela A.3 — Valores limite de especificacdo superior e inferior relativos a forca de

extracdo, para cada tipo de rolha (adaptado da ISO 16420).........cccccceevvevieiieieciesnene 75
Tabela A.4 — Valores nominais e limites de especificacdo referentes a massa e
densidade da rolha aglomerada (adaptado da ISO 16420). ........ccccceovviiininencnenennnn 76
Tabela A.5 — Valores nominais e limites de especificacdo referentes a massa da rolha
1+1 (disco/aglomerado/disco) (adaptado da ISO 16420)........ccccccveevveiieiiieiiieeiee s, 76

XVii



XViii



Lista de abreviaturas e siglas

ISEP — Instituto Superior de Engenharia do Porto

CSP — Cork Supply Portugal

CS — Cork Supply

CSP1 — Cork Supply Portugal, unidade de rolhas naturais

I&D — Investigacdo & Desenvolvimento

CSP2 — Cork Supply Portugal, unidade de acabamento

CSP3 — Cork Supply Portugal, unidade de preparagéo

CSP4 — Cork Supply Portugal, unidade de rolhas técnicas

TCA — 2,4,6-Tricloroanisol

ODS - Objetivos de Desenvolvimento Sustentaveis

ONU — Organizagéo das Nacdes Unidas

3P’s — Pessoas e comunidades; Produtos e inovacdo; e Planeta e operacgdes
FC — Forcas maximas de compressao

FR — For¢a maxima de relaxamento

HR — Humidade relativa

Ty — Temperatura de transicao vitrea

Dhovo método — Di@metro obtido a partir do novo método, em mm

Dimstodo rer.) — Didmetro obtido a partir do método de referéncia, em mm

Xix



XX



[ ]
I s eI] Instituto Superior de Proposta de metodologias de avaliacdo de pardmetros associados ao
Engenharia do Porto desempenho de rolhas em garrafa

1. Introducao

1.1. Enquadramento

A dissertacdo ocorreu com o intuito de obtencdo do grau de Mestre em Engenharia
Quimica, ramo de Tecnologias de Protecdo Ambiental, do Instituto Superior de
Engenharia do Porto (ISEP). Decorreu na empresa Cork Supply Portugal, SA, na unidade
de rolhas naturais (CSP1), na equipa de Investigacdo & Desenvolvimento (1&D). O
primeiro acompanhamento comecou no dia 11 de novembro, com presencas na empresa
qguando necessario, até ao dia 25 de fevereiro, passando a laborar em horario normal de

trabalho a partir do dia 28 de fevereiro, tendo a duracdo de 4 meses a partir dessa data.

A importancia dos sistemas agroflorestais de cortica reside no facto de serem fonte
de uma matéria-prima 100 % natural e renovavel, que pode ser extraida de forma
sustentavel, sem pdr em perigo a arvore ou afetar a biodiversidade, contribuindo para uma
relacdo equilibrada com a natureza e a manutencdo dos ecossistemas que lhe estdo

associados.

Os montados de sobro desempenham um papel fundamental na regulacdo
hidrolégica, na protecdo do solo e no sequestro de carbono, com uma média de cerca de
200 anos de vida, os sobreiros sdo responsaveis, s6 em Portugal, pela retencdo de cinco
milhGes de toneladas de CO», por ano. A fileira da cortica apresenta-se, assim, como
garantia de um futuro mais promissor pela sustentabilidade ambiental, econémica e social
que preconiza. No entanto, igualmente importante a cortica como matéria-prima, € a
cortica como produto acabado, neste caso, rolha de cortica. Assim, ha cada vez mais
preocupacdo com a longevidade das rolhas, nomeadamente atraves da andlise de

alteracdes funcionais durante o seu tempo de uso em garrafa.

1.2. Apresentacdo da Cork Supply Portugal, SA

A empresa Cork Supply Portugal (CSP) pertence ao Grupo Harv81, anteriormente
designado também por Grupo Cork Supply. Este Grupo foi fundado em 1981 na
reconhecida regido vinicola do Norte da Califérnia. No seu compromisso com a
qualidade, dedica-se exclusivamente a inddstria vinicola, apoiando os produtores de
vinho e bebidas espirituosas em todo o mundo, fornecendo solucdes consistentes e fiaveis

nas suas atividades de fabrico de rolhas, sob 0 nome Cork Supply (CS), assim como na
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producdo de barricas, na Tonnellerie O (barricas e alternativos) e de rétulos para a

industria vinicola através da Studio Labels.

Em 1995, o Grupo fundou a CSP numa estratégia de integracdo vertical. A CSP
dispbe de quatro unidades, trés a norte e uma a sul do territorio continental portugués.
Localizada no Montijo, encontra-se a CSP3, unidade de preparacdo, unidade onde é
preparada a cortica proveniente dos produtores florestais no seu estado cru e onde se
utiliza a tecnologia para o processo de cozedura. A cortica € transportada em camides
tanto até a unidade industrial de S&o Paio de Oleiros, CSP1, como até a unidade de S.
Jodo de Vér, CSP4, onde se iniciam os processos de producgdo de rolhas naturais e
técnicas, respetivamente. A unidade CSP1 dedica-se a producgdo de rolhas naturais que
sdo usadas em todo o Mundo e tem uma capacidade de producao de 350 milhdes de rolhas
por ano. A CSP4, localizada em S&o Jodo de Ver, dedica-se a producdo de rolhas técnicas
e tem capacidade de producdo para 600 milhdes de rolhas acabadas por ano, sendo a
matéria-prima utilizada no processo proveniente tanto de parte da cortica ndo utilizada na
CSP1 e proveniente da CSP3 como do material sobrante do fabrico de rolhas (aparas).
Nas instalacdes da CSP4 ocorrem ainda as operac6es da TALIS, para fabrico de Bartops,
com capacidade de producdo de 100 milhdes por ano. Por Gltimo, em Rio Medo, localiza-
se a CSP2, unidade de acabamento. Esta unidade dedica-se a personalizacdo, em
concordancia com as exigéncias dos clientes, através da marcacdo a tinta, fogo ou laser,
ao tratamento de superficie, embalamento e controlo da qualidade de todas as rolhas
enviadas para as adegas de toda a Europa. Tem uma capacidade de producéo instalada
para 250 milhdes de rolhas acabadas por ano.

1.2.1. Viséo da Cork Supply Portugal, SA

A CS trabalha para ser o parceiro de maior confianca e credibilidade da industria
vinicola, fornecendo os melhores produtos do setor. Para isso, emprega especialistas
excecionais e atua sempre orientado para a qualidade dos seus produtos e servigos, para
a satisfacdo das necessidades dos seus clientes, sem nunca perder a honestidade,

integridade e respeito pelo ambiente.

Nas Ultimas décadas a Cork Supply tem dedicado muito do seu esforco nos padrdes
de qualidade sensorial, tendo vindo a destacar-se por tecnologias como o Innocork®,
processo que extrai 2,4,6-Tricloroanisol (TCA) e outros aromas da cortica natural e o
DS100+, tecnologia de inspecdo ndo destrutiva e nao invasiva, numa linha de producéo
que _p__ermite a testagem de 100% das rolhas de lotes com garantias de auséncia de TCA e

2 2
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permitindo a criacdo de uma gama de produto diferenciado. Estas duas sdo exemplo das
cinco familias de patentes que o Grupo criou. O espirito inovador da Cork Supply
ultrapassa largamente o dominio das rolhas, desempenhando um papel fundamental na

busca permanente pela melhoria continua em tudo o que faz.

No dominio com o compromisso de sustentabilidade, a CS assume a necessidade de
enguadramento da sua Visdo nos Objetivos de Desenvolvimento Sustentaveis (ODS) da
Organizacdo das Nacdes Unidas (ONU). Como empresa de escala global, assume-se com
uma responsabilidade acrescida de cuidar do futuro, focando numa Estratégia 3Ps:

Pessoas e comunidades; Produtos e inovacgéo; e Planeta e operacOes, Tabela 1.1.

Tabela 1.1 — ODS’s associados a Estratégia dos 3P’s.

3P’s ODS’S

BOASAUDE EDUCAGAD EMPREGODIGHO
EBEN-ESTAR DEQUALIDADE ECRESCIMENTO
ECONOMICO

Pessoas e comunidades

16 PAL JUSTICA

EINSTITUIGOES
FORTES

ESANEAMENTD

Produtos e inovagio E

Planeta e operagdes

Para informagdo mais detalhada, consultar CSP (2020).

1.2.2. Produtos CS

A industria rolheira produz uma vasta gama de rolhas, disponiveis em varios calibres
e formatos, de forma a adaptarem-se a diversidade de garrafas e bebidas. Em grandes
linhas podem classificar-se 2 grupos de rolhas: aquelas que sdo obtidas diretamente a
partir do corte das pranchas de cortica — as chamadas rolhas naturais — e as que se
produzem a partir de granulado de cortica obtido pela moagem de sub-produtos da

indUstria de producéo de rolhas naturais — as chamadas rolhas técnicas.

Nas rolhas técnicas podem ainda classificar-se em aglomeradas, quando usado grédos

de dimensOes superiores ou iguais a 3 mm, e as micro aglomeradas, tipicamente

e
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produzidas a partir de grdos de menor dimensdo. Na Figura 1.1 encontra-se a gama de
rolhas produzidas pela CS.

PARA VINHOS & BEBIDAS ESPIRITUOSAS

(o] CS OPTIMUM Cs C5MICRO TALIS
NATURAL COLMATADO 1+1 1+1 CIMICRO BARTOPS

PARA VINHOS ESPUMANTES

CSCUVEE CSCUVEE CS CUVEE CS CUVEE
0+2 0+1 MICRO AGLOMERADO

>

Figura 1.1 — Gama de rolhas produzidas pela CS (CSP, 2020).

A CS possui ainda de uma gama de produtos com garantia individual, Figura 1.2,

satisfazendo as necessidades do cliente.

VINHOS TRANQUILOS VINHOS ESPUMANTES ESPIRITUOSOS
Ds100 DS100+ VING s s VING DS100 D5100
NATURAL NATURAL NEO VNG VINGE CUVEE CUVEE 022 TALIS BARTOP
{/psi00 DSI0G vVinc Vinc Vinc vinc d/psioo 1]os100

Figura 1.2 — Gama de produtos da CS com garantia de qualidade individual (CSP, 2020).

No que se refere as especificacbes das rolhas naturais e técnicas, de salientar a

diferenga na composicdo, 0 que se repercute também nas caracteristicas fisicas e
mecanicas.

Todas as rolhas naturais fornecidas pela CS tém o importante selo de garantia
Innocork®. A DS100 Rolha Natural, é submetida ao servico DS100, consistindo numa

analise ndo invasiva e ndo destrutiva realizada por um painel de provadores altamente

&) 4
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especializados que garante a eliminacdo de rolhas com desvios sensoriais, incluindo TCA,
em 100% das rolhas de um lote. Apds um condicionamento em ambiente controlado
durante 24 horas, as rolhas s&o avaliadas sensorialmente por trés especialistas de forma
sequencial. As rolhas gue apresentam algum desvio olfativo sdo devidamente eliminadas
da cadeia de producdo. A DS100+ Natural, distingue-se da anterior pela nova tecnologia
automatica que garante rolhas naturais 100% livres de TCA, eliminando da cadeia
produtiva qualquer rolha que tenha niveis de TCA acima do limiar sensorial (informacédo

obtida através de documentos internos da CS).

Entre as variadissimas rolhas microaglomeradas produzidas pela CS, importa dividir,
neste estudo, em dois grupos, as: Microaglomeradas produto corrente e as VINC (de
garantia individual). Em relacdo a estes dois grupos existem, dentro de cada grupo, varias

que se distinguem, sobretudo, pela qualidade que oferecem ao cliente.

A rolha CS Micro é a solugdo microaglomerada mais avancada da gama CS,
produzida através de tecnologia de moldacdo individual, oferecendo uma excelente
vedag&o e um desempenho mecénico e sensorial exemplares. As VINC distinguem-se das
Micro por serem livres de TCA, uma vez que se produz exclusivamente a partir de
matéria-prima controlada pela CS. A linha de produtos VINC é também resultado do
processo VAPEX ®, que consiste na desinfecdo dos granulos de cortica por lotes,
eliminando o TCA através da transferéncia de massa e calor. As VINC s&o a escolha
natural para quem prefere rolhas técnicas (informacéo obtida através de documentos
internos da CS). Esta rolha sera referida como rolha técnica ao longo da dissertacéo.

1.3.  Tema e objetivos da dissertagao

O mercado, cada vez mais exigente, pede detalhes quanto ao desempenho dos
vedantes a longo prazo, incluindo o contributo para o envelhecimento do vinho que
pretende preservar. Por outro lado, € também solicitada informacdo quanto a parametros
funcionais das rolhas, ou seja, é relevante a aquisicdo de informagdo que permita
estabelecer critérios relacionados com a longevidade das rolhas, nomeadamente através

da andlise de alteracGes funcionais durante o seu tempo de uso em garrafa.

Com esse objetivo, este trabalho propde o desenvolvimento e a implementacédo de
novas metodologias para a determinacdo de dois pardmetros relacionados com o

desempenho de rolhas em garrafa: a memdria eléstica e a progressdo de vinho pela rolha.
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Foram selecionados dois tipos de rolhas produzidas pela CSP, natural e
microaglomerada. As variaveis em estudo para os referidos parametros funcionais sdo o

perfil interno dos gargalos das garrafas usadas e o tempo de uso do vedante.

A memoria eléstica permite analisar eventuais perdas de elasticidade com o tempo de
confinamento da rolha no volume disponivel no gargalo. O método mais usado para medir
a recuperacdo do diametro consiste em determinar a medida deste ap0s o teste de
compressdo de imediato no relaxamento e posteriormente a 15 minutos, 1 h, através de

um paquimetro.

Quanto a impregnacdo da rolha com vinho, permite estabelecer em que medida a
capacidade vedante da rolha pode ficar comprometida no mesmo tempo de
armazenamento. Esta progressdo de vinho pela rolha é habitualmente determinada pela
pesagem da rolha apds extracdo, seguindo-se a secagem da rolha na estufa a 103 °C, até

massa constante, obtendo-se a percentagem de humidade da rolha.

Os referidos métodos de referéncia, capazes de medir o perfil de humidade, bem
como o comportamento eléstico da rolha, sdo trabalhosos, destrutivos, lentos e suscetiveis

a erros.

Deste modo, prople-se a investigacdo e o desenvolvimento de metodologia de
acompanhamento da recuperacdo eléstica da rolha apds extracdo (a sua recuperacao
diametral) e de uma ferramenta ndo invasiva para a monitorizacdo de perfil de humidade

da rolha no gargalo.

Inicialmente, o trabalho passou por fazer um levantamento de estudos ja realizados

das variaveis influenciadoras do desempenho da rolha.

Para o estudo do comportamento elastico da rolha, desenvolveu-se uma metodologia
que, através de imagens fotograficas, e posterior processamento de imagem, é capaz de
medir a expansao da rolha ao longo do tempo. Assim, pretende-se diminuir o erro e a
manipulacgdo possiveis, resultantes da medicéo através do paquimetro. Para tracar o perfil

de humidade da rolha, comecou-se a estudar a utilizacdo de uma camara termografica.

O trabalho em realizac&o esté a ser laborado no departamento de 1&D, localizado na
CSP1.
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1.4.  Organizacdo do relatorio
O relatdrio encontra-se dividido em 7 capitulos. No capitulo 1, é feita uma breve
descricdo da empresa onde se realiza a dissertacdo, apresenta-se 0 tema e 0s objetivos

desta e faz-se uma breve descricdo da estrutura do relatério.

No capitulo 2 é abordada a cortica desde a sua origem (floresta e o descorticamento),

passando pela sua estrutura e suas propriedades.

O capitulo 3 refere-se especificamente a rolha, qual a sua funcéo, especificagdes e
monitorizacao, e sdo ainda abordados estudos cientificos sobre o assunto em analise nesta

tese.

No capitulo 4 encontra-se o procedimento experimental seguido para a obtencéo das
metodologias em estudo de viabilizacdo, nomeadamente a analise de fotografia no ImageJ
e a utilizacdo de uma camara termogréafica. No capitulo 5 sdo apresentados os resultados

e discussdo relativos a obtencao dos métodos referidos.

No capitulo 6 encontram-se as conclusdes retiradas ao longo do trabalho realizado.
Por ultimo, no capitulo 7 é possivel analisar propostas para trabalhos futuros, sendo

possivel dar continuidade ao trabalho realizado.
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2. A Cortica

A cortica € um material cujas aplicacdes sdo conhecidas desde a Antiguidade,
sobretudo como material flutuante e como vedante, tendo o0 mercado, a partir do inicio do
século XX, sofrido uma enorme expansdo, nomeadamente face ao desenvolvimento de

aglomerados diversos a base de cortica (Gil, 2007).

E o parénquima suberoso originado pelo meristema subero-felodérmico do sobreiro
(Quercus suber L.), ou seja, a cortica € a casca do sobreiro. E um tecido vegetal 100%
natural e é constituida por uma colmeia de células microscopias de aspeto alveolar, cujas
membranas celulares possuem um certo grau de impermeabilizacdo, e possuem um gas
idéntico ao ar, que ocupa cerca de 90 % do volume. A nivel macroscopico, é um material
leve, eléstico e praticamente impermeével a liquidos e gases. E também um 6timo isolante
térmico e elétrico e absorvedor acustico e de vibracbes, sendo também indcuo e
praticamente imputrescivel, apresentando a capacidade de se comprimir sem expansdo
lateral (Gil, 2007) (APCOR, 2018).

Quando a cortica € comprimida, as suas células encurvam e dobram, ndo lhe
conferindo praticamente qualquer expanséo lateral, havendo uma posterior recuperacéo.
A cortica é também um material que dissipa a energia de deformacdo. Este material possui
ainda uma notavel estabilidade quimica e biol6gica e uma boa resisténcia ao fogo (Gil,
2007).

No que se refere ao descorticamento, a arvore ndo pode ser totalmente “despida” do
seu revestimento suberoso. Esta operacdo é efetuada manualmente com recurso a

machados, como se pode ver na Figura 2.1, existindo ja processos mecanicos (Gil, 2007).

n by
i |
o _,: Ibm

Figura 2.1— Descorticamento do sobreiro (UNAC, 2020).
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A grande exploracdo industrial acontece no terceiro descorticamento, ou seja, apos
descorticamentos sucessivos, é que se obtém a cortica com uma superficie exterior mais
uniforme, designada por cortica de reproducdo ou amadia, com propriedades adequadas
para a producdo de rolhas de qualidade (Gil, 2007).

