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Resumo

O presente trabalho foi desenvolvido no ambito da unidade curricular de Dissertacao do
5° ano de Mestrado Integrado de Engenharia Quimica na Faculdade de Engenharia do Porto. O

estagio, com uma duracao de 5 meses, foi realizado na empresa Amorim &. Irmaos, S.A.

O estagio teve como principal objetivo o estudo e a otimizacao das variaveis criticas do
processo de aplicacao do tratamento de superficie em tambor industrial, como a temperatura,
a humidade relativa do ar e 0 modo de injecao do produto para melhorar a performance fisico-
mecanica, a forca de extracao da rolha da garrafa, de forma a reduzir a variabilidade das forcas
de extracao e também, aperfeicoar e uniformizar a aplicacao dos tratamentos de superficie.
Teve também um outro objetivo adicional que consistiu em introduzir na empresa novas

metodologias de otimizacao, onde se fazem variar as variaveis simultaneamente.

O primeiro estudo consistiu na avaliacdo da influéncia das varidveis ambientais,
temperatura e humidade relativa do ar ambiente, nas forcas de extracao. Neste estudo foram
realizados ensaios com rolhas aglomeradas e naturais em trés maquinas distintas para avaliar a

relacao entre a temperatura e a humidade ambientes e as forcas de extracao.

O segundo estudo envolveu diferentes experiéncias, baseadas num desenho fatorial 23,
para verificar a influéncia variaveis operacionais do tratamento de superficie, temperatura,
humidade relativa do ar e o tipo de injecao do produto de tratamento de superficie na

magnitude e na variabilidade das forcas de extracao.

Em relacao ao primeiro estudo verificou-se, de uma forma geral, que nao existe
qualquer relacao quer entre temperatura ambiente e as forcas de extracao, quer entre a

humidade relativa do ar ambiente e as forcas de extracao.

Relativamente ao segundo estudo, foi possivel concluir, para rolhas aglomeradas, que a
realizacao de 2 pulsos de injecao do produto, com um intervalo de tempo de 2 minutos entre
pulsos e independentemente das variaveis temperatura e humidade relativa do ar, é a variavel
com maior contribuicdo para a diminuicdo das forcas de extracao e para uma maior
homogeneidade da distribuicao do tratamento de superficie. Conclui-se também, que a
introducao de 2 pulsos de injecao do produto, com um intervalo de 2 minutos entre pulsos, nos
programas de aplicacao automatica de tratamentos de superficie, diminui a variabilidade das

forcas de extracao.

No caso das rolhas naturais, conclui-se que a introducao da humificacao é a variavel

com maior contribuicao para uma distribuicao mais homogénea do tratamento de superficie.

Palavras Chave (Tema): Rolhas, tratamento de superficie, silicone, parafina,

forcas de extracao.
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Abstract

The present work was developed within the dissertation course of the 5th year of master
degree in chemical engineering. The 5 months internship was held at Amorim & Irmaos, S.A.

The main objective of the internship was the study and optimization of the critical
variables of the industrial drum surface treatment application process, such as, temperature,
relative air humidity and product injection mode to improve physical-mechanic performance,
extraction force of the bottle cork, in order to reduce the variability of the extraction forces
and also to improve and standardise the application of surface treatments. It has also another
additional objective which was to introduce new optimisation methodologies in the company,
where the variables are varied simultaneously.

The first study consisted in the evaluating the environment variables influence,
temperature and relative humidity of the air, on the extraction forces. In these study were
performed tests with agglomerated and natural corks in three different machines to evaluate
the relation between temperature and environment humidity and extraction forces.

The second study involved different experiences, based on a factorial design 23, to verify
the influence operating variables of surface treatment, temperature, relative humidity and the
type of surface treatment product injection in the magnitude and variability of extraction
forces

In relation to the first study, it was verify, in a general way, that there is no relationship
either between environment temperature and the extraction forces, or between relative
humidity of the environment air and the extractions forces.