A partir desta altura, o sobreiro fornecera, de nove em nove anos, cortica com boa
qualidade durante cerca de século e meio, produzindo, em média, 15 descorticamentos
durante toda a sua vida (APCOR, 2018).

2.1. Estrutura morfoldgica e composicédo da cortica

2.1.1. Morfologia

Quando observada ao microscopio, a cortica pode ser descrita como um tecido
homogéneo, constituido por células dispostas de modo compacto e forma regular, sem
que haja espacos entre elas, contendo um gas semelhante ao ar no seu interior, numa
estrutura alveolar que se assemelha com a de um favo de mel. As células constituintes
tém a forma de prismas retangulares e estdo empacotadas em colunas paralelas. A corti¢a
contém ainda canais lenticulares cujo didametro e nimero é variavel, influenciando a
densidade e porosidade da cortica. Os canais lenticulares existentes também possuem

forma cilindrica, ndo alterando assim a configuracdo existente (Silva, et al., 2005).

2.1.2. Estrutura macroscopica

A cortica apresenta um aspeto quase homogéneo, sem aparente diferenciacéo celular,
pois a sua estrutura celular ndo é visivel devido as reduzidas dimensdes das suas células.
No entanto, os canais lenticulares, responsaveis pelas trocas gasosas entre o exterior e 0
interior da arvore, fazem com que sejam visiveis fendas na estrutura macroscopica da
cortica (Amaral Fortes, Rosa, & Pereira, 2004) (Pereira, 2007) (Pereira, 1988).

Ao longo da espessura da cortica sdo observaveis os anéis de crescimento,
distinguiveis por serem constituidos por células com diferentes dimens@es e diferentes
espessuras das suas paredes celulares formadas na Primavera/ Verdo ou Outono/Inverno.
Assim, por exemplo, numa cortiga com nove anos ha nove camadas completas de Outono
e oito camadas completas de Primavera e ainda duas meias camadas de Primavera; uma
junto & raspa, logo apds o descorticamento anterior e outra junto ao ventre, que estava em

formacéo na altura da despela.

A qualidade da cortica é determinada pela homogeneidade da massa de células
suberificadas relativamente a descontinuidades ou tecidos estranhos que aparecam
@) 9
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intercalados. Dentro destas descontinuidades existem sempre 0s canais lenticulares que
atravessam radialmente a cortica, e que transversalmente ddo origem aos poros. A
estrutura da cortica € anisotropica (as propriedades variam com a direcao) (Gil, 2007). A
analise de uma seccdo de cortica € normalmente feita através de um esquema que define
trés diregdes principais e trés seccbes principais, perpendiculares a cada uma das direcoes
principais, Figura 2.2. As trés principais dire¢0es definidas para este material sdo: a radial
(segundo o raio da arvore), a axial (segundo o eixo do tronco) e a tangencial (tangente a
circunferéncia do tronco). Em relacéo as seccdes, a seccdo perpendicular a direcdo radial
designa-se por tangencial (por ser tangente ao tronco das arvores), a seccao perpendicular
a direcdo axial € a seccdo transversal (por ser transversal ao tronco) e a sec¢do
perpendicular a dire¢do tangencial designa-se por seccdo radial (por ser segundo o raio
do tronco) (Amaral Fortes, Rosa, & Pereira, 2004) (Silva, et al., 2005).

Tangencial

Radial

Figura 2.2 — Representagdo da disposi¢cdo das células num corte de uma placa de cortiga (Silva, et al., 2005).

No entanto, a anisotropia deixa de ser sentida quando existe um aglomerado de
cortica, dada a distribuicdo/orientagdo aleatdria dos granulos (Gil, 2007).

2.1.3. Estrutura microscépica

A cortica € constituida por células sem espacos entre si cujo contetido desapareceu
durante o crescimento e posteriormente sofreu um processo de suberificacdo das
membranas celulares. As células comunicam entre si por plasmodesmos que sao
microcanais que atravessam a parede celular. Apenas 10-15% do volume das células da
cortica correspondem ao volume das paredes celulares, o que significa que os restantes
85-90% é espaco vazio. Esta estrutura é que confere a este material as suas propriedades
de interesse de isolamento e resiliéncia (Gil, 2007).

As paredes celulares sdo constituidas por uma base estrutural de suberina e polifenois
poliméricos, tipo lenhina, com uma elevada quantidade de ceras extrataveis (Gil, 2007).
@) 10
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Como se verifica na Figura 2.3, a parede celular apresenta 5 camadas: uma camada média
constituida por celulose fortemente lenhificada e de espessura muito reduzida (parede
primaria, confere rigidez e estrutura), duas camadas interiores bastante mais espessas
constituidas  fundamentalmente  por suberina (parede secundaria, confere
impermeabilidade) e duas camadas de natureza celul6sica (parede terciaria) (Pereira,
1988).

[~ canal de pontuacao

~

parede terciaria
—_—

_ camada suberinica

. E - camada suberinica

suberina
- ceras
—— parede primaria

== lamela média e
parede primaria

3 3

lamela media
canais de pontuacoes

i parede terciaria

parede secundaria
-
= lamela média composta

- Pparede secundaria
parede terciaria

Figura 2.3 — Esquema da estrutura das células da cortica (Gil, 2007) .

As membranas celulares possuem uma espessura mais fina nas células geradas na
Primavera e Verdo (1 a 1,25 um) e maior nas células de Outono/Inverno (2 a 2,5um). Este
facto, associado a maior ou menor dimensédo das células, interfere nas propriedades fisico-
mecanicas da cortica. Por isso, as corticas de rapido crescimento, com anéis suberosos de
maior espessura, sSa0 menos densas, mais compressiveis e menos elasticas do que as
corticas delgadas (Gil, 2007).

2.1.4. Composic¢do quimica

De uma forma geral, os constituintes quimicos da cortica encontram-se bem
documentados apesar de a abundancia dos seus componentes ser relativamente variavel,
sendo influenciada pela origem geogréafica e qualidade da arvore, e até mesmo pela parte
da arvore de onde a cortica é retirada (Pereira, 1988).

A constituicdo quimica da cortica engloba vérios tipos de compostos, que
tradicionalmente sdo divididos em grupos, expostos na Erro! A origem da referéncia

nao foi encontrada..l.
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Tabela 2.1 — Constituigdo quimica da cortiga e as suas fungées (Gil, 2007).

Elemento Percentagem Funcdo na cortica
) Compressibilidade e
Suberina 45 % o
elasticidade
) Componente estrutural das
Lenhina 27 %
paredes celulares
Polissacarideos 12 % Estrutura
Ceroides 6 % Impermeabilidade
Conferem a cor e servem
Taninos 6 % como material de protecéo e
conservagéo
Cinzas 4%

Denote-se que a suberina € uma mistura de &cidos orgénicos a partir da qual sdo
formadas as paredes das suas células, impedindo a passagem de agua e de gases. As
propriedades da suberina sdo notaveis, pois é praticamente infusivel, insolivel na agua,
no alcool, no éter, no cloroférmio, no acido sulfurico concentrado, no &cido cloridrico,
entre outros (APCOR, 2018).

Maiores ou menores, todas as células sdo preenchidas por uma mistura de gases
semelhante ao ar. Uma prancha de cortica, por exemplo, contém cerca de 60% de
elementos gasosos, 0 que explica a sua extraordinaria leveza. E este agregado de pequenas
almofadas que concedem a cortica uma compressibilidade fora do vulgar. Em simultaneo,
gracas a impermeabilidade que a suberina d& as paredes da célula da cortica, esta é
hermética. O gas nela contido ndo pode sair, sendo o fundamento da sua ma
condutibilidade térmica. Possui, ainda, uma massa voltimica média de cerca de 200 kg/m?
(APCOR, 2018).

2.2. Propriedades da cortica

A densidade da cortica seca ao ar é geralmente cerca de 150 a 160 kg/m?, mas uma
gama mais ampla de valores pode ser observada na natureza, influenciada por varios
fatores (Pereira, 2015).
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A composicdo quimica da cortica confere impermeabilidade as suas paredes
celulares. Relativamente a porosidade, é funcdo do volume que os canais lenticulares
ocupam, sendo normalmente avaliada na sec¢édo tangencial da prancha ou rolha de cortica
(Amaral Fortes, Rosa, & Pereira, 2004). Importa referir que quanto menor é a
percentagem de porosidade, melhor é a cortica. Assim, a cortica utilizada em rolhas
naturais é escolhida previamente de modo a garantir que ndo possui porosidades
superiores a 10 % (Amaral Fortes, Rosa, & Pereira, 2004).

Por ultimo, a cortica é conhecida pela sua compressibilidade. Durante um processo
de compresséo, a cortica passa por 3 fases de alteracdo da sua estrutura: i) a deformagéo
elastica das células, ii) a dobragem das paredes celulares e, por fim, iii) o colapso das
paredes e, consequentemente, esmagamento das células (Figura 2.4). Na primeira fase
(deformacéo eléstica), devido a pressdo que esta a ser exercida, ocorre uma flexdo das
paredes celulares e 0 empacotamento das células, de forma mais ou menos uniforme por
toda a area da cortica. Na fase seguinte, continua a haver alteracdo da estrutura celular,
devido a deformacéo das paredes celulares. Por fim, se a pressdo continuar a ser exercida,
ocorre o colapso das paredes celulares, levando ao esmagamento das células (Silva, et al.,
2005) (Amaral Fortes, Rosa, & Pereira, 2004).

Nominal Strain (Jof - 1)

Figura 2.4 — Curva tens@o-deformagdo tipica da cortiga (Silva, et al., 2005).

A recuperacdo das dimensdes originais apds a remogdo da compressao é rapida e esta
associada ao desdobramento das paredes celulares empenadas. A deformagdo permanente
apos 50% de tensdo € pequena (3 a 9%) e pode estar relacionada as células

lenhoceluldsicas que revestem os poros.
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Os valores descritos na literatura para 0 médulo de Young da cortica situam-se na
gama dos 10 a 20 MPa, com 0 mesmo tipo de anisotropia entre as dire¢des radial e ndo
radial. As amostras de cortica com maior densidade exibem globalmente maiores
resisténcias a compressdo, devido a estrutura quimica da parede celular da cortica, pois a
macromolécula de suberina flexivel, com os seus monomeros lineares de cadeia longa,
permite a ondulacdo da parede celular até mesmo para completar o dobramento sem
fratura (Pereira, 2015).

Assim, a cortica pode ser classificada como um material viscoelastico, ou seja,
quando a tensdo € removida, a recuperacao nao é total nem instantanea, sendo que, em
todo o caso dependendo da temperatura, da quantidade e da rapidez da pressao aplicada,

pode ocorrer uma recuperacao da estrutura inicial (Silva, et al., 2005).

“) 14
Cork
Supply



[ ]
I S eI] Instituto Superior de Proposta de metodologias de avaliacdo de pardmetros associados ao
Engenharia do Porto desempenho de rolhas em garrafa

3. A rolha e sua utilizacéo

As rolhas de cortica asseguram a vedacgdo do vinho no recipiente de vidro. Esta
vedacdo, quando prolongada no tempo, promove a maturagdo do vinho, ou seja, 0 seu
envelhecimento nobre através de inUmeros processos fisico-quimicos que ocorrem, quer
entre 0s seus componentes, quer entre estes e as substancias que compdem o ambiente
interno da garrafa (APCOR, 2018).

Vérios fatores afetam o vinho, sendo necessaria a escolha dos materiais corretos no
seu armazenamento. O vidro, como material, garante a maxima impermeabilidade ao
oxigénio, enquanto as rolhas de cortica favorecem uma boa evolucdo dos vinhos,
permitindo um ingresso controlado de oxigénio (Sanchez-Gonzalez, Gonzélez-
Hernandez, & Prades, 2020).

Assim, a escolha da rolha é um dos fatores mais importantes que afetam a qualidade
do vinho como produto final.

3.1. Rolha natural e rolha microaglomerada

A rolha natural é integralmente extraida de um Unico traco de cortica devidamente
selecionado em termos de qualidade, o que faz com que seja um produto topo de gama.
As rolhas naturais obtidas de um Gnico traco de cortica sdo o produto de maior valor
acrescentado, fabricado a partir de cortica de alta qualidade. As propriedades fisicas e
mecanicas deste produto natural tornam-no ideal para vedar vinhos de qualidade (Prades
Lopez & Sanchez-Gonzélez, 2019).

Relativamente a rolha microaglomerada, é formada por grénulos produzidos a partir
dos subprodutos de cortica de grande qualidade e derivados da brocagem de rolhas
naturais. Estes subprodutos sdo granulados em maquinas de trituracdo e obtém-se
granulos com granulometrias diversas. Posteriormente, estes granulos sdo aglomerados
com uma cola de poliuretano e o corpo é individualmente moldado ou obtido por extruséo,

dando origem a corpos cilindricos que séo cortados a medida das rolhas (APCOR, 2018).
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3.2. Funcao vedante
O objetivo da rolha é a vedacdo da garrafa, proporcionando a estanquicidade do

sistema rolha-garrafa relativamente aos liquidos nela contidos.

Os principais parametros fisicos e mecéanicos da cortica que se determinam para
inferir quanto a capacidade de vedacéo das rolhas sdo: a densidade; a for¢a de compressao
necessaria para reduzir o diametro da cortica ao didametro da maxila de rolhamento; a
forca de relaxamento que a cortica exerce sobre o gargalo de engarrafamento na insercéo;
a recuperacao do didmetro da cortica; e a forca de extracdo necessaria para o consumidor

final retirar a rolha.

A compressibilidade da cortica permite compressdo adequada nas maxilas da
rolhadora. A cortica é resistente a friccdo e abrasdo. Os tratamentos superficiais aplicados
na rolha favorecem ainda esta resisténcia permitindo a introducéo adequada nos gargalos,
por efeito da funcdo da rolhadora. As propriedades de resiliéncia permitem uma

distribuicdo constante e continua da pressdo da rolha contra o vidro.

3.2.1. Garrafas

Em primeira analise, importa referir a existéncia de varios tipos de garrafas de vinho,
sendo as mais usuais a garrafa borgonhesa e a garrafa bordalesa. Dentro destas, existem
inimeros modelos que se distinguem, essencialmente, pelo seu peso e cor. A borgonhesa
leve apresenta um peso de 30 g e o vidro é mais esverdeado enquanto a bordalesa pesada
tem um peso superior a 30 g e uma cor castanho-escuro. Relativamente a garrafa
bordalesa, esta apresenta linhas mais direitas utilizada nos vinhos brancos e verdes, sendo
o modelo normalmente utilizado denominado por bordalesa prestigio. E notavel a
diferenca de ambas, como se pode observar na Figura 3.1.

Bordalesa Borgonhesa

Figura 3.1 — Imagem de garrafa bordalesa e garrafa borgonhesa (Castelos, 2022).

A Norma CETIE, constituida por fichas e guias que definem geometrias de
acabamentos de gargalo e sistemas de fecho, possui recomendacg0es para a utilizacdo de
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recipientes e seus componentes, bem como as boas praticas a ter em conta para a
concecéo, producdo e controlo para as garrafas ((CETIE), 2008). A norma EN 12726
define dimensGes e tolerancias para gargalos de garrafas para vinho com uma presséo de
carbonatacdo ndo superior a 1,2 g CO2/l para as quais o0 uso de rolhas cilindricas é
adequado, Figura 3.2.
L - Este diametro é medido a
aproximadamente 3mm (5mm no
maximo) a partir do topo do
acabamento. Nesta altura, a

) construcao do perfil adequa-se ao
fabricamente de vidro.

10 mm

! Este diametro pode ser- no maximo- Tmm
maior do que a média real Od1.

45 mm

Perfil interno:

Todos os didmetros médios medidos no
comprimento 45mm devem ser maiores
do que o didgmetro médio real d1.
Excecao provisoria para garrfas de pouco
peso:

Y > - A 25mm de altura mdxima, os didmetros
| médios medidos podem ser inferiores
d?2 | (0.5 max) a meédia real Od1.

a1 ?185+05 Com uma ovz?lidade de 0.5mm max incluida entre @ max
19mm e @ min 18mm.

Com uma ovalidade de 1mm max incluida entre @ max
21mm e @ min 19mm.

a2 2201

Através do pescogo para a utilizagcao de um tubo de

Através do furo 17.5 min enchimento com @ 16mm max.

Figura 3.2 — Perfil interno no gargalo, segundo a norma CETIE ((CETIE), 2008).

3.2.2. O processo de rolhamento

Para vedar as garrafas de vinho, a rolha é comprimida na maxila e inserida no gargalo
da garrafa. Na pratica normal, existe uma relacdo estreita entre o diametro do gargalo da
garrafa, o didmetro da rolha e o diametro da maxila de rolhar. Os gargalos de rolhamento
padréo ndo sdo completamente cilindricos. De acordo com a Norma Europeia EN 12726
(2000), o diametro 6timo de rolha para vinhos tranquilos é de 24 x 44 mm,
correspondentes ao diametro e altura, respetivamente, correspondente a um
engarrafamento padrdo de 19 mm (diametro médio do gargalo) (Prades Lopez & Sanchez-
Gonzalez, 2019).

Na insercdo da rolha no gargalo, devido a sua expansao rapida contra o gargalo e apds
sair das maxilas, é comprimido qualquer gas que tenha permanecido no espaco acima do
vinho. No entanto, com a aplicacdo consistente de CO: flash e/ou vacuo, a presséo

residual é reduzida ou préxima da pressao atmosférica.
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No engarrafamento, é aconselhavel que as rolhadoras (Figura 3.3) reduzam o
diametro da rolha em 33 % (taxa de compresséo de 33%) de 24 para 16 mm, a fim de
inserir a rolha em gargalos de 19 mm. Uma boa préatica no engarrafamento é nao aplicar
deformacdes do diametro superiores a 33 %, devido ao efeito negativo que tem na
elasticidade, na recuperacdo do didmetro e na forca de relaxamento exercida pela rolha
no gargalo, ndo devendo, portanto, ultrapassar a primeira fase da curva de tensdo-
deformacéo descrita no capitulo 2.2., fase de deformacéo elastica das células (Sanchez-
Gonzélez, Gonzélez-Hernandez, & Prades, 2020) (Prades Lopez & Sanchez-Gonzélez,
2019).
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Figura 3.3 — Esquema da rolhadora utilizada na CSP.

No desarrolhamento de uma garrafa, as rolhas sdo submetidas a esforcos de torcao
com posterior forca de extracdo, pelo que é importante o conhecimento do
comportamento dos aglomerados de cortica quando submetidos a esses esforgos. A forga
de extracdo, forca na direcdo longitudinal do gargalo, depende da tenséo de compressédo
contra a garrafa e do atrito entre a cortica e o vidro.

As rolhas quando extraidas do gargalo recuperam parte do seu dimensionamento ap6s

a deformacao. Este fendmeno designa-se por recuperacao dimensional.

@) 18
Cork
Supply:



[ ]
I S eI] Instituto Superior de Proposta de metodologias de avaliacdo de pardmetros associados ao
Engenharia do Porto desempenho de rolhas em garrafa

3.3.  Monitorizagao

E necessario que as rolhas possuam especificacdes mecanicas e fisicas. Para isso, a
ISO 16420 define, para cada tipo de rolha de cortica cilindrica pronta a usar para vinhos
tranquilos (rolhas de cortica natural colmatadas ou néo, rolhas aglomeradas, rolhas 1+1),

um conjunto de especificacdes correspondentes a diferentes parametros testados.

Deste modo, foi importante conhecer quais as especificacdes, para cada tipo de rolha,
particularmente o teor de humidade e a recuperacdo dimensional apds compressao,
encontrando-se o0s Vvalores respetivos no Anexo A.l, bem como as restantes
especificacfes, nomeadamente as dimensoes, as forgas de extracdo, massa e densidade da

rolha.

Para a obtencéo destes parametros seguem-se normas especificas relativas a cada um.
Os métodos de ensaio para as determinacfes sdo para rolhas cilindricas de cortica

totalmente inseridas no gargalo, prontas a usar.

Para a determinacdo da absorcéo de liquidos, a Norma 2803-9 apresenta 0 Método A,

descrito no Anexo A2.
A absorcdo (A) de cada rolha é dada pela formula 1.
A = [(ms — m;)/m;] x 100 (1)

Onde m, é massa final da rolha apos ensaio, expressa em miligramas e arredondada

a unidade e m; é a massa inicial da rolha, expressa em miligramas e arredondada a
unidade. O resultado final é expresso em percentagem, indicando-se os valores

individuais, arredondados a unidade.

Para a determinacdo da recuperacdo dimensional ap6s compressao, segue-se a 1SO

9727-4, estando o procedimento descrito no Anexo A3.

A percentagem de recuperagdo do didmetro do provete apds o periodo de compressao

é obtida pela equacéo 2.
Dy

Onde D, € o diametro inicial medido e D, o didmetro final medido.
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3.4. Desempenho da rolha e fatores que o podem influenciar

E importante a aquisicdo de informagdo que permita estabelecer critérios
relacionados com a longevidade das rolhas, nomeadamente através da analise de
alteracdes funcionais durante o seu tempo de uso em garrafa. De entre os parametros
medidos, destacam-se, na presente dissertacdo, a recuperacdo dimensional da rolha e a
progressao do vinho pela rolha.

Neste capitulo, pretende-se realizar um levantamento de estudos disponiveis no
ambito do desempenho das rolhas, especificamente no impacto de diversas variaveis
como formato dos gargalos, composi¢éo da rolha e relagdo dimensional entre o didmetro

da rolha e o do gargalo.

3.4.1. Garrafas e gargalos
A CSP estudou a variabilidade dos didametros internos dos gargalos das garrafas de

vinho.

Analisou o perfil de 224 garrafas, modelo bordalesas leves, com capacidade de 75 cl,
um nivel de enchimento de 63 mm, todas do mesmo modelo, do mesmo produtor, no
entanto fabricadas a partir de diferentes moldes. Os resultados estdo resumidos na Figura
3.4.

variabilidade dos didmetros de todos os moldes por profundidade

215
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Figura 3.4 — Representagdo da variabilidade dos didmetros de todos os moldes por profundidade.

Concluiu-se que, alem da variabilidade obtida nos gargalos internos, entre as garrafas

analisadas no estudo, 20 % nédo seguiam as especificacdes da Norma CETIE. O estudo do
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impacto desta variabilidade na funcionalidade da rolha ao longo do tempo de vida numa

garrafa de vinho, foi definido como objetivo para dar continuidade a este trabalho.

3.4.2. Estudos sobre a classificagdo mecanica e recuperacéo dimensional de rolhas

usadas

3.4.2.1. Estudo das propriedades mecanicas de diferentes tipos de rolhas de
vinho: microaglomerada, natural e sintética
Sanchez-Gonzélez e Pérez-Terrazas (2018) estudaram algumas propriedades
mecanicas em diferentes tipos de rolhas, microaglomerada, natural e sintética co-
extrudida, ou seja, rolhas com diferentes composicdes de cortica e densidades. Todas as
rolhas utilizadas neste ensaio foram previamente tratadas a superficie com uma emulsao

aquosa incluindo silicones e ceras (Sanchez-Gonzélez & Pérez-Terrazas, 2018).

O estudo revelou que as rolhas naturais (100 % de cortica), possuem uma forca de
compressdo (FC) (cada rolha comprimida a 33% do diametro inicial e medida com uma
maquina de teste universal Zwick com uma célula de carga de 20.000 N) superior as
rolhas microaglomeradas que contém até 50 % de cortica e inferior as rolhas que contém

uma percentagem superior.

Para 0 moédulo de Young, obtiveram-se valores maiores nas rolhas de cortica naturais,

diminuindo com a diminuicdo da percentagem de cortiga presente na rolha.

Quanto a forca de reacdo (FR) (forca de reacdo exercida pela rolha apos 3 min ap6s
sofrer uma taxa de compresséo de 12,5%), esta variou tanto com a percentagem de cortica,
como com a densidade da rolha. A maior forga, cerca de 1450 N, obteve-se para a rolha
com 80 % e 90 % de cortica e de maior densidade. Para rolhas naturais, obtiveram-se
valores entre 600 e 1000 N.

Analisou-se também a recuperacdo do didmetro apds compressdo (medida
imediatamente apds o ensaio de compressdo e apos 15 min, 1 h e 24 h apds o0 ensaio
utilizando um paquimetro). Ao fim de 24h, atingiram-se recuperacdes entre 97 e 99 %,
sendo que os valores mais baixos (97 %) correspondem as rolhas de cortica natural.
Relativamente as restantes, rondaram a mesma percentagem de recuperacdo, sendo as

diferencas na ordem dos 1 %.

Por ultimo, foi medida a forca de deslocamento, forca maxima necessaria para extrair

a rolha, que pode ser usada como um representante da forga de extragcdo necessaria para
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remover a rolha da garrafa usando um saca-rolhas, foi medida simulando a cortica
empurrada do interior da garrafa, utilizando a maquina de teste universal de Zwick
equipada com placas de compressao. Esta foi tanto maior quanto a percentagem de cortica
e maior densidade, exceto nas rolhas naturais, que detiveram as forcas mais baixas, e a
rolha sintética, que foi a que apresentou maior forca de deslocamento (Sanchez-Gonzalez
& Pérez-Terrazas, 2018).

3.4.22. Comportamento das rolhas de cortica natural na modificacdo dos
parametros de rolhagem padrao: trés casos praticos

Prades Lopez e Sanchez-Gonzéalez (2019) avaliaram o comportamento mecénico das

rolhas durante o processo de rolhamento em trés casos praticos: i) reduzindo o didmetro

da rolha; ii) reduzindo o didmetro do gargalo; e iii) reduzindo o diametro da maxila da

rolha (compressdo). O material consistiu em trés lotes de 30 rolhas naturais de uma s6

peca, da mesma qualidade, medindo 44 mm de comprimento e 24, 22,5 e 20,5 mm de

didmetro para gargalos de 19, 18 e 17 mm, respetivamente.

O estudo demonstrou que as forcas maximas de compressao (FC) e relaxamento
(forca radial e perpendicular exercida pela rolha de cortica contra as paredes internas do
gargalo, medido com equipamento proprio, a forca maxima de relaxamento é exercida
pela rolha no gargalo na insercédo) estdo diretamente relacionadas a taxa de compressao
(taxa a que a rolhadora reduz o diametro da rolha). Observa-se diminuicdo a medida que
a taxa de compresséo e o didmetro diminuem. Para uma taxa de compressdo de 27% e
rolhas de 24 mm e 22,5 mm, a forca de compressao diminui de 196,34 para 188,59 daN,
respetivamente, e a forca de relaxamento de 25,72 para 22,35 daN, respetivamente. As
tensdes de compressdo obtidas foram ligeiramente inferiores a tensdo média em
condi¢cdes padrdo, mas permanecem na mesma regido da curva correspondente a

densificacédo da célula.

Relativamente a forca méaxima de relaxamento (FR, € exercida pela rolha sobre o
gargalo da garrafa na insercdo), apurou que os valores obtidos foram um pouco inferiores

aos obtidos para as condi¢Oes normais de vedacao.

Os valores médios da recuperacdo do diametro da rolha sdo de 96% em condicdes
normais de vedacdo. Nos trés casos testados, as rolhas recuperaram 97% do seu didmetro.
Isto € um ponto acima da recuperacdo padrao devido a diminuicdo da taxa de compressao.
A recuperacdo elastica é muito importante na mecénica das rolhas, e pode ser considerada
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uma medida da capacidade de vedacdo e da impermeabilidade da rolha. Teoricamente,
uma recuperacéo de 97% assegura condicdes de vedagéo corretas para 0s novos diametros
(gargalo e rolha) (Prades Lopez & Sanchez-Gonzélez, 2019).

3.4.2.3. Diametro ideal da rolha de cortica para um bom desempenho de vedacao
do vinho, ao modificar o didametro do gargalo: uma primeira abordagem

Em 2020, Sanchez-Gonzélez et al. conseguiram estabelecer um modelo tedrico capaz

de estabelecer a relacdo adequada entre didmetro da rolha, diametro do gargalo e taxa de
compressdo, para garantir uma vedacao adequada durante o tempo de armazenamento,

obtendo, através da equacdo 1, a equacao 2. RR é a razdo entre F; e Fe.

RR
k = (RDxDs—Db) 1)
(RDxDs—((1—CR)XDs))

Onde F; é a forca de relaxamento, F¢ é a forca de compressédo; k é o coeficiente de
relaxamento, Ds € o didmetro da rolha, Dy € o didmetro do gargalo, RD é o diametro
recuperado e CR é a taxa de compressao. A relacdo entre Fr e Fc pode ser expresso por
meio da relacdo de relaxamento (RR), equacao 2.

kxDb
Ds =
RR—RRXRD—RRXCR+KkXRD

)

Portanto, obtiveram, através do modelo matematico conseguido, que para um
didmetro de gargalo de 17 mm, o valor do didametro da rolha deve ser de, pelo menos,
20,3 mm, e para um diametro de gargalo de 18 mm o valor do didmetro da rolha deve ser

de, pelo menos, 22,3 mm (Sanchez-Gonzéalez, Gonzalez-Hernandez, & Prades, 2020).

3.4.24. Comportamento a compressao e tracao da cortica: estudo numérico
Bom (2010) estudou a caracterizacdo mecanica de aglomerados de cortica,
submetendo-os & acdo de dois esfor¢cos mecanicos principais: compressdo e tracdo.
Determinou-se 0 médulo de Young do aglomerado, com o objetivo de elaborar modelos
numéricos a escala microscopica, através dos quais fosse possivel determinar o modulo
de Young do material constituinte da parede celular que conseguisse representar o modulo

de Young do aglomerado.

Obtiveram-se curvas forca-deslocamento, associadas ao esfor¢co de compresséo,

representativas do esperado. Os ensaios realizados com 0s provetes, apds o teste de
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compressdo, onde foi imposta uma deformacao até 80%, recuperaram quase a dimenséo

inicial, apresentando uma deformacé&o residual média inferior a 7,5%.

Relativamente ao esforco de tracdo, o mddulo de Young determinado foi de,
aproximadamente, 17,4 MPa (x 1.3 MPa), que foi superior ao modulo obtido no ensaio
de compresséo (Bom, 2010).

Quanto a influéncia que o fator velocidade revela na deformacdo sofrida pelo
aglomerado, constatou que, embora no esforgo de tracdo haja maior diferenciacdo no que
concerne as curvas obtidas, comparativamente ao esforco de compressdo, o referido

parametro ndo é crucial na obtencdo dos resultados (Bom, 2010).

Para o parametro coeficiente de Poisson (efeito que a compressdo causa, contragao
ao longo da direcdo da tensdo aplicada (axial) e alongamentos nas direcdes
perpendiculares a ela (lateral) (Rosa, M., & Fortes, 2009)(Lagorce-Tachon, Karbowiak,
Champion, Gougeon, & Bellat, 2015)) foram usados trés valores: 0; 0,3 e 0,45. O valor
correspondente aos melhores resultados é o de 0,45 o que revela que o material
constituinte tem um comportamento incompressivel semelhante ao comportamento de um
elastomero. O valor encontrado vai de encontro as descri¢des efetuadas no capitulo 2, ja
que, segundo os autores referidos, 0 maior componente presente na parede celular é a
suberina, cuja percentagem é correspondente a 45 %, sendo responsavel pela elasticidade
que a corticga apresenta.

3.4.25. Recuperacédo de rolhas de cortica usadas

Emilia Rosa e Fortes (2009) investigaram a recuperagdo das dimensdes em rolhas de
cortica, aquecidas a temperaturas até 100 ‘C em agua (liquida), vapor de agua e ar.
Colocou-se énfase na avaliacdo da cinética de recuperacdo e na quantidade de
recuperacdo de longo prazo. As mudancas na massa e temperatura dentro da rolha
também foram medidas em funcéo do tempo. Obteve-se um teor de humidade em torno

de 6 %, medido com recurso a secagem a 100 °C até massa constante.

Constatou-se que os tratamentos em agua (liquido e vapor) provocam um grande
aumento de massa devido a absorcéo de dgua. J& 0 aquecimento ao ar a 100 °C causa uma
pequena diminui¢do da massa devido a perda de absorcdo de agua. Portanto, para 0s
tratamentos em 4gua, a mudanca de massa aumenta com o aumento da temperatura. Tal
facto deve-se a uma taxa mais rapida de absor¢do de dgua. Para a mesma temperatura
(100 °C) o aumento de massa ¢ maior na agua liquida do que no vapor de agua. As
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mudancas de massa das rolhas ndo utilizadas sdo semelhantes as obtidas com as rolhas ja

utilizadas, para 0 mesmo meio e duragéo de tratamento (Rosa, M., & Fortes, 2009).

Em relacdo aos tratamentos térmicos das rolhas utilizadas com agua liquida causam
uma expansdo do didmetro que aumenta a medida que a temperatura aumenta, contudo,
a expansdo do diametro é menor no vapor de agua em comparagao com a dgua no estado
liquido. A expansdo do diametro das rolhas ndo utilizadas é menor do que a das rolhas
usadas. Comparando a expansdo da altura com a expansao do didmetro das rolhas usadas,
a primeira é muito menor do que a segunda, devido a anisotropia de deformacédo no
gargalo da garrafa. As rolhas ndo utilizadas e ndo deformadas mostram alteragdes
semelhantes no diametro e na altura, sendo a altura maior do que as alteragdes obtidas
para as rolhas usadas. 1sso ocorre porque o efeito de Poisson na compressdo da rolha
usada diminui a altura das rolhas usadas em comparacdo com a da rolha ndo usada (Rosa,
M., & Fortes, 2009).

A tensdo numa rolha de cortica localiza-se perto da superficie em contacto com o
gargalo. Os resultados obtidos nas experiéncias com rolhas usadas, descritas no trabalho
de Rosa & Fortes (2009), mostram que essas rolhas podem recuperar as dimensdes das
rolhas prontas a usar. A recuperacdo total € alcancada em poucos minutos quando
submetida a agua a ferver, e provavelmente deve-se a uma grande diminui¢cdo na
viscosidade do material da parede celular, causada pela absorcdo de dgua (Rosa, M., &
Fortes, 2009).

3.4.3. Progressao de vinho pela rolha

A importancia de conhecer o fenémeno da absor¢éo, prende-se no facto de alterar o
comportamento e propriedades da cortica, sendo esta um material higroscopico
(capacidade de absorver). A informagdo sobre 0 assunto € escassa, pelo que se torna
crucial o seu estudo. A absor¢do aumenta o volume da rolha, aumentando a presséo que
esta exerce no gargalo, por outro lado, o aumento do teor de humidade diminui o stress
de compressédo contra o vidro, um efeito que se soma ao dos fendmenos de relaxamento
caracteristicos dos materiais viscoelasticos. Do ponto de vista fisico-quimico, o0 aumento
do teor de humidade deverd aumentar o coeficiente de difuséo, facilitando assim a troca

molecular entre a matriz (cortica) e o solvente (vinho) (Gonzélez-Adrados, et al., 2008).
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3.4.3.1. Absorcao de vinho pelas rolhas de cortica e estudos de interacéo cortica-
vinho

Gonzélez-Adrados et. al (2008) estudaram a absorcéo de vinho numa rolha natural e
numa rolha “1+1” (rolha aglomerada com discos de corti¢a natural nas extremidades).
baseada em dois fendmenos fisicos de progresséo do vinho: a) Difusao de fluido através
do material; e b) Fluxo de liquido através dos intersticios do tecido, sob a influéncia de
um gradiente de pressdo, que pode ser estatico ou capilar. O ultimo refere-se ao fendmeno
de permeabilidade, ao qual a cortica é altamente resistente devido a sua composi¢do

quimica e estrutura celular.

A direcdo de progressdo do liquido é perpendicular aos poros das rolhas de cortica
natural, enquanto nas rolhas técnicas “1+1” ¢ paralela aos poros (Gonzalez-Adrados,

Gonzélez-Hernandez, Ceca, Caceres-Esteban, & Garcia-Vallejo, 2008).

O ensaio decorreu até aos 24 meses, onde se constatou que a absor¢do foi sempre
maior nas rolhas naturais do que nas rolhas “1+1”, tendendo a diferenca a aumentar com
o tempo de contacto. A menor absor¢ao das rolhas “I1+1” ¢ atribuida a sua constituigao,
uma vez que o adesivo presente funciona como barreira, apesar da presenca do disco junto

ao corpo do aglomerado (Gonzalez-Adrados, et al., 2008).

No mesmo ano, Gonzalez-Adrados et al. (2008) realizaram 0s ensaios para estudar a
absorcéo de vinho ao longo do tempo, analisando igualmente o comportamento da rolha
natural e rolha “1+1”, e seus acabamentos (Gonzalez-Adrados, Gonzalez-Hernandez,
Ceca, Caceres-Esteban, & Garcia-Vallejo, 2008).