Relatively to the second study, it was possible to conclude, for agglomerate corks, that
performing 2 injection pulses of the product, with a 2 minutes interval between pulses and
regardless the variables of temperature and relative air humidity, it is the variable with major
contribuition to the decrease of extraction forces and major homogeneity of surface treatment
distribuition. It was also concluded that the introduction of 2 injection pulses of the product
with 2 minute interval between pulses in the automatic application of surface programs,
decreases the variability of extraction forces.

In the case of natural corks it is concluded that the introduction of the humification is
the variable with major contribution to a more homogeneous distribuition of surface treatment.

Keywords (Theme): Corks, surface treatment, silicone, paraffin, extraction
forces.
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1 Introducao

1.1 Enquadramento e Apresentacao do Projeto

O estagio foi realizado na empresa Amorim e Irmaos, S.A., sendo a Corticeira Amorim a
maior empresa mundial de produtos de cortica, nomeadamente lider mundial na producao e
fornecimento de rolhas de cortica. Este estagio, com uma duracao de 5 meses, foi realizado
entre fevereiro e julho de 2019 no ambito na unidade curricular de Dissertacao do 5° ano de
Mestrado Integrado de Engenharia Quimica na Faculdade de Engenharia da Universidade do

Porto.

O tema de estagio incidiu na Caracterizacao e Otimizacao da aplicacao de Tratamento de
Superficie em rolhas de cortica, uma vez que, das atuais técnicas e condicoes de aplicacao dos
tratamentos de superficie resultam rolhas com alguma heterogeneidade nas forcas de extracao
da rolha. Este € um atributo de qualidade importante porque quando algo corre menos bem é
o cliente final que se apercebe, o que pode gerar insatisfacao do cliente para com o produto,

a rolha em particular e a cortica em geral.

Assim, pretendeu-se estudar e otimizar as variaveis criticas do processo de aplicacao do
Tratamento de Superficie em tambor industrial, como a temperatura, a humidade relativa e o
modo de injecdo para melhorar a performance fisico-mecanica do produto, isto €, de forma a
reduzir a variabilidade das forcas de extracao e assim, melhorar a uniformidade da aplicacao
dos TS, reduzir o nimero de reclamacoes e de alguma forma, contribuir para o conhecimento
da relacao entre variaveis de processo - superficie da cortica - caracteristicas do Tratamento
de Superficie para desenvolver um racional Quimico/Ciéncia Materiais para a melhoria dos

Tratamentos de Superficie.

1.2 Apresentacao da Empresa

O Grupo Américo Amorim é uma das maiores, mais empreendedoras e dinamicas
multinacionais de origem portuguesa. A sua origem no negoécio foi em 1870, quando surgiu a

primeira Unidade Industrial de rolhas de cortica, no Cais de Gaia.[1]

O Grupo, ao longo dos anos, tem apostado na diversificacao de setores e areas geograficas
com elevado potencial de rentabilidade, sendo constituido por varias empresas, no qual
administra e possui acdes, formando assim uma holding. Atualmente, as suas Areas de Atividade

sao: Energia, Cortica, Floresta, Financeira, Imobiliaria e Luxo.[1]

Introducgao 1
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Na Atividade da Cortica, nos anos 60, fundou-se a Corticeira Amorim, o que levou a
criacdo de um processo de verticalizacao do negdcio da cortica, sendo cinco as suas Unidades
de Negocio: Matérias Primas, Rolhas, Revestimentos, Aglomerados compositos e Isolamentos.[2]

Na Figura 1.1, encontram-se as Areas de Atividade do Grupo Américo Amorim e Unidades

de Negdcio resultantes da exploracao da cortica.[2],[3]

ad Matérias primas eglAmorim Florestal
. = 8 Unidades
Amorim & [rmaosk o
Industriais
Amorim
Revestimentos

- = Rolhas

o Ll Revestimentos |

=

=

o g B Aglomerados @ Amorim Cork

g = Compésitos Composites
o

o g ol isolamentos [ LT

g- <t Isolamentos

=

Go)

Figura 1.1 - Areas e Atividade do Grupo Américo Amorim e as Unidades de negécio da

Corticeira Amorim.