Os trés fatores estudados (tipo de rolha de cortica, tratamento de superficie e tempo

de contacto) mostraram efeitos significativos para ambas as rolhas.

As diferencas de absorcéo entre as rolhas de cortica tratadas e ndo tratadas foram
maiores de 12 % em todos os casos, exceto nas rolhas técnicas “1+1” aos 3 meses. A
absorcdo foi consistentemente maior nas rolhas de corti¢a natural do que nas rolhas
técnicas “1+1”, com diferenca a aumentar com o tempo de contacto (Gonzalez-Adrados,

Gonzalez-Hernandez, Ceca, Caceres-Esteban, & Garcia-Vallejo, 2008).

Apenas a interacdo entre o tipo de rolha de cortica e o tempo de contacto foi
significativa, devido as diferencas na evolucdo da migragdo global em ambos os tipos de

rolhas de cortica. As diferencas entre os dois tipos de rolhas devem ser atribuidas a
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diferencas na disposi¢cdo dos poros e na composi¢do quimica da parede celular da cortica
e do tecido de enchimento e revestimento das lenticelas (Gonzalez-Adrados, Gonzalez-
Hernandez, Ceca, Caceres-Esteban, & Garcia-Vallejo, 2008).

O tratamento de superficie reduziu a absorcao e produziu um aumento relativamente
pequeno da migracdo global, cerca de 2 mg/rolhas, uma quantidade que parecia
permanecer constante e independente do tipo de rolha de cortica e do tempo de contacto
(Gonzalez-Adrados, Gonzalez-Hernandez, Ceca, Caceres-Esteban, & Garcia-Vallejo,
2008).

Em conclusdo, o comportamento de absor¢do dos dois tipos de rolha de cortica diferiu
significativamente, no presente estudo. A rolha “1+1” absorveu menos liquido do que a
rolha natural e a progressdo lateral foi menor. De acordo com a impermeabilidade da
cortica, o escoamento do liquido através das rolhas tem um peso muito reduzido no
processo de absorcdo. Pelo contrario, a progressdo do liquido pela interface rolha-vidro e
a difusdo através das paredes celulares sdo responsaveis pela evolucdo do processo de
absorcdo (Gonzalez-Adrados, et al., 2008) (Gonzalez-Adrados, Gonzalez-Hernandez,
Ceca, Caceres-Esteban, & Garcia-Vallejo, 2008).

3.4.3.2.  Propriedades mecanicas da cortica: efeito da hidratacdo

Lagorce-Tachon et al. também estudaram o efeito da hidratacdo nas propriedades
mecanicas da cortica, em rolhas naturais, sem lavagem nem qualquer tratamento de
superficie. Obtiveram curvas de tensdo-deformacao tipicas para a compressdo da cortica,
consistentemente com o0s ja descritos na bibliografia (Lagorce-Tachon, Karbowiak,
Champion, Gougeon, & Bellat, 2015).

Relativamente ao médulo de Young, os resultados obtidos foram de encontro ao
esperado. Por exemplo, a cerca de 80% humidade relativa (HR) (6,8% agua sorvida) os
modulos de Young para as compressdes radial e tangencial, eram 27,3 + 14,4 MPa e 9,7
+ 1,7 MPae diminuiram para 14,2 + 1,3 MPa e 10,7 £ 2,0 MPa a cerca de 97% HR (12,6%
agua sorvida), respetivamente. O mddulo de Young depende significativamente da
direcdo de compresséo, com um valor mais elevado em compressdo radial, como
verificado. A variabilidade da distribuicdo em nimero e tamanho das lenticelas nas
amostras é parcialmente responsavel pelos desvios padrdes encontrados na compressdo

radial. Em contraste, a variabilidade na compresséo tangencial foi largamente reduzida.
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A fim de visualizar a estrutura celular apos os ensaios de compressao, analisaram trés
amostras de cortica a 0 %, 53 % e 100 % de HR, por microscopia eletronica de varrimento
(SEM) antes e depois da compresséo.

A 0% HR, as células foram fortemente danificadas apds compressdo em comparagdo
com outras amostras, com um aparente delaminacdo (divisdo) das paredes das células. A
delaminacdo sugere uma perda de integridade da parede celular. No entanto, apés
compressdo a 53 % HR, houve uma pequena separacdo visivel da parede celular, e a 100
% HR a integridade das paredes celulares pareceu totalmente preservada. O aumento do
teor de humidade tende a preservar uma maior mobilidade dentro das cadeias de
polimeros, que podem facilmente se reorganizar e, portanto, manter a integridade das

paredes celulares e das formas celulares apds a compressao.

Relativamente a temperatura de transigdo vitrea (T4) observou-se que variava com o
teor de humidade. Para a cortica seca a Tgy foi, de facto, muito elevada a 26,5 °C e,
diminuiu abruptamente para -8 °C e até -9 °C, perto da saturacdo (Lagorce-Tachon,
Karbowiak, Champion, Gougeon, & Bellat, 2015).
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4. Procedimento Experimental

A metodologia adotada para o cumprimento dos objetivos € dividida em duas
vertentes: i) metodologia utilizada pela CSP1, sendo o método de referéncia, e ii) a nova
metodologia a ser desenvolvida neste trabalho, tanto para os parametros percentagem de
recuperacdo como o de percentagem de absorcdo. O método de referéncia € importante

no presente trabalho para validacdo dos valores obtidos pelas novas metodologias.

A estratégia passou por elaborar um plano experimental que permita a anélise da
recuperacdo da rolha através de analise de imagem obtida por fotografia com telemdvel.
A analise de imagens sucessivas permite medir a expansdo da rolha ao longo do tempo.
De igual modo, pretendeu-se identificar as condigdes 6timas para a obtencgdo do perfil de
absorcdo da rolha através da analise do termograma (gama de temperaturas) da mesma,

obtida através de camara termogréfica.

4.1. Materiais/equipamentos e métodos

O plano experimental necessitou dos seguintes materiais/equipamentos:

e Garrafas engarrafadas com vinho tinto do tipo bordalesas;

e Rolhas microaglomeradas com tamanho de gréo [0,5 — 2] mm;
e Telemdvel para captacdo das fotografias;

e Céamara termogréfica;

e Programa para processamento da fotografia: ImageJ;

e ExtralLab (equipamento para extracdo da rolha);

e Rolhadora;

e Saca-rolhas;

e Paquimetro;

e Balanca;
e Tripé;
o Estufa;

e Material para cortar a rolha em discos;

e Material corrente.
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Com a finalidade de chegar a métodos viaveis para ambos o0s parametros propostos
(recuperacdo dimensional e absorcdo), dividiram-se as tarefas por partes, como descrito
na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 — Divisdo das necessidades para obtengdo dos novos métodos a desenvolver.

Metodologia para avaliacdo da Metodologia para medicéo da absorcéo

Designacéo
recuperacdo diametral da rolha da rolha
Parte 1 — Anélise da viabilidade do Parte 1 — Andlise da viabilidade do
método método
Ensaios  Parte 2 — Otimizacao do tempo de Parte 2 - Método de referéncia para obter
prévios  medicdo detalhadamente o perfil de absorcdo
Parte 3 — Andlise do angulo de Parte 3 — Ensaios para ganho de
medicao da rolha natural sensibilidade da cAmara termogréfica

Ensaios  Parte 4 —Validacdo e implementagdo  Parte 4 — Defini¢do dos materiais e
finais do método variaveis

) Parte 5 — Ensaios pelo novo método com
Parte 5 — Desenvolvimento de uma )
L gama de temperatura fixa e método de
aplicacdo o
referéncia

Assim, chegou-se ao procedimento a seguir, para cada método, apresentado na Figura
4.1 e Figura 4.2.
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Utilizacao de fotografia
para andlise da
recuperagao dimensional

Q ‘_;)

Investigacao e Desenvolvimento

Dados obtidos
pelo método

de referéncia

Definicao do tempo
de medicao do
- Parte 2
didmetro da rolha (Parte 2)
apos extracao
Definicao do angulo
> KA [N ER el la=N (Parte 3)
natural
Validagao e
MEINEETE Nl (Parte 4)
método
Definir os Dados obtidos
Loy  parametros e pelo novo
realizar ensaios método

=

Confrontar dados

Método

validado?

Sim
% Implementagéo D (Parte 5)
/]

Desenvolvimento de aplicacao

Figura 4.1 — Fluxograma seguido para obtengdo do novo método, para a recuperagdo dimensional da rolha.
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Utilizacao de camara
termografica para analise
da absorcao

(Parte 1)

Investigacao e Desenvolvimento

Ganho de sensibilidade com
(Parte 2) método de referéncia para | —"
obter o perfil de absorcao :
Ensaios para ganho de
sensibilidade da camara (Parte 3)
termografica
(Parte 4)
Dados o!otidos Definigdo dos parametros e Dados obtidos
pelo método <+ - —p pelo novo (Parte 5)
de referéncia variavels método
> HQ]:
Nao
Tratamento de dados
Ha relacao entre

T e absorgcao?

Sim

Continuacao do
« projeto

Figura 4.2 — Fluxograma seguido para obtengdo do novo método, para a absorgdo do vinho pela rolha.
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4.2. Determinacgéo da recuperacdo dimensional da rolha
4.2.1. Método de referéncia
A CSP1 dispde ja de um metodo para avaliar a recuperacédo das rolhas ap0s extracéo

da garrafa. O método, adaptado da 1ISO 9727-4, esta representado na Figura 4.3, e descrito
ao pormenor no Anexo B1.

Se rolhatécnica————————————————— P

2 marcagées
Marcacao
na rolha

Serolha natural—————————Pf

4 marcagoes, segundo O
e90°

Caélculo das
percentagens de |[¢———
recuperagao

Medigéo dos diametros
a0s 0,1,3,5,15 e 60 min

Figura 4.3 — Método de referéncia para andlise das percentagens de recuperagdo da rolha.
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4.2.2. Estratégia para obtencdo de nova metodologia para recuperacao
dimensional

A metodologia em estudo, para a medicdo da recuperagédo dimensional da rolha,

recorre a leitura dos didametros em fotografia, usando um programa de processamento de

imagem, neste caso, aplicacdo ImageJ. O procedimento esta descrito na Figura 4.4.

Célculo das
percentagens de
recuperagao

Figura 4.4 — Procedimento do novo método de andlise da recuperagéo dimensional da rolha.

O procedimento realizado na analise do diametro da rolha, através de fotografia, no
ImageJ, esta descrito detalhadamente no Anexo B2.

O célculo da percentagem de recuperacao segue a equacao 2 descrita no capitulo 3.3,
onde D; corresponde ao diametro inicial, didmetro standard da rolha, sendo no presente

trabalho 24 mm, e D> o didmetro final medido em cada tempo.

A obtencdo do método seguiu a estratégia definida, dividida por partes, como descrito
na Tabela 4.1.

Parte 1 — Analise da viabilidade do método
Foram realizados ensaios com 0 objetivo de tomada de decisdo relativamente a

prosseguir com o desenho da metodologia estabelecido.

A recuperacdo dimensional da rolha foi analisada recorrendo aos dois métodos, o
método de referéncia e 0 novo metodo, sobre um total de 18 rolhas rolhadas. As analises
seguiram os procedimentos descritos na Figura 4.3 e 4.4.
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Para a leitura através de fotografia, foi necessario colocar a rolha num suporte para
que esta ndo se mova e permanega na mesma posicdo. Para isso, foi construido um modelo
de suporte, com material corrente do 1&D (Figura 4.5), de modo a posicionar a rolha e a

captura da fotografia, através do telemdvel.

Figura 4.5 — Fotografia da montagem para obtengdo das fotografias, a esquerda, e da imagem obtida, a direita.

Parte 2 — Otimizacéo do tempo de medic¢éo do didmetro da rolha apds extracao
Avaliou-se a necessidade de medicdo até aos 60 minutos, para perceber eventual
perda de informag&o na reducéo desse tempo de observacao.

Analisou-se a recuperagdo dimensional de 36 rolhas em garrafa, correspondentes a 6
tipos de rolha diferentes. Para as rolhas do mesmo tipo foi efetuada a média dos valores
de recuperacdo para cada tempo. Para esta andlise apenas se efetuou a medicdo do

didmetro através do método de referéncia.

Parte 3 — Analise do angulo de medicao da rolha natural

Como ja foi referido, a cortica é anisotropica (as propriedades variam com a direcéo),
pelo que a medi¢do do didmetro na rolha natural ¢ efetuada a 0° e 90°, segundo o
crescimento da cortica, em cima e em baixo, ou seja, 6 mm abaixo da extremidade de
cima e 6 mm acima da extremidade de baixo, como exemplificado na Figura 4.3 e 4.4, de
modo a achar o didmetro médio. Procedeu-se a comparacdo da medicdo do diametro da
rolha natural a 0° ¢ 90°, com a medigdo realizada a 45°. A vantagem deste ensaio prende-
se em diminuir as 4 medicOes realizadas, em cada rolha, para 2, caso os resultados
demonstrem resultados equivalentes.
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Assim, fez-se a analise das recuperacdes diametrais a 6 rolhas, pelo método
tradicional, medindo os didmetros a 0 ¢ 90° e, em simultineo, pela analise a 45°, como

demonstrado na Figura 4.6.

Figura 4.6 — Demonstragéo do dngulo de medigdo de 45° numa rolha natural.

Parte 4 — Validacéo e implementacdo do método
Realizou-se a analise das recuperacdes obtidas por ambos os métodos, método que
recorre ao paquimetro e novo método (método que recorre a analise de fotografia), num

total de 15 minutos em cada ensaio, seguindo os procedimentos descritos em 4.2.1 e 4.2.2.

12 etapa — controlo da recuperacéo dimensional a 10 rolhas para melhorar os

parametros que permitem a leitura e analise correta

O suporte para colocagédo da rolha foi elaborado de forma a segurar o telemovel em

pé, apoiado a uma caixa, como verificado na Figura 4.7.

2777 N

Figura 4.7 — Fotografia da montagem para obtengdo das fotografias, a esquerda, e da imagem obtida, a direita.
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Experimentou-se o fundo preto, como verificado, de modo a perceber-se se se obteria

a imagem com melhor resolucéo.

O procedimento passou por medicao da recuperacao através do método de referéncia
e, em simultaneo, pelo método em desenvolvimento, descritos nos subcapitulos 4.2.1 e
4.2.2, havendo a colocacéo da rolha no suporte em cada tempo a analisar.

2% etapa — Avaliacdo da recuperacdo dimensional a 10 rolhas com aquisicéo de

tripé e otimizacdo de parametros

O procedimento passou por medicao da recuperacdo atraves do método de referéncia

e, em simultaneo, pelo novo método, descritos nos subcapitulos 4.2.1 e 4.2.2.

Captacdo das fotografias através do telemével com utilizagdo de tripé com ring light

adaptada, a rolha num novo suporte, Figura 4.8.

’J
i

Figura 4.8 — Fotografia do novo suporte para obtengdo das fotografias, a esquerda, e da imagem obtida, a direita.

32 etapa — controlo da recuperacao dimensional a 10 rolhas com nova aquisi¢éao

de parametros

O procedimento passou por medi¢do da recuperacdo através do método de referéncia
e, em simultaneo, pelo novo método, descritos nos subcapitulos 4.2.1 e 4.2.2.

Novo suporte, tirando a fotografia a mais de uma rolha em simultaneo, como

demonstrado na Figura 4.9. O fundo do novo suporte foi azul.
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Figura 4.9 — Fotografia do novo suporte para obtengdo das fotografias, a esquerda, e da imagem obtida, a direita.

42 etapa — controlo da recuperacdo dimensional a 10 rolhas apenas com novo

método com vista a sua implementacdo

Os ensaios foram realizados igualmente a etapa 3, exceto o facto de a analise apenas

ser realizada pelo novo método.

52 etapa — controlo da recuperacgédo dimensional a 10 rolhas com nova otimizacao

de suporte e captagdo da fotografia

Utilizac&o de novo suporte, com novo fundo, de cor verde, como observado na Figura
4.10. Realizou-se o controlo da recuperacdo dimensional da rolha pelo novo método e

pelo método de referéncia, apenas ao minuto 0 e ao minuto 15.

Figura 4.10 — Fotografia do novo suporte para obtengdo das fotografias, a esquerda, e da imagem obtida, a direita.
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6% etapa — implementacdo do novo metodo num controlo da recuperacao

dimensional do 1&D, a 10 rolhas
As analises foram realizadas no suporte da etapa anterior, com fundo azul.

Nesta anélise, o diametro inicial da rolha, antes de inser¢do na garrafa, era conhecido,
pelo que as percentagens de recuperacao sao calculadas com o diametro inicial real, e ndo

didmetro standard de 24 mm.

4.3. Absorcao e perfil de humidade da rolha

4.3.1. Meétodo de referéncia
A CSP realiza a avaliacdo da absorcdo da rolha, através de procedimento que adapta
0 Método A da Norma 2803-9, como ilustrado na Figura 4.11.

Se absor¢éo.

Se perfil de
absorgao

Calculo das
percentagens de [¢———
absorcao

Figura 4.11 — Método de referéncia para andlise das percentagens de absorgdo da rolha.

O célculo da percentagem de absorc¢do é realizado segundo a equacdo 1 descrita no
capitulo 3.3.
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4.3.2. Estratégia para obtencdo de nova metodologia para obtencdo de perfil de
absorcéo de vinho
A metodologia em estudo, para a medicao da absorcao da rolha, passa pela analise do
perfil de temperaturas da rolha, através da analise das imagens termograficas obtidas de
uma camara termogréafica, tentando, na fase seguinte, correlacionar o perfil de
temperaturas obtido com o perfil de impregnagéo do vinho pela rolha. O procedimento
esta descrito na Figura 4.12.

3zc

% 8 B B 8

21c

Anélise dos dados

Figura 4.12 — Procedimento do novo método de andlise do perfil de absor¢do da rolha.

Os ensaios de termografia foram realizados no laboratério do Departamento de
Engenharia Geotécnica no ISEP. Utilizou-se uma camara de infravermelhos, marca FLIR,
modelo A320 (Figura 4.13), cujas caracteristicas se encontram na Tabela 4.2.

Figura 4.13 — Cdmara FLYR, Série A, modelo 320 (FLIR A 320, 2009).
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Tabela 4.2 — Caracteristicas da cdmara FLYR A320 (FLIR A 320, 2009).

Resolucéo 640 x 480 pixel
Sensibilidade térmica <0,07,a5°C
Gama de temperatura -20°Ca 120 °C

Precisdo de leitura 2%
Gama do espetro infravermelho 7,5-13 pm

Para além destas caracteristicas, € composta por éticas, mecanismos de varredura e
de percecdo de calor, mecanismos de arrefecimento dos detetores e mecanismos de
processamento de imagem. E assim capaz de fazer correcdes de transmissdo Otica,

Correcoes de temperatura aparente refletida e Correcdes da transmissao atmosfeérica.

Apresenta, ainda, uma saida Ethernet/Gigabit Ethernet que oferece uma conexao Plug
& Play. O software ThermaCAM Researcher que possui, foi desenvolvido para anélises
térmicas rigorosas e detalhadas, e oferece fungdes valiosas de medicéo e andlise tais como
a obtencdo de isotérmicas, medi¢bes de pontos, perfis de linhas, histogramas de areas,
etc., para uma réapida analise de temperaturas. As imagens sdo em formato JPEG padrao,
dados de medicao de 16 bits incluidos.

Durante um ensaio termografico é necessario ter em conta alguns fatores de modo
que a leitura seja o mais real possivel. Sendo assim, deve saber-se qual a emissividade do
objeto a observar, caracteristica que mede a capacidade de um objeto emitir radiagcdo no
infravermelho, e esta relacionada com a natureza quimica e com a textura da superficie a
inspecionar (por ex.: um material metalico polido tem baixa emissividade, mas em
contrapartida material com superficies rugosas e opacas apresentam elevada
emissividade). Outros fatores igualmente relevantes que influenciam esta técnica séo a
temperatura refletida, a distancia, o &ngulo de medicao e 0 meio ambiente em que o0 ensaio
é realizado, pois se este for realizado em ambiente aberto deve-se ponderar fatores como

a humidade relativa e a radiacdo solar (Testo, 2009).

Posto isto, a excecdo da Parte 1, definiu-se, na cdmara termogréfica: a emissividade
da cortica, sendo 0,7 (Testo, 2009), permanecendo esta constante; a temperatura ambiente
e a humidade relativa que devem ser medidas com equipamento adequado; e ainda a
distancia da camara ao objeto a ser medido (parametro otimizado nos ensaios), que deve

ser a menor possivel em relagdo ao objeto medido.
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Apds definicdo destes pardmetros, todos os ensaios, com excecdo da Parte 1, foram
realizados extraindo a rolha da garrafa e colocando-a imediatamente no suporte para
captar o termograma correspondente. A par do termograma, selecionou-se a area da rolha

e obteve-se o histograma respetivo.

A obtencdo do método seguiu a estratégia definida no subcapitulo 4.1, dividida por

partes.

Parte 1 — Andlise da viabilidade do método
Captacdo de termogramas de rolhas extraidas. Nesta fase, as condi¢6es da cdmara nao
foram otimizadas, pelo que os parametros como a emissividade e distancia da camara ao

objeto foram os que ja estavam predefinidos pela camara.

Relativamente a gama de temperaturas do termograma, utilizou-se o auto ajuste do

software, que ajusta a temperatura lida consoante as corre¢@es que a propria camara faz.

Parte 2 — Método de referéncia para obter detalhadamente o perfil de absorgéo

Em simultaneo com os controlos da recuperagao dimensional da rolha, realizaram-se
ensaios ao perfil de absorcéo da rolha, pelo método de referéncia descrito no ponto 4.3.1.
Os ensaios foram realizados a varios tipos de rolhas, de modo a representar rolhas com
diferentes absorcdes, tendo-se, para questdes de discussdo, agrupado pelo tipo de rolha.
No primeiro controlo, avaliaram-se 20 rolhas; no segundo controlo analisaram-se 12

rolhas; e no terceiro e quarto 10 rolhas em cada.

As discussbes das absorcdes obtidas serdo realizadas segundo a orientacéo
representada na Figura 4.14.

Figura 4.14 — Orientagdo da rolha para ensaios e tratamento de resultados.

Parte 3 — Ensaios para ganho de sensibilidade da camara termogréfica
Construcdo da caixa, de modo a proporcionar um ambiente controlado e eliminar
possiveis interferéncias. O material que envolvia a rolha e, portanto, a captacdo da

fotografia, foi o polietileno de baixa densidade, de cor preta.
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Deste modo, os ensaios, a partir deste momento, foram realizados segundo a
montagem da Figura 4.15 e, como referido na descri¢cdo da cAmara, com os pardmetros
na camara termografica definidos, sendo que a distancia da cdmara ao objetivo definido
foi de 19 cm.

Para a obtencdo dos termogramas utilizou-se, nesta parte, o auto ajuste do software.

A par destes ensaios, realizaram-se 0s ensaios de absorcdo pelo método de referéncia.
Foram analisadas um total de 6 rolhas pelos dois métodos, representativas de absor¢Ges
elevadas.

Figura 4.15 — Instalagdo montada para obtengdo dos ensaios de termografia, no ISEP.

Parte 4 — Definicdo dos materiais e variaveis

Como ja referido, a leitura na camara termografica é influenciada pela temperatura
ambiente. Nesta parte, 0 objetivo era comegar com 0s ensaios, no entanto, a temperatura
ambiente era muito superior a das primeiras analises, pois estava um dia quente e 0

laborat6rio ndo tem um ambiente controlado.

Assim, realizaram-se ensaios tentando eliminar este problema, definindo-se o0s

materiais da caixa e as variaveis adequadas.
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Parte 5 — Ensaios pelo novo método com gama de temperatura fixa e método de
referéncia

Os ensaios foram realizados pelos dois métodos em simultaneo. Fixou-se uma gama
de temperaturas através de analises prévias de rolhas extraidas, chegando-se a gama de
[23,1;31,2] °C.

Foram extraidas 12 rolhas com diferentes absorcfes, fazendo-se a leitura com a
camara termografica, segundo a instalacdo apresentada na Parte 3, exceto o fundo que

passou a ser polietileno de alta densidade, igualmente de cor preta.
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5. Resultados e discussao

5.1. Metodologia para medicdo da recuperacdo diametral da rolha por

processamento de imagem
Neste subcapitulo irdo encontrar-se os resultados obtidos na concretizagdo do método
para medicdo da recuperacao diametral da rolha por processamento de imagem, através
da andlise: da viabilidade do método; da otimizacdo do tempo de medicéo da recuperagéo
da rolha; da anélise do angulo de medicédo da rolha natural; e dos ensaios de validacéo e
implementacdo do método. A par dos resultados encontrar-se-a a respetiva discusséo dos

resultados. Por altimo, delinear-se-4 a necessidade de, futuramente, criar uma aplicacéo.

Parte 1 — Analise da viabilidade do método
A média das recuperagdes obtidas sobre a amostra analisada encontra-se na Figura
5.1, sendo que no Anexo C1 se podem observar os gréaficos individuais de cada rolha.

94%
92%
90%
88%
0,
86% i

"
84% [ g% I
82% frn/T

80%

78%

76%
0 10 20 30 40 50 60

% Recuperagao

tempo (min)
—@— referéncia ®— novo método

Figura 5.1 — Grdfico da percentagem de recuperagdo em fungéo do tempo, obtido através do método referencia e do
método em desenvolvimento.

A representagdo grafica da Figura 5.1 mostra a proximidade dos resultados obtidos
pelas 2 metodologias, sendo, portanto, promissores a implementacdo do novo método

proposto para avaliacdo da recuperacéo diametral.

Mais ainda, foram facilmente identificados parametros que permitiriam melhorar a

leitura e andlise, nomeadamente:

i) a necessidade de desenvolver um meio de calibragdo de forma a aferir corretamente

a dimensdo a medir;
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ii) a aquisicdo de um tripé e a otimizacdo da sua distancia a rolha com vista a
implementacdo do meio de calibragdo das dimensoes;

iii) a necessidade de um suporte com vista a imobilizar a rolha;

Iv) a otimizagéo da cor do fundo do suporte de forma a obter a melhor resolucéo da
imagem.

Estes meios sdo analisados na Parte 4, no presente subcapitulo.

Parte 2 — Otimizacéo do tempo de medicdo
Apesar do método atual considerar medicdes até 60 min, perspetivou-se a
possibilidade de reducdo do tempo total da anélise da recuperacdo da rolha, caso a

informagao obtida em tempo menor fosse suficientemente robusta.

Para tal, estudou-se a recuperacao ao longo dos 60 min e obtiveram-se as médias das
recuperacgdes obtidas, para tragar as curvas da Figura 5.2 a Figura 5.7, da recuperacéo em
funcdo do tempo, para cada tipo de rolha.

Rolha Natural

0 10 20 30 40 50 60
tempo (min)

Figura 5.2 — Grdfico do didmetro de recuperagdo em fungdo do tempo, para a rolha natural.

Rolha técnica tipo 1
21,60

EZl 20
g

~

920,80
O

o

520,40 ¢
Q.

3
$20,00
o

19,60
0 10 20 30 40 50 60

tempo (min)

Figura 5.3 — Grdfico do didmetro de recuperagdo da rolha, em fung¢do do tempo, para a rolha técnica do tipo 1.
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Rolha técnica tipo 2
21,60

€ 21,20

m

~

20,80

2

¢do

20,40

Recupera

20,00

19,60
0 10 20 30 40 50 60

tempo (min)
Figura 5.4 — Grdfico do didmetro de recuperagdo da rolha, em fungdo do tempo, para a rolha técnica do tipo 2.
Rolha técnica tipo 3

21,60

21,20

20,80 %

20,40

20,00

Recuperagao (mm)

19,60
0 10 20 30 40 50 60

tempo (min)

Figura 5.5 — Grdfico do didmetro de recuperagéo em fungdo do tempo, para a rolha técnica tipo 3.

Rolha técnica tipo 4
21,60

21,20
20,80

20,40

Recuperagdo (mm)

20,00

19,60
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Figura 5.6 — Grdfico do didmetro de recuperagdo da rolha, em fungdo do tempo, para a rolha técnica do tipo 4.
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Rolha técnica tipo 5
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Recuperagdo (m
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Figura 5.7 — Grdfico do diGmetro de recuperagdo da rolha, em fungdo do tempo, para a rolha técnica do tipo 5.

Para todo o tipo de rolhas estudadas, constata-se que a maior recuperacao é obtida até
aos 5 minutos apds extragdo, sendo que ainda hd uma recuperacao pronunciada dos 5 aos
15 minutos. Ap6s 0s 15 min, a recuperacdo assume um comportamento linear e tende a
estabilizar, excetuando alguns casos cuja discrepancia se associou a erros no método de

medicé&o.

Observa-se ainda a necessidade de uma analise mais minuciosa. Assim, agrupou-se a
recuperacdo em intervalos de tempo: [0-5]; [0-15]; e [0-60] min. Avaliou-se a recuperacao
em mm, realizada em cada intervalo, convertendo os valores dos dados em pum, uma vez
que se trata de valores muito pequenos. Os valores obtidos estdo expostos na Tabela 5.1.

No Anexo C2 encontra-se um exemplo de calculo.

Tabela 5.1 — Recuperagdo diametral das rolhas natural e técnica, em um, obtida para o total de 5, 15 e 60 minutos
de andlise.

Comparacao da recuperacdo até 5, 15 e 60 (um)

Rolha
(t=5) - (t=0) (t=15) - (t=0) (t=60) - (t=0)

Natural 245 155 160
Tipo 1 418 497 660
5 Tipo 2 368 507 478
S Tipo 3 268 342 437
= Tipo 4 412 627 800
Tipo 5 320 312 467

A partida, com os valores obtidos, em alguns dos casos a recuperagio obtida até aos
60 minutos nao foi estatisticamente significativa da obtida até aos 15 minutos. No entanto,

é necessario avaliar estas diferencas, levando a tomada de deciséo.
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Numa primeira fase, tendo em conta o comportamento da recuperacdo em fungédo do
tempo, recorreu-se a aproximacao linear em 3 porc¢des, entre os 0 e 5 minutos, 5 e 15
minutos e 15 e 60 minutos, onde o declive da reta correspondente a velocidade da
recuperacdo, milimetros de recuperacdo por minuto (Tabela 5.2). Sendo esperada uma
diminuicdo do declive ao longo do tempo, isto €, aproximando-se do 0, o que significa

que se esta proximo da auséncia de recuperacao.

Tabela 5.2 — Velocidades de recuperagdo obtidas para os intervalos [0-5] min, [5-15] min e [15-60] min, para as
rolhas técnicas.

Rolha vrecuperagao,s vrecupera(;éo,ls vrecuperagéo,ﬁo
(mm/min) (mm/min) (mm/min)

Natural 0,0448 -0,0090 0,0001
Tipo 1 0,0730 0,0078 0,0036
8 Tipo 2 0,0730 0,0138 -0,0006
S Tipo 3 0,0510 0,0073 0,0021
P Tipo 4 0,0760 0,0215 0,0039
Tipo 5 0,0600 -0,00003 0,0034

Constata-se que a velocidade de recuperacdo apds 15 minutos € 11 a 28 % inferior a
velocidade de recuperacdo nos primeiros 5 minutos, enquanto a velocidade de
recuperacdo entre os 15 e os 60 minutos é inferior entre 4 e 6 % a velocidade de
recuperacdo até aos 5 minutos, que corresponde a diminuicdo da recuperacdo nesse
tempo, aproximando-se de 0. Conclui-se que a andlise da recuperacdo diametral deve ser

realizada apenas até aos 15 minutos.

Os valores negativos obtidos ndo tém significado real para o estudo, pelo que se

associam a erros relacionados ao metodo de medicéo.

Relativamente ao total de recuperacdo obtida ap6s 60 minutos, analisou-se a

quantidade de recuperagdo que se obteve até aos 15 minutos, Tabela 5.3.

Tabela 5.3 — Razdio entre a recuperagdo obtida até aos 15 minutos e a recuperagdo total, para cada rolha.

Rolha recuperacios
recuperaciogg

Natural 81 %

Tipo 1 75 %

_S Tipo 2 116 %

S Tipo 3 74 %

i Tipo 4 75 %

Tipo 5 65 %
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Pelo menos 65 % da recuperacéo ja é obtida passados 15 minutos, rolha técnica tipo
5. Pelos resultados obtidos, constata-se a possibilidade na redugéo do tempo de anélise de
60 minutos para 15 minutos, conseguindo-se assim realizar os ensaios de uma forma mais

expedita, com perda de detalhes inferior a 0,28 mm de recuperacéo.

Parte 3 — Andlise do &ngulo de medicao da rolha natural
Apesar do método atual considerar 4 medicdes, perspetivou-se a possibilidade de
reducdo do nimero de pontos medidos a 2, caso os resultados demonstrem resultados

equivalentes.

A média dos valores obtidos dos diametros e respetivos desvio-padréo, recolhidos

com os 2 métodos, representam-se na Figura 5.8.

21,5

21,0

)
o
"

Diametro (mm)
N
o
o

19,5
19,0
18,5
0 10 20 30 40 50 60
tempo (min)
—@— média da medi¢do a0’ e 90° ®— medicdo a 45°

Figura 5.8 — Grdfico dos didmetros de recuperagdo obtidos, em fungdo do tempo, da média das 6 rolhas, obtidos a
partir da medigcdo aos 45° e média dos 0° e 90°.

Como verificado, a diferenca obtida ndo é suficiente para se considerar necessaria a

realizacdo da média da medicéao de dois angulos (0° e 90°) ao invés de um (45°).

De forma a corroborar os resultados, realizou-se um estudo estatistico no programa
Minitab. Recorreu-se ao teste t de Student, um teste de hipotese utilizado para avaliar se
h& diferenca significativa entre as médias de duas amostras. Neste caso, a primeira
hipbtese é as médias ndo serem diferentes e a segunda hipétese serem diferentes, e as
amostras foram as médias das recuperacdes obtidas a partir da medi¢do aos 45° e média
da medicdo aos 0° e 90°. Desta forma, fez-se o teste em cada tempo, com um nivel de
confianca de 95 % (valor p = 5 %) como é exemplo a Figura 5.9, correspondente a
recuperacdo ao tempo 0, encontrando-se os restantes no Anexo C3.
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2-Sample t Test for t=0
Summary Report

Do the means differ? Individual Samples
E i Ui s Statistics 450 300
Sample size [} [}
Yes I No Maan 19,744 19,622
P=0718 95% CI (19.43; 20.05) (19.382; 19.981)
Standard deviation 0,20552 0,23534

The mean of 459 is not significanty different from the mean of 90° (p

> 0,05). .
2 Difference Between Samples

Statistics *Difference

Difference 00625
958 Cl (-0,31688; 0.42138)
*Difference = 45° - 90°

Figura 5.9 — Conjunto de resultados obtidos do teste t de Student realizado as médias da recuperagdo obtidas pelos
dois métodos, medigéo a 45° e média da medicdo a 0° e 90°, referente ao tempo 0, para os dois métodos.

Através do teste estatistico, concluiu-se que nenhum ponto era diferente, constatando-
se que a medicao dos didmetros sob os dois angulos revela 0 mesmo resultado de diametro

medido a 45°, implementando-se a redugdo do nimero de pontos medidos a 2.

Parte 4 — Validacéo e implementacdo do método
12 etapa — controlo da recuperacéo dimensional a 10 rolhas para melhorar os

parametros que permitem a leitura e andlise correta

Estudou-se alguns dos pardmetros que permitiriam melhorar a leitura e andlise,
constatados na Parte 1, nomeadamente a necessidade de desenvolver um meio de
calibracdo de forma a aferir corretamente a dimensdo a medir; a necessidade de um
suporte com vista a imobilizar a rolha; e a otimizacdo da cor do fundo do suporte de forma
a obter a melhor resolugdo da imagem. Assim, com os parametros anteriormente descritos
otimizados, definiu-se 0 novo método. Através da analise da recuperacdo em funcao do

tempo, obtida pelos dois métodos, obteve-se as curvas expostas na Figura 5.10.

88%
o 86% ;/§
1& P2 -“[ -
g 84% &
o
=]
S 82%
[
x

80%

78%

0 5 10 15
. . tempo (min) |
—@— referéncia ®— novo método

Figura 5.10 — Grdfico da percentagem de recuperagéo em fungdo do tempo, obtido através do método referencia e
do novo método, da média das 10 rolhas analisadas.
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Verifica-se que as condi¢cdes implementadas no método a desenvolver ainda nédo

levam a leituras dos diametros e, portanto, a resultados, suficientemente satisfatérios.

Foi ainda possivel detetar os parametros que contribuiram para esse erro,

nomeadamente:

)} posicionamento errado da rolha no suporte, entre os diferentes tempos de

analise da recuperacdo da rolha, resultando numa leitura errada;

i) a mudanga da cor do fundo de branco para preto ndo conduziu a uma melhor
resolucdo da imagem, ndo melhorando a leitura da recuperacdo no

processamento de imagem.

De forma confirmar se o posicionamento da rolha era o parametro que mais afetou 0s
resultados, analisou-se a recuperacdo a uma rolha exclusivamente pelo novo método,
garantindo gque a esta permanecia na mesma posi¢ao ao longo de todo o ensaio, tendo-se

obtido o gréfico da Figura 5.11.

96%
94%
92%

90%

% Recuperagdo

88%

86%

tempo (min)

Figura 5.11 — Grdfico da percentagem de recuperagéo em fungdo do tempo, obtido através do novo método, para a
rolha.

Constata-se que com a otimizacdo deste pardmetro se obtém o comportamento normal

da recuperacédo diametral da rolha.

2% etapa — Avaliagdo da recuperacéo dimensional a 10 rolhas com aquisicéo de

tripé e otimizacgdo de parametros

A Figura 5.12 representa as curvas resultantes da analise da recuperacdo em fungéo
do tempo, produto da implementacdo de um tripé para posicionamento e fixacdo do
telemovel para obtencdo da fotografia, cuidado com o posicionamento da rolha no suporte

e ainda a cor de fundo branca.
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96%
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0 5 10 15
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—@—referéncia ®— novo método

Figura 5.12 — Grdfico da percentagem de recuperacdo em fungdo do tempo, obtido através do método de referéncia
e novo método, da média de 10 rolhas analisadas.

Verificaram-se melhores resultados em comparagdo com a 12 etapa, tanto na obtengéo
de desvios menores como no comportamento da recuperacdo, como verificado na Figura
5.12.

No entanto, identificou-se a necessidade de refazer o suporte para estabilizar o
posicionamento, colocacdo e recolocacao da rolha, de forma que este fique imobilizado,
uma vez que este fator resultou numa maior recuperacdo obtida pelo método em

desenvolvimento.

3% etapa — controlo da recuperacdo dimensional a 10 rolhas com nova otimizacéo

de parametros

A Figura 5.13 representa as curvas resultantes da analise da recuperacdo em funcéo
do tempo, fruto da otimizacdo da cor do fundo do suporte em azul e da transformacéo do

suporte tornando-o estatico.

96%
94%

R
£92%
8.90% s ®
] ;/6/"
o -

::\088An '§/'L

86%

84%

0 5 10 15
. . tempo (min) |
—@— referéncia ®— novo método

Figura 5.13 — Grdfico da percentagem de recuperagéo em fung¢do do tempo, obtido através do método de referéncia
e pelo novo método, da média das 10 rolhas analisadas.
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A representacdo grafica da Figura 5.13 mostra quase a sobreposi¢cdo dos resultados
obtidos pelas 2 metodologias, bem como a grande diminui¢do dos desvios encontrados
pelo novo método, considerando-se, portanto, validado o novo método proposto para

avaliacdo da recuperacdo diametral.

O fundo azul foi o que, nesta fase, levou a uma melhor resolugéo da fotografia,
resultando numa melhor leitura do didmetro no programa de processamento de imagem.
Na Figura 5.14 encontra-se a comparacdo da resolucdo obtida para 0 ensaio

correspondente a rolha 1, no controlo realizado na 3? etapa a esquerda e na 22 etapa a

direita.

Figura 5.14 — Comparagdo das resolugées obtidas através de fundo azul, a esquerda, e fundo branco, a direita.

42 etapa — controlo da recuperacao dimensional a 10 rolhas apenas com novo

método com vista a sua implementacao

Os gréficos apresentados na Figura 5.15 e Figura 5.16 correspondem ao controlo da

recuperacdo realizado a dois conjuntos de rolhas diferentes.

90%
88%
86%

84%

% Recuperagao

82%

80%

5 .
tempo (min)

Figura 5.15 — Grdfico da percentagem de recuperagéo em fung¢do do tempo, da média das 5 rolhas analisadas do
conjunto 1, obtido através do novo método.
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90%

88%

86%

84%

% Recuperagao

82%

80%

5 .
tempo (min)

Figura 5.16 — Grdfico da percentagem de recuperagéo em fung¢do do tempo, da média das 5 rolhas analisadas do
conjunto 2, obtido através do novo método.

Constata-se que que na Figura 5.15 os resultados foram de encontro ao esperado. Na
Figura 5.16 ao tempo 15, obteve-se um maior desvio, resultado de erro de leitura de uma
das rolhas no controlo, que obteve uma percentagem de recuperacao de 84 %, quando aos

5 minutos ja tinha atingido 86 %, ndo tendo significado real para o estudo.

Tentou-se perceber qual o motivo que possa estar na origem deste erro, atraves da

verificacdo das fotografias obtidas em cada tempo, Figura 5.17.

Figura 5.17 — Fotografias captadas de uma das rolhas analisadas, aos 5 minutos, lado esquerdo, e aos 15 minutos,
lado direito.

Verifica-se que aos 15 minutos reposicionou-se a rolha do lado oposto ao lado em
que foi posicionada aos 5 minutos, fator suficiente para resultar em erros de leitura. A
perspetiva da fotografia também estd errada, tem de estar posicionada de forma a
visualizar uma reta nas extremidades e, neste caso, a extremidade de baixo € vista
arredondada. Tal facto resulta numa calibragéo inadequada do processamento de imagem,

uma vez que, ao longo da rolha, com o aproximar da extremidade de baixo, o didmetro
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altera-se devido ao facto de a fotografia “esticar” a zona da mesma que nao estava no

mesmo angulo da cdmara, igualmente visivel na Figura 5.17.

Deste modo, surge a necessidade de garantir que a rolha se posicione exatamente no
mesmo angulo da camara, no centro da captagéo da fotografia, de forma a visualizar-se a

rolha como um retangulo.

52 etapa — controlo da recuperacdo dimensional a 10 rolhas com nova otimizacéo

de suporte e captagdo da fotografia

Ambicionando-se eliminar a interferéncia resultante da perspetiva da captacdo da
fotografia, fez-se um controlo com método de referéncia apenas ao minuto 0 e a0 minuto
15 (para ndo retirar a rolha do suporte ao longo do ensaio), e pelo método em

desenvolvimento, tendo em consideracéo o posicionamento da rolha.

A Figura 5.18 apresenta as curvas obtidas da recuperacdo em funcdo do tempo,

obtidas a partir dos dois métodos.

96%
94%
o
2%
90% »

88% ?

% Recuperaga

86%

84%
0 5 10 15

tempo (min)

® referéncia ®— novo método

Figura 5.18 — Grdfico da percentagem de recuperagéo em fung¢do do tempo, obtido através do método tradicional,
aos 0 e 15 minutos, e recorrendo a fotografia, da média das 10 rolhas analisadas.

Os resultados foram concordantes e de encontro ao comportamento esperado para a
recuperacgéo diametral da rolha, ao longo do tempo, tendo-se eliminado as interferéncias

inerentes a captacao da fotografia.
Inferiu-se ainda que:

i) ao analisar duas rolhas em simultaneo no suporte, foi necessario calibrar a

rolha nas duas posi¢Oes, pois ao calibrar a rolha de um dos lados, no lado
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adjacente a este, devido a perspetiva da fotografia, ja ndo verificava as

mesmas medidas;

i) o melhor fundo utilizado foi o de cor azul, uma vez que ao tirar a fotografia,
o melhor plano de fundo é aquele que ndo apresenta no seu espago de cor
RGB, a cor do objeto que se pretende fotografar. A cor verde néo foi a melhor

pois € uma das cores mais presentes na cortica, a azul € a menos presente.

Na Figura 5.19 encontra-se a comparacdo da resolucéo obtida para o ensaio
correspondente a rolha 1, no controlo realizado com fundo verde na 42 etapa a esquerda e

com fundo azul na 5? etapa a direita.

Figura 5.19 — Comparagdo das resolugdes obtidas através de fundo verde, a esquerda, e fundo azul, a direita.

De modo a perceber a evolucao da obtencdo do novo método que recorre a fotografia
para analise do didmetro, calculou-se a diferenca entre o didmetro obtido atraves do novo

Método (Dpovo métoao) € O Obtido através do méetodo de referéncia (Dineroao rer.), €M MM,

para cada tempo, ou Seja’ Dnovo método — Dmétodo ref.:

Reuniram-se os resultados obtidos, para cada etapa, que podem ser observados na
Tabela 5.4.
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Tabela 5.4 — Diferenga dos diGmetros obtidos através do novo método, subtraindo os diGdmetros obtidos a partir do
método de referéncia, para cada etapa.

ep Instituto Superior de Proposta de metodologias de avaliacdo de pardmetros associados ao
Engenharia do Porto desempenho de rolhas em garrafa

Tempo t=0 t=1 t=3 t=5 t=15

12 etapa -0,08+0,25 -0,17+0,37 -0,12+024 -0,03+0,33 -0,22+0,23
2% etapa 0,65 £ 0,38 0,57 £0,27 0,57 £0,32 0,54 £0,32 0,66 £ 0,23
32 etapa -0,12+0,16 -0,09+0,11 -0,11+0,15 -0,09x0,15 -0,056x0,13
5% etapa 0,00 +£0,19 -0,04 + 0,13

Constatou-se que diferencas nos didmetros obtidos pelos dois métodos foram
reduzindo, bem como os respetivos desvios-padrdo. Na 22 etapa, as diferencas sdo mais
elevadas e sempre positivas, dado que nessa fase, erros derivados do suporte causaram

leituras de didametros superiores aos didmetros obtidos através do método de referéncia.

Na 5% etapa, conseguiu-se uma diferenca de 0,00 e -0,04 mm, o que é excelente,
mesmo com desvios, uma vez que o objetivo do novo método nédo é obter exatamente 0s
mesmos valores do método de referéncia, mas sim diminuir possiveis erros e manipulagdo

que poderdo estar associados a este.

Finalizada a validacdo do método, o passo seguinte foi, através do programa
AutoCAD, elaborar o desenho técnico, do suporte final para a sua aquisi¢do, ilustrado na
Figura 5.20.

5lcm
42 cm

7§\
*
$

20cm

Figura 5.20 — Desenho técnico do suporte final para a rolha, a esquerda, e com as medidas, a direita.
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6% etapa — implementacdo do novo metodo num controlo da recuperacgdo

dimensional do 1&D, a 10 rolhas

Otimizados todos os parametros, implementou-se finalmente 0 novo método num

controlo da recuperacéo da rolha, em funcdo do tempo, obtendo-se a curva da Figura 5.21.

92%
90%
88%

86%

% Recuperagao

84%

82%

tempo (min)

Figura 5.21 — Grdfico da percentagem de recuperagéo em fungdo do tempo, obtido através do novo método, da
média das 10 rolhas analisadas.

Conseguiu-se 0 comportamento esperado das percentagens de recuperacao ao longo

do tempo, obtendo-se assim resultados bastantes satisfatorios.

Parte 5 — Desenvolvimento de uma aplicagdo para o smartphone
De modo a tornar o método realmente expedito e preciso, 0 passo seguinte seria o
desenvolvimento de uma aplicacdo, tendo em vista a aquisicdo automatica da recuperacgéo

dimensional. A aplicacdo teria de ser capaz de:

a) Cronometrar o tempo de anélise de cada rolha;

b) Captar a fotografia em cada tempo: aos 0, 1, 3, 5 e 15 minutos;

c) Guardar a fotografia associando-as aos tempos e a respetiva rolha, isto €, ser
capaz de, no momento da captacdo da fotografia, nomea-la;

d) Incorporar um programa de processamento de imagem;

e) Delinear a rolha e ser capaz de fazer a analise do diametro;

f) Calcular a recuperagéo.

De forma a tornar possivel o desenvolvimento da aplicacdo num trabalho futuro, foi

descrito detalhadamente as funcionalidades necessarias da mesma, no Anexo C4.
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5.2. Metodologia para medicdo da absorcéo e perfil de humidade da rolha
— utilizacdo da camara termografica

Neste subcapitulo irdo encontrar-se os resultados obtidos na concretizacdo do método
para medigdo do perfil de absor¢do do vinho pela rolha por andlise de perfil de
temperaturas obtidas através de termogramas, através da andlise: da viabilidade do
método; da realizacdo de ensaios pelo método de referéncia; ensaios para ganho de
sensibilidade da cdmara termografica; da definicdo dos materiais e variaveis; e ensaios
recorrendo aos 2 métodos, método de referéncia e método a desenvolver. A par dos
resultados encontrar-se-& uma relacéo entre as temperaturas obtidas no termograma e o

perfil de absorcdo ao longo da rolha.

Parte 1 — Analise da viabilidade do método

Na Figura 5.22 encontra-se um dos termogramas obtidos de rolha extraida.

a Image Recording Help

a)w=(a] wjE|a| &) o

o e e p—— 1|1
i [ [ ET ol o8 2dE B
—

-

% |2lelis[o]ala g+

& R |-~ Profile | B Histogram | [© Plot| E' Multi

Figura 5.22 — Termograma obtido da leitura de rolha extraida.

Através do termograma obtido, apds varias tentativas de perceber qual a melhor gama
de temperaturas, concluiu-se que, de facto, seria possivel tracar um perfil de temperaturas,
relacionando as temperaturas mais baixas com a presenca do vinho na rolha.

Desta forma, o passo seguinte foi a realizagdo de ensaios para definir as variaveis que
influenciam a captacéo de imagem.
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Parte 2 — Método de referéncia para obter detalhadamente o perfil de absorc¢ao
Apos agrupar as rolhas pelo tipo de rolha e realizado a média das absor¢des para cada
disco, exibiram-se os resultados em graficos, apresentados na Figura 5.23, de forma a

conhecer o comportamento da impregnacao do vinho pela rolha.

Controlo 1 Controlo 2
20% 20%
o 15% ol5%
UT U
& 4
2 10% 210%
© ©
R 5% X5y
0% 0%
A B C D E A B C D E
disco disco
20% Controlo 3 Controlo 4
25%
15% 20%
8 3
5 & 15%
g 'r?s 10%
o o c\°
5% 5%
0% 0%
A B C D E A B C D E
disco disco

Figura 5.23 — Absorg¢Ges obtidas para cada disco cortado da rolha.

Dos presentes ensaios resultaram a compreensdo do comportamento da absorcao do
vinho ao longo da rolha, bem como o ganho de sensibilidade pelo método que recorre aos
discos, levando a uma melhor execucao quando utilizado em simultaneo com os ensaios

através da camara termogréfica.

Parte 3 — Ensaios para ganho de sensibilidade da camara termogréfica

Ap0s extrair os termogramas respetivos a cada rolha, e ter-se calculado as absorgdes
obtidas pelo método de referéncia, confrontaram-se ambos os resultados obtidos, para
cada rolha, de modo a comecar a perceber a correlagdo. Deste modo, serdo mostrados 0s

resultados para a rolha que menos absorveu e a que mais absorveu, Figura 5.24.
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Figura 5.24 — Termograma e perfil de absor¢do correspondentes a rolha com menor absorgdo, lado esquerdo, e a
rolha com maior absorgéo, lado direito.

Através dos ensaios, apesar de parecerem satisfatorios, uma vez que zonas com
temperaturas mais baixas corresponderam a maiores absorgdes, percebeu-se que
trabalhando a uma gama de temperaturas diferente em cada anélise, devido & utilizagéo
do auto ajuste, sem ainda se compreender muito bem como serdo tratados os resultados,
ndo é facil comparar diferentes rolhas apenas analisando os termogramas, pois é possivel

ser induzido em erro na interpretacdo do termograma.

As absorcoes superiores a 100 % correspondem a rolhas que continham vinho néo s6

absorvido, como no exterior da rolha.

As analises seguintes serdo realizadas com uma gama de temperaturas fixa, e com

auto ajuste, uma vez que ainda néo se sabe como se relacionaréo os parametros.

Parte 4 — Defini¢cdo dos materiais e variaveis

Apesar de se ter pensado ja ter encontrado as condigdes de operacdo, nesta fase ndo
se conseguiram realizar 0s ensaios previstos pois estava um dia bastante mais quente que
o dia dos ultimos ensaios, pelo que, ap6s varias tentativas, os melhores resultados que se

conseguiam ter eram como o termograma observado na Figura 5.25.
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26.3°C

Figura 5.25 — Termograma obtido da rolha extraida.

Atraveés dos ensaios que se tentaram realizar, percebeu-se que, de facto, a temperatura
ambiente € um dos maiores fatores a considerar, tornando imprescindivel a realizacdao dos
ensaios em laboratorio controlado. No laboratdrio do 1&D existe esse controlo devido aos
engarrafamentos |4 existentes, pelo que, a partida, essa interferéncia serd atenuada quando

implementado o método na empresa.

Em consequéncia da temperatura, também o fundo utilizado j& ndo era o ideal, como
é possivel ver na Figura 5.25, pelo que se testaram outros fundos, mas sem melhoria,
devido ao fator temperatura. No entanto, com polietileno de alta intensidade e, portanto,

mais grosso, igualmente de fundo preto, conseguiu-se melhores resolucdes de imagem.

No entanto, ndo se realizaram ensaios, uma vez que ndo se conseguiu otimizar as
condi¢des com os materiais contidos no laboratorio, devido a sensibilidade da camara a

temperatura.

Parte 5 — Ensaios pelo novo método com gama de temperatura fixa e método de
referéncia

Para cada rolha extraida, obteve-se o0 respetivo termograma e tragou-se o perfil de

absorcbes (% de absorcdo em cada disco), obtido pelo método de referéncia,

apresentando-se o exemplo da rolha 1 na Figura 5.26. Os resultados obtidos para as

restantes rolhas encontram-se no Anexo D1.
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Figura 5.26 — Termograma e perfil de absorgdo referentes a rolha 1.

Dos resultados adquiridos, ja foi possivel constatar que, por exemplo, zonas mais
escuras no termograma, que rondam os 24 °C, correspondem a valores de absorcao que
rondam os 50 %, concluindo-se que ha concordancia de resultados entre as rolhas

analisadas.

Deste modo, o passo seguinte foi perceber de que modo se poderia estabelecer uma
relacdo geral entre as temperaturas e as percentagens de absorcéo, pelo que se comegou
por tentar relaciona-las através de expressdes algébricas. Tratou-se, para cada rolha, um
grafico referente ao comportamento linear, exponencial, logaritmico e polinomial, de
modo a conseguir-se avaliar se se aproximava de algum dos comportamentos. Para o valor
da temperatura correspondente a cada disco, dividiu-se no termograma a zona da rolha
em 5 discos iguais, como demonstrado na Figura 5.27 e, em cada disco, leram-se 0s
extremos, por exemplo, o primeiro disco os extremos sdo os pontos 1 e 2, e fez-se a
temperatura média.
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Figura 5.27 — Demonstragdo da leitura das temperaturas no termograma.

Os gréficos correspondentes a cada comportamento, para a rolha 1,

representados na Figura 5.28.
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Figura 5.28 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de absor¢do em fungdo da

temperatura, para a rolha 1.

Os gréaficos obtidos para as restantes 11 rolhas encontram-se no anexo D2.
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Para todas as rolhas estudadas, constatou-se que as linhas de tendéncia que melhor
descreviam o comportamento da absor¢do em funcdo da temperatura foram a exponencial
e a polinomial, com valores de R? muito préximos de 1, aplicando-se estas duas ao total
dos valores de absorcéo e temperatura das 12 rolhas, tendo resultado os gréficos da Figura
5.29.
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Figura 5.29 — Percentagem de absor¢do em fungdo da temperatura, aplicando a linha de tendéncia exponencial e
polinomial, ao total das 12 rolhas.

Verificou-se que a expressdo matematica que melhor descreve e relaciona as
absorgdes ao longo da rolha e as temperaturas € a expressao do tipo polinomial, com um
R? de 0,9806 que, apesar de no ser 1, ¢ muito proximo. Constata-se que este € um método
que merece a continuacdo do estudo, de forma a construir uma base de dados com
temperaturas obtidas pelos termogramas e absorgdes obtidas pelo método de referéncia,

obtendo assim a expressdao matematica final capaz de, através das temperaturas lidas no
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termograma, calcular o perfil de absorcdo ao longo da rolha, de uma forma expedida e

ndo destrutiva (ndo é necessario o corte da rolha em discos).

Outro aspeto importante a melhorar é a leitura da temperatura num determinado ponto
de forma exata, atraves de processamento, uma vez que as leituras das temperaturas foram

realizadas pelo olho humano.

Por ultimo, concluiu-se entdo a necessidade e o interesse na aquisicdo de uma camara
termogréfica por parte da empresa, de modo a otimizar as condi¢Oes e chegar a expressao

matematica final.
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6. Conclusoes

No ambito da tese realizada para obtencdo do grau de Mestre em Engenharia
Quimica, &rea de especializacdo Tecnologias de Protecdo Ambiental, desenvolvida na
empresa Cork Supply Portugal, SA, especificamente na unidade de rolhas naturais, foi
proposto 0 desenvolvimento de novas metodologias de avaliacdo de parametros
associados ao desempenho da rolha, nomeadamente a determinacdo da longevidade de
rolhas em garrafa, neste caso, em dois tipos de rolha produzida pela empresa, natural e
microaglomerada, tendo como influéncia a diferente gama de gargalos existente e 0 tempo

de uso do vedante.

Para isso, investigou-se 0 desenvolvimento de nova metodologia de
acompanhamento da recuperacdo elastica da rolha apds extracédo, através de captacao de
fotografia da rolha ao longo do tempo e posterior leitura do didmetro no programa ImageJ,
e ferramenta ndo invasiva para a monitorizacao de perfil de humidade da rolha no gargalo,
utilizando uma cémara termogréfica do Departamento de Engenharia Geotécnica do
ISEP.

O trabalho iniciou-se com testes de viabilidade do uso de ferramentas ja existentes,
utilizadas noutras areas, para, posteriormente, desenvolver novos procedimentos capazes

de avaliar o desempenho da rolha.

Apb6s ambos os testes terem mostrado serem viaveis para desenvolvimento,
realizaram-se 0s ensaios necessarios para obtencdo dos métodos. Para validacdo destes

foram realizados ensaios em simultaneo pelos métodos de referéncia.

Relativamente a nova metodologia de acompanhamento da recuperacéo elastica da
rolha ap0s extragdo, conseguiu-se chegar a sua implementacao onde, através de fotografia
a rolha extraida aos 0, 1, 3, 5 e 15 minutos, e posterior processamento de imagem, se
consegue obter os valores dos diametros da rolha sendo posteriormente calculado as
respetivas recuperacdes diametrais ao longo do tempo. O passo final, para se obter uma
metodologia digital e automatica, sera, futuramente, a criacdo de uma aplicacéo capaz de
realizar todo o processo, desde a captagdo da fotografia até ao célculo da recuperacao

elastica da rolha.

Quanto a ferramenta para a monitorizacédo de perfil de humidade da rolha no gargalo,

percebeu-se que, por meio de termogramas obtidos da rolha extraida, através de uma
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camara termografica é possivel obter o perfil de absorcéo, observacdo demostrada pela
relacdo matematica encontrada entre as temperaturas obtidas pelos termogramas e as
respetivas absor¢des analisadas pelo método de referéncia. Através da relagdo encontrada
concluiu-se a necessidade e o interesse na aquisicdo de uma camara termografica por
parte da empresa, de modo a otimizar as condigdes e criar uma base de dados de perfis de
temperatura e perfis de absorcéo, obtendo uma expressao matematica final que calculara
o perfil de humidade em funcéo do perfil de temperatura.

Por ultimo, ndo se conseguiu estudar a influéncia da diferente gama de gargalos

existente e o tempo de uso do vedante na longevidade de rolhas em garrafa.

Em suma, as novas metodologias ainda nao se encontram totalmente automaticas e
digitais, no entanto, espera-se que com este trabalho e com as propostas para o terminar
seja possivel caminhar nesse sentido, chegando assim a aquisicdo da andlise da
recuperacdo elastica da rolha e seu perfil de absorcédo de uma forma expedita e diminuindo

o0 erro e manipulacéo suscetiveis dos métodos de referéncia.
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7. Propostas futuras

N&o tendo sido possivel chegar a validacdo e implementacdo de umas das
metodologias, ndo se realizou o estudo da influéncia da diferente gama de gargalos
existente e o tempo de uso do vedante, pelo que uma proposta de trabalho futuro seria,
apos obtencdo da nova metodologia de analise do perfil de humidade da rolha,

implementar os novos métodos para realizacdo do estudo.

7.1. Metodologia para medicdo da recuperacdo diametral da rolha —
utilizagdo do software ImageJ
Apesar de se ter validado e implementado o método, como referido, é necessario
ainda tornar a metodologia digital e automatica, pelo que é essencial que, futuramente,
seja desenvolvida uma aplicacdo capaz de realizar todo o processo, desde 0 momento da
captacdo da fotografia até ao célculo da recuperacdo eléstica da rolha. Para facilitar o
desenvolvimento da aplicacdo, todas as particularidades que esta deve ser capaz de

realizar estdo descritas no Anexo C4.

7.2. Metodologia para medicdo da absorcao e perfil de humidade da rolha
— utilizagcdo da cdmara termografica

De modo a obter um método mais expedito, a aquisicdo da caAmara termogréafica por

parte da empresa seria uma camara termografica adaptavel ao telemével, sendo uma

possibilidade a apresentada na Figura 7.1, com as mesmas funcionalidades, sendo

possivel analisar-se em simultaneo a recuperacao elastica da rolha e o perfil de absorcéo

da mesma.

L W compra Online A

Camara Termografica para
smartphone FLIR ONE PRO FLIR ONE PRO 10S v

ndroid numa FLIRONEPROANDROID o,
60 x 120 micro USB

o

FLIR ONE PRO ANDROID v
As novas FLIR ONE PRO conectadas ao seu smartphone, USB-C
permitem ampliar as capacidades do seu telefone movel

convertendo-o numa ferramenta ter 1‘\03\"6"![8 DVJ"\SS\('H&L

Desde 430,00€

Camara Termografica para
smartphone FLIR ONE PRO tem
disponibilidade limitada. Enviode 4 a
10 dias.

oo ]
Figura 7.1 — Cémara termogrdfica adaptdvel ao telemdvel (Grupo Acre Portugal, 2022).

Apesar do laboratorio do 1&D ser controlado ao nivel de temperatura, um fator
importante seria a construgdo de uma caixa com material isolante, garantindo assim uma
temperatura constante e uma gama de temperaturas na cAmara constante.
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Por ultimo, o objetivo do estudo era a analise do perfil de humidade da rolha no
gargalo, e ndo extraida. No entanto, ndo foi possivel otimizar as condi¢cbes de modo a
eliminar a interferéncia do vidro, devido a sua emissividade, sendo um possivel trabalho

futuro estudar como eliminar essa mesma interferéncia.

Dos ensaios realizados, na Figura 7.1 encontra-se um termograma exemplificativo do
obtido, sendo possivel ver essa mesma interferéncia, igualmente visivel na Figura 7.2
onde foi colocada uma rolha extraida a par com uma rolha inserida no gargalo,
verificando-se claramente ndo ser possivel ler o perfil de temperaturas na rolha inserida

no gargalo em relagdo a rolha extraida.

26.0°C

23.4°C

Figura 7.2 — Termograma obtido da andlise de uma rolha inserida no gargalo.

Figura 7.3 — Termograma obtido da andlise de rolha inserida no gargalo e rolha extraida.

24.4°C

21.6°C
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Anexos

Anexo A. Monitorizacéo e especificacdes da rolha

Anexo Al. EspecificacBes mecanicas e fisicas definidas pela 1ISO 16420

Tabela A.1 — Valores referentes ao teor de humidade e recuperagdo dimensional apds compressdo, para cada tipo
de rolha (adaptado da ISO 16420).

Recuperacédo dimensional

Tipo de rolha Teor de humidade , N
ap0Os compressao
Natural Limite de especificacdo
Aglomerada 6%+2% P ¢

MRS ReLI
1+1 (disco/ aglomerado/disco) inferior — 90 %

Tabela A.2 — Valores nominais e limites de especificagcdo referentes as dimensées, para cada tipo de rolha (adaptado
da ISO 16420).

Diametro )
) A ) Comprimento
Tipo de rolha Parametro medido normal (mm)
mm
(mm)
Valor nominal 24 38, 44, 45, 49, 53 ou 54
Natural o .
Limites de especificacao +0,5 +0,7
Valor nominal 24 38, 44, 45, 49, 53 ou 54
Natural colmatada -
Limites de especificacdo +0,5 +0,7
) 225a
Valor nominal 38a44
Aglomerada 23,5
Limites de especificacdo +0,5 +0,5
1+1 (disco/ Valor nominal 23a24 40 a 44
aglomerado/disco) Limites de especificacdo +0,5 +0,5

Tabela A.3 — Valores limite de especificagdo superior e inferior relativos a for¢a de extragéo, para cada tipo de rolha
(adaptado da ISO 16420).

Comprimento da

38 mm 44 mm 45 mm >49 mm
rolha
Natural 12 a 35 daN 15 a 40 daN 15 a 40 daN 15 a 45 daN
Aglomerada 12 a 30 daN 12 a 30 daN
1+1 (disco/ 12 30
aglomerado/disco) 12230 daN daN
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Tabela A.4 — Valores nominais e limites de especificagdo referentes a massa e densidade da rolha aglomerada
(adaptado da I1SO 16420).

Comprimento  Diametro Parametro  Massa Densidade

Rolha :
(mm) (mm) medido (9) (kg/m3)
38 22,5 4.4
38 23,0 4,6
38 23,5 4,8
40 22,5 4,6
40 23,0 4,8
40 23,5 _ 5,0
Valor nominal 290,00
42 22,5 4,8
Aglomerada
42 23,0 51
42 23,5 53
44 22,5 5,1
44 23,0 5,3
44 23,5 3,9
Limite de
0,7 04

especificacdo

Tabela A.5 — Valores nominais e limites de especificac@o referentes @ massa da rolha 1+1 (disco/aglomerado/disco)
(adaptado da I1SO 16420).

Rolh Comprimento Didmetro Parametro Massa
olha
(mm) (mm) medido (9)
40 23,0 4,5
40 23,5 47
40 24.0 49
42 23,0 4,7
) 42 23,5 Valor nominal 4,9
1+1 (disco/
_ 42 24,0 51
aglomerado/disco)
44 23,0 4,9
44 23,5 52
44 240 54
Limite de
+0,8

especificacdo
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Anexo A2. Determinacdo da absorcéo de liquidos segundo a Norma 2803-9

Método A (Rolhas de cortica natural, rolhas colmatadas ou rolhas multi-peca):

a)
b)

f)

Numerar e determinar a massa inicial de cada rolha em ensaio;

Encher as garrafas com a solugdo etandlica (a 12 % (v/v) ou de teor alcodlico
equivalente a bebida a que se destinam as rolhas em ensaio), respeitando o nivel
de enchimento;

Utilizando a rolhadora, proceder a insercdo das rolhas em ensaio, nas garrafas,
assegurando que o processo de rolhamento é corretamente realizado, e garantindo
a auséncia de danos estruturais visiveis;

Uma hora apds engarrafamento colocar as garrafas na posi¢do horizontal;

Apds 8 dias, extrair as rolhas das garrafas com o auxilio do saca-rolhas. Colocar
a parte da rolha que esteve em contacto com o liquido, sobre o papel absorvente,
de forma a retirar o excesso de liquido;

Determinar a massa final de cada rolha em ensaio.

Anexo A3. Determinacdo da recuperacdo dimensional apds compressédo
segundo a ISO 9727-4

Para a determinacdo da recuperacdo dimensional apds compressdo a I1ISO 9724-4

segue o seguinte procedimento:

a)
b)

c)
d)

e)

f)

9)
h)

a

({ )i;k

Numerar cada provete em ensaio;

Usando o paquimetro, medir o diametro de cada provete, sendo esta perpendicular
aos anos de crescimento da rolha;

As medicdes sdo efetuadas de acordo com a NP 1SO 9727-1,

Registar o valor medido. O resultado desta primeira medigdo é designado como
Dy;

Com uma caneta, ou outro objeto apropriado, marcar os pontos de contacto do
paquimetro com o provete;

Colocar o provete entre as maxilas do rolhador. Comprimir o provete: (diametro
de compressdo das maxilas entre 15,5 mm e 16 mm). De seguida fazer sair o
provete, & semelhanca de uma operacdo de arrolhamento/engarrafamento;

Retirar o provete das maxilas da maquina de engarrafar;

Decorridos 3 min, medir de novo o didmetro do provete, nos pontos de referéncia

previamente marcados;
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i) Registar o valor obtido. O resultado desta segunda medicdo sera identificado

como Do.

Anexo B. Procedimentos relacionados com a andlise da recuperacéo

dimensional da rolha

Anexo B1. Descri¢cdo do método de referéncia para andlise da recuperacéo
dimensional
O método de referéncia, para a determinacéo da recuperacdo dimensional da rolha,

segue 0s seguintes passos:
a) Extracdo da rolha no ExtralLab (extrator de rolhas que a CSP1 detém);

i. Nas rolhas técnicas, marcar dois pontos de referéncia na rolha, em cima e em
baixo, isto ¢, 6 mm abaixo da extremidade de cima e 6 mm acima da
extremidade de baixo, como exemplificado na Figura B.1, de forma a, ao
longo do ensaio, medir ambos os diametros com o paquimetro, com a
finalidade de calcular a média das duas medicdes, obtendo-se um didmetro

médio;

Figura B.1 — Marcagdo realizada na rolha para andlise da recuperagdo dimensional.

i. Nas rolhas naturais, sendo a cortica isentropica, procede-se de igual forma ao
ponto 1., exceto o facto da marcagdo e medicao serem realizadas aos 0 e 90°

dos anos de crescimento da rolha, como exemplificado na Figura B.2;

e
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Figura B.2 — Demonstragdo dos dngulos de crescimento da cortica numa rolha natural.

b) Cronometrar durante 60 minutos, apds extracdo da rolha medindo, com recurso a

um paquimetro, o diametro da rolha ao minuto 0, 1, 3, 5, 15 e 60;

c) Com esses valores, calcular a percentagem de recuperagdo, dividindo pelo
diametro inicial da rolha (diametro antes de inserir a rolha na garrafa), segundo

equacdo 2 apresentada no subcapitulo 3.3.

Anexo B2. Descricdo do novo método para andlise da recuperacdo
dimensional da rolha

O novo método segue as seguintes etapas:
a) Colocar de uma rolha ndo usada, de didmetro conhecido, no suporte;

b) Tirar fotografia (tem de estar posicionada de forma a visualizar-se uma reta nas

extremidades da rolha e ndo extremidades arredondadas);

c) Extrair a rolha a analisar através do ExtralLab, iniciando a contagem do tempo no
crondémetro:

i. Nas rolhas técnicas, marcar dois pontos de referéncia na rolha, em cima e em
baixo, isto €, 6 mm abaixo da extremidade de cima e 6 mm acima da
extremidade de baixo, como exemplificado na Figura B.3, de forma a, ao
longo do ensaio, medir ambos os diametros com o paquimetro, com a
finalidade de calcular a média das duas medicGes, obtendo-se um didmetro

médio;
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Figura B.3 — Marcagdo realizada na rolha para andlise da recuperagdo dimensional.
ii. Nas rolhas naturais, sendo a cortica isentropica, procede-se de igual forma ao
ponto i., exceto o facto da marcag¢ao e medigdo serem realizadas aos 45° dos

anos de crescimento da rolha, como exemplificado na Figura B.4;

Figura B.4 — Demonstragdo dos dngulos de crescimento da cortica numa rolha natural.

d) Colocar a rolha no suporte;

e) Tirar fotografia aos 0, 1, 3, 5 e 15 minutos;

f) Guardar as fotografias e nomea-las;

g) Abrir fotografia da rolha ndo usada no ImageJ;

h) Fazer zoom a rolha de modo a ver-se 0 mais aproximado possivel, facilitando a
leitura;

i) Calibrar o Imagel, de modo a fazer a analise em mm, como demonstrado de

seguida.
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i. Clicar em Straight;
ii. Selecionar a &rea correspondente ao didmetro da rolha;
iii. Analyze>Set Scale para alterar a escala das analises, colocando o valor do
diametro (normalmente 24 mm) e carregar em Global para fixar, como
demonstrado nas Figuras B.5 e B.6;

Iv. Guardar imagem utilizada no formato Tiff.

¢ Image - X
File Edit Image Process [ENENERY Plugins Window Help

Eggg—z&; Measure Ctrl+M v_‘/|&‘/|‘ ’ ‘»

d
4 te

125.38x167.17 mm (1536x2048); RGB; 12MB

Wand (tracing) tool Analyze Particles...

£ Re Summarize

File Edit Font Results Distribution...
[Area [Mean M | el

B . Clear Results
i y . Set Measurements...
, P ¥ IR Calibrate....
§ Histogram Ctri+H
Plot Profile Ctri+K
Surface Plot...
Gels Y

Tools »

v

« [»

(> "I 21C A

e ——

urar e : E E G O

Figura B.5 — Demonstragdo da calibragéo do programa ImagelJ, selecionado a drea e mudanga de escala de medigdo.
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‘ ‘ ~ R ¢
File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help

| 125.38x167.17 mm (1536x2048); RGB; 12MB
Djoja|of <N |Alo|a|d| | /|a|#|&] | |»

*Straight*, segmented or freehand lines, or arrows (alt or long click to switch)
=

x it
idit Font Results

Distance in pixels: [T ea |Mean ‘Mln |Ma>< \
Known distance: ,W

Pixel aspect ratio: [1.0—

Unit of length:  [mm|
Click to Remove Scale

v Global

[£) SetScale

8
l
b

Scale: 13.875 pixels/mm

OK Cancel | Help
i

0

<

14:09

-urar PR - B A ‘ ‘ & ¢ A COE EDE ™ o, %)

Figura B.6 — Demonstragdo da calibragdo do programa ImageJ, aplicagdo da escala de medigdo pretendida as
andlises seguintes.

J) Abrir fotografia da rolha a analisar;
k) Selecionar a zona do didmetro acima, marcado previamente antes de tirar as

fotografias;
I) Prosseguir a leitura através de Analyze>Maesure, como demostrado na Figura

B.7;
m) Repetir alineas j e k para o didmetro de baixo.

¢ Image)
File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help
Qjoja|ofi <[5 N Alo|o|d| = /o #|a] | |»
Magnifying glass (or "+" and "-" keys; alt or long click for menu) . R
4 Re X
File Edit Font Results

[area [mean  [Min  [vax  [Angle [Length |
1 1439 126.604 B8.261 192942 1245 19897
2 1631 127253 13658 180932 0732 22.560

- X

[
110.70x147.60 mm (1536x2048); RGB; 12MB

[»

1412
= =%
BB s )

@

Al

S

G & aC A B A

Figura B.7 — Demonstragdo da obtengdo dos valores dos didmetros.
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n) Com os valores obtidos, calcular a percentagem de recuperacao, dividindo pelo
diametro inicial da rolha (didmetro antes de inserir a rolha na garrafa), segundo

equacdo 2 descrita no subcapitulo 3.3.

Anexo C. Metodologia para medicdo da recuperacdo diametral da rolha —
utilizacé@o de fotografia para analise no software ImageJ
Anexo C1. Gréficos de comparacdo da percentagem de recuperacdo
dimensional da rolha em funcdo do tempo, obtida através do método de

referéncia e novo método (leitura de fotografia no ImageJ)

94%
92%

o 90%

g 88%

:‘_%’ 86%

2 84%

X8% | ee o S
80% .8 o °
78%

0 10 20 30 40 50 60
tempo (min)
—@— referéncia ®— novo método

Figura C.1 — Grdfico da percentagem de recuperagéo em fungdo do tempo, obtido através do método de referéncia e
recorrendo ao novo método, para a rolha 1.
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R

S 88%
2 86%
[}

« 84%
R —@
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tempo (min)
—@— referéncia @®— novo método

Figura C.2 — Grdfico da percentagem de recuperagGo em fungdo do tempo, obtido através do método de referéncia e
recorrendo ao novo método, para a rolha 2.

@) 83
Cork
Supply:



is‘ep

Instituto Superior de
Engenharia do Porto

94%
92%
90%

o
'S 88%
©

er:

2 86%
84%

% Recu

82%
80%
78%

..,.—.H

I

0 10 20 30 40

tempo (min)
—@—referéncia —@— novo método

50

60

Proposta de metodologias de avaliagcdo de parametros associados ao
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Figura C.3 — Grdfico da percentagem de recuperagdo em fungéo do tempo, obtido através do método de referéncia e
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recorrendo ao novo método, para a rolha 3.
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Figura C.4 — Grdfico da percentagem de recuperagdo em fungéo do tempo, obtido através do método de referéncia e
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recorrendo ao novo método, para a rolha 4.
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Figura C.5 — Grdfico da percentagem de recuperagéio em fungdo do tempo, obtido através do método de referéncia e

recorrendo ao novo método, para a rolha 5.
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Figura C.6 — Grdfico da percentagem de recuperagdo em fungéo do tempo, obtido através do método de referéncia e
recorrendo ao novo método, para a rolha 6.
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Figura C.7 — Grdfico da percentagem de recuperagdo em fungdo do tempo, obtido através do método de referéncia e
recorrendo ao novo método, para a rolha 7.
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Figura C.8 — Grdfico da percentagem de recuperag¢@o em fungdo do tempo, obtido através do método de referéncia e
recorrendo ao novo método, para a rolha 8.
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Figura C.9 — Grdfico da percentagem de recuperagdo em fungéo do tempo, obtido através do método de referéncia e
recorrendo ao novo método, para a rolha 9.
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—@—referéncia —@— novo método

Figura C.10 — Grdfico da percentagem de recuperagdo em fungdo do tempo, obtido através do método de referéncia
e recorrendo ao novo método, para a rolha 10.
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Figura C.11 — Grdfico da percentagem de recuperagéo em fungdo do tempo, obtido através do método de referéncia
e recorrendo ao novo método, para a rolha 11.
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tempo (min)
—@—referéncia —@— novo método

Figura C.12 — Grdfico da percentagem de recuperag¢do em fungdo do tempo, obtido através do método de referéncia
e recorrendo ao novo método, para a rolha 12.
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Figura C.13 — Grdfico da percentagem de recuperag¢do em fungdo do tempo, obtido através do método de referéncia
e recorrendo ao novo método, para a rolha 13.
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Figura C.14 — Grdfico da percentagem de recuperagdo em fungdo do tempo, obtido através do método de referéncia
e recorrendo ao novo método, para a rolha 14.
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Figura C.15 — Grdfico da percentagem de recuperagdo em fungdo do tempo, obtido através do método de referéncia
e recorrendo ao novo método, para a rolha 15.
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Figura C.16 — Grdfico da percentagem de recuperag¢éo em fungdo do tempo, obtido através do método de referéncia
e recorrendo ao novo método, para a rolha 16.
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Figura C.17 — Grdfico da percentagem de recuperagdo em fung¢do do tempo, obtido através do método de referéncia
e recorrendo ao novo método, para a rolha 17.
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Figura C.18 — Grdfico da percentagem de recuperagdo em fungdo do tempo, obtido através do método de referéncia
e recorrendo ao novo método, para a rolha 18.

Anexo C2. Calculo da recuperacdo diametral da rolha nos intervalos de
tempo de [0-5], [0-15] e [0-60] min

Exemplo de célculo para a rolha técnica tipo 1:
tomin = 20,100 mm
tsmin = 20,518 mm
tismin = 20,597 mm
teo min = 20,670 mm
Entdo, para o intervalo de tempo de 0 a 5 minutos:
to-s = t5min — Lomin
o ty_s = 20,518 — 20,100
© to_s = 0,418 mm
o ty_s = 0,418 X 1000 = 418 um
Para o intervalo de tempo de 0 a 15 minutos:
to-15 = tismin — Lomin
o to_q5 = 20,597 — 20,100
© to_15 = 0,497 mm

oty s = 0,497 X 1000 = 497 um
-i;a} 89
Cork
Supply



[ ]
I‘S ep Instituto Superior de Proposta de metodologias de avaliagcdo de parametros associados ao
‘ Engenharia do Porto desempenho de rolhas em garrafa

Para o intervalo de tempo de 0 a 15 minutos:
to-60 = t60min — tomin
© to_go = 20,670 — 20,100
< to_go = 0,660 mm

o ty_go = 0,660 X 1000 = 660 um

Anexo C3. Estudo estatistico — teste t Student a analise do angulo de medicao
da recuperacéo da rolha natural

2-5ample t Test for t=1
Summary Report

Do the means differ?
0 005 01 =05

Individual Samples

Statistics 45° a0°

I Sample size L} [

YES- | Ne Mean 10,853 10.787
P = 0726 95% CI {19,50; 20.21) (19.471; 20,102)

Swandard deviation 033324 030075

The mean of 45° is not significanty different from the mean of 90° (p

*
DS Difference Between Samples
Statistics *Difference
Differance 0,06G667
95% Cl (-0.34075; 0.432308)

*Difference = 45° - 90°

Figura C.19 — Conjunto de resultados obtidos do teste t de Student realizado as médias da recuperagéo obtidas pelos
dois métodos, medigdo a 45° e média da medigcdo a 0° e 90°, referente ao tempo 1, para os dois métodos.

2-Sample t Test for t=3
Summary Report

Do the means differ? Individual Samples

£ RS e Statistics 450 30°

| Sample size (] [}

Yes . | No Mzan 19,373 19,807
P = 0,746 5% CI (1042 2027) (10,481; 20.132)

Standard deviation 037858 03100

The mean of 457 is not significantly different from the mean of 90° (p

> 0,05). .
! Difference Between Samples
Statistics *Difference
Difference 0,066667
95% Cl (-0,38535; 0.513463)

*Difference = 459 - 40°

Figura C.20 — Conjunto de resultados obtidos do teste t de Student realizado as médias da recuperagéo obtidas pelos
dois métodos, medigdo a 45° e média da medicdo a 0° e 90°, referente ao tempo 3, para os dois métodos.
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2-Sample t Test for t=5
Summary Report

Do the means differ?
0 005 01 =05

Individual Samples

Statistics 457 age

Sample size [} [}

Yes No Mean 19,979 19,376
P = 0637 95% CI {19,52; 20.44) (19,592; 20,161)

Standard deviation 04372 gamo

The mean of 459 is not significanty different from the mean of 90° (p

>
0osL Difference Between Samples
Statistics *Difference
Difference 010282
95% Cl (-0,38123; 0.,58711)

*Difference = 457 - 90°

Figura C.21 — Conjunto de resultados obtidos do teste t de Student realizado as médias da recuperagdo obtidas pelos
dois métodos, medigéo a 45° e média da medicdo a 0° e 90°, referente ao tempo 5, para os dois métodos.

2-Sample t Test t=15
Summary Report

Do the means differ?
0 005 01 =05

Individual Samples

Statistics 450 90°

Sample size [} [}

Yes No Mean 20,003 10,926
P =0703 95% CI (19,59; 20.42) (19,645; 20.207)

Standard deviation 032456 026733

The mean of 457 is not significanty different from the mean of 90° (p

> 0,05). .
! Difference Between Samples
Statistics *Difference
Difference 0077083
95% Cl (-0.37194; 0,52610)

*Difference = 45° - 90°

Figura C.22 — Conjunto de resultados obtidos do teste t de Student realizado as médias da recuperagéo obtidas pelos
dois métodos, medigdo a 45° e média da medicdo a 0° e 90°, referente ao tempo 15, para os dois métodos.

2-Sample t Test for t=60
Summary Report

Do the means differ?
0 005 01 =05

Individual Samples

Statistics 450 90°

Sample size [} =

Yes No Mean 20,043 19917
P =10539 95% CI {19,64; 20.44) (19,805; 20,228)

Standard deviation 0,37989 029713

The mean of 45% is not significantly different from the mean of 90° (o

Difference Between Samples

Statistics *Difference
Difference 012583
95% CI (-0,31957; 057124)

*Differance = 457 - 90°

Figura C.23 — Conjunto de resultados obtidos do teste t de Student realizado as médias da recuperagdo obtidas pelos
dois métodos, medigdo a 45° e média da medicdo a 0° e 90°, referente ao tempo 60, para os dois métodos.

Anexo C4. Descricdo da metodologia tendo em vista a aquisicdo automatica da
recuperacao dimensional
De forma a automatizar a obtencdo da recuperagdo dimensional da rolha, o passo

seguinte seria criar uma aplicacdo com as seguintes caracteristicas:

a) Apos extrair a rolha a analisar através do Extralab, a aplicagdo deve ter um
botdo para iniciar a contagem do tempo no cronémetro e saber que o tempo
&) 01
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b)

d)

e)

desempenho de rolhas em garrafa

total de cada andlise sdo 15 minutos; em simultaneo, ao iniciar o tempo, deve
nomear a rolha, isto é, tratando-se do primeiro ensaio, aquele vai ser 0 “R1”;
Depois de colocar a rolha no suporte, deve ter outro botdo para dar sinal de
que a rolha ja estd no suporte e comegar a capturar as fotografias, fazendo
corresponder a primeira ao tempo 0, e tirar aos 1, 3, 5 e 15 minutos, tempo
em que acaba o ensaio;

Guardar cada fotografia associando-as aos tempos e a respetiva rolha, isto é,
ser capaz de, no momento da captacdo da fotografia, nomea-la, como por
exemplo, no ensaio 1, a fotografia tirada ao tempo 0 vai ser a fotografia com
o nome “R1.t0”;

Como o suporte foi construido com possibilidade de suportar duas rolhas em
simultaneo, deve estar sempre visivel no ecra um pequeno botdo onde a
qualquer momento se possa iniciar outro ensaio, mesmo que 0s anteriores nao
tenham terminado;

A aplicagdo deve ter o programa ImageJ incorporado e deve ser capaz de
delinear a rolha e fazer a leitura do didmetro 6 mm abaixo da extremidade de
cima e 6 mm acima da extremidade de baixo, como demonstrado na Figura
C.24.

¢ tentl jfif (G) (75%) = o X
9.83x13.11 cm (1536x2048); RGB; 12MB

Figura C.24 — Demonstragdo da leitura do diGmetro que a aplicagdo deve ser capaz de fazer.
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f)

9)

h)

desempenho de rolhas em garrafa

A aplicacdo deve ainda ser capaz de calibrar o programa através de leitura de
didmetro de uma rolha ndo utilizada, tendo um bot&o, ao abrir a aplicacéo,

com o nome “calibragao”;

Para cada fotografia, o programa vai obter duas leituras de diametro, e deve
ser capaz de fazer de imediato a sua média, obtendo-se apenas o diametro
final dessa rolha, denominando-o, por exemplo, quando se refere ao ensaio 1,

no momento 0, ou seja, a fotografia “R1.t0”, vai acrescentar “D.R1.t0”;

Com os valores obtidos, deve conseguir calcular a percentagem de
recuperacdo, dividindo pelo diametro inicial da rolha (diametro antes de
inserir a rolha na garrafa, que deve estar como sendo um parametro, que

normalmente é 24 mm, mas com a possibilidade de alterar, e terda 0 nome
~ D.R.t .
“D0”), segundo equacéo 25 X 100, sendo que, por exemplo, para o ensaio

1, vai calcular a % de recuperagdo para: D.R1.t0; D.R1.t1; D.R1.t3; D.R1.t5
e D.R1.t15; onde se vao obter as recuperacOes da seguinte forma: Rec.R1.t0;
Rec.R1.t1; Rec.R1.t3; Rec.R1.t5; Rec.R1.t15, respetivamente;

Deve mostrar estes valores em formato excel e ser possivel abrir no

computador, sem ter de exportar os dados do telemdvel para o computador.

Anexo D. Metodologia para medicdo da absorcéo e perfil de humidade da

rolha — utilizacdo da camara termograéfica

Anexo D1. Termogramas e perfis de absorc¢édo das rolhas extraidas
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Figura D.1 — Termograma e perfil de absorgdo referentes a rolha 2.
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Figura D.2 — Termograma e perfil de absorgdo referentes a rolha 3.
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Figura D.3 — Termograma e perfil de absorgdo referentes a rolha 4.
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Figura D.4 — Termograma e perfil de absorgdo referentes a rolha 5.
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Figura D.5 — Termograma e perfil de absorgdo referentes a rolha 6.
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Figura D.6 — Termograma e perfil de absorgdo referentes a rolha 7.
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Figura D.7 — Termograma e perfil de absorgdo referentes a rolha 8.
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Figura D.8 — Termograma e perfil de absorgdo referentes a rolha 9.
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Figura D.9 — Termograma e perfil de absorgdo referentes a rolha 10.
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Figura D.10 — Termograma e perfil de absorg¢do referentes a rolha 11.
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Proposta de metodologias de avaliagcdo de parametros associados ao

desempenho de rolhas em garrafa
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Figura D.11 — Termograma e perfil de absorgdo referentes a rolha 12.

Anexo D2. Graficos do estudo do comportamento da absorcéo em funcéo da

30

tem peratu ra

60 polinomial

50
o 40 y = 0,8728x2 - 55,798x + 892,04
AT
O
5 30
v
| 20
=10

0
24 26 28
temperatura (°C)

80 exponencial

s y = 2E+06e0428x
o R?=0,9738
§ 40
Q2
©
x 20

0
24

2
temperatura (°C)

30

% absorgao

logaritmica

y =-236,3In(x) + 803,57
R%?=0,9851

24 26 28 30
temperatura (°C)
linear
[ ]
y =-8,7705x + 262,14
R2=0,9785
24 30

26 2
temperatura (°C)

Figura D.12 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de absorgdo em fungdo da
temperatura, para a rolha 2.
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Figura D.13 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de absor¢do em fungdo da
temperatura, para a rolha 3.
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Figura D.14 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de absorgdo em fungdo da
temperatura, para a rolha 4.
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Figura D.15 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de absor¢éo em fungdo da
temperatura, para a rolha 5.
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Figura D.16 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de absor¢do em fungdo da
temperatura, para a rolha 6.
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60 polinomial 60 logaritmica

50 50 ¢
i v = 1,534x2 - 89,815x + 1319,8 Pl y = -191,6In(x) + 652,81
£ 30 R2 = 0,9952 30 R2=0,9174
2 2
2 90 2 70
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60 exponencial 60 linear
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R 10 R 10
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Figura D.17 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de absor¢éo em fungdo da
temperatura, para a rolha 7.
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Figura D.18 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de absor¢do em fungdo da
temperatura, para a rolha 8.
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polinomial logaritmica
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Figura D.19 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de absor¢éo em fungdo da
temperatura, para a rolha 9.
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Figura D.20 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de absor¢do em fungdo da
temperatura, para a rolha 10.
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Figura D.21 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de absor¢éo em fungdo da
temperatura, para a rolha 11.
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Figura D.22 — Comportamento polinomial, logaritmico, exponencial e linear, da % de absorgdo em fungdo da
temperatura, para a rolha 12.
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