Atribuindo o principal foco a Unidade de Negocio das Rolhas, a Amorim & Irmaos, S.A.,
localizada no concelho de Santa Maria da Feira, distrito de Aveiro, integra o grupo Corticeira
Amorim SGPS, S.A. e é maior empresa mundial de produtos de cortica e mais internacional das
empresas portuguesas.[3]

As oito unidades industriais associadas a producao de rolhas da Amorim & Irmaos estao

apresentadas na Tabela 1.1.[4]
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Tabela 1.1 - Unidades Industriais da Amorim & Irmdos, S.A.[4]

Unidade Industrial (Ul) Atividades

Amorim & Irmaos - Lamas (Al)  Producao de rolhas Naturais e Colmatadas

De Sousa (DS) Producao de rolhas Aglomeradas

Amorim Distribuicdo (AD) Marcacao e Tratamento de rolhas Naturais, Colmatadas,
Técnicas

Champcork (CHK) Producao de Rolhas Aglomeradas

Porto Cork (PTK) Lavacao, Escolha, Marcacao e Tratamento de rolhas

Naturais, Colmatadas e Técnicas

Equipar (EQP) Producao, Marcacao e Tratamento de rolhas Técnicas
Amorim Top Series (ATS) Producao de rolhas Capsuladas e Especialidades
Vasconcelos e Lyncke (VL) Escolha de rolhas Naturais e Colmatadas

1.3 Contributos do Trabalho

As primeiras semanas do estagio foram dedicadas ao conhecimento de todas as etapas do
processo de producao de rolhas realizadas na empresa e em particular, as diferentes unidades
em que se realizam tratamento de superficie de rolhas de cortica, a AD, CHK e PTK, pois

existem ligeiras diferencas em relacao as maquinas utilizadas em cada unidade.

A realizacao desta dissertacao permitiu aumentar o conhecimento sobre a influéncia das
variaveis do processo nas forcas de extracao e assim, otimizar o processo de tratamento de

superficie, bem como, estudar novas metodologias de otimizacao.

Para além do referido anteriormente, juntamente com a Ana Rebelo, estudante de
dissertacao da Universidade de Aveiro, foi-nos proposto a validacao de um protétipo de
tratamento de superficie numa logica rolha-a-rolha. Este prototipo, tem como objetivo aplicar
tratamento em toda a superficie da rolha e consiste num sistema de marcadeiras de rolhas de
cortica, um capaz de tratar os topos e outro os corpos de varios tipos de rolhas de cortica e
calibres. Em anexo encontram-se todas as etapas realizadas assim como os resultados obtidos

para a possivel validacao deste protétipo.

1.4 Organizacao da Tese

Esta dissertacao encontra-se dividida por 6 capitulos.

Introducao 3
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O capitulo 1, a Introducao, é constituido pelo enquadramento e o objetivo do Estagio, pela

apresentacao da empresa e por um resumo dos principais contributos do trabalho.

O segundo capitulo, Contexto e Estado de Arte, aborda os tratamentos de superficie

utilizados em rolhas de cortica.

O terceiro capitulo de Materiais e Métodos, descreve os materiais, os estudos realizados e

as metodologias usadas nos ensaios.
No capitulo 4, encontram-se os resultados obtidos de cada estudo e a respetiva discussao.
No penultimo capitulo, 5, sdo apresentadas as conclusées dos temas em estudo.

O dltimo capitulo, capitulo 6, consiste numa avaliacao geral do trabalho realizado.
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2 Contexto e Estado da Arte

Neste capitulo encontra-se apresentada uma breve descricao sobre a cortica, o processo
produtivo das rolhas de cortica e ainda € descrito um subcapitulo de caracterizacao de

tratamento de superficie das mesmas.

Em relacao ao tratamento de superficie e no sentido de responder ao objetivo desta
dissertacao foi necessario fazer um levantamento de todos os tipos de tratamentos de superficie
atualmente em uso, as dosagens e critérios de selecao, os programas de aplicacao de
tratamento em tambor industrial e os métodos de controlo de qualidade, uma vez que nao

existem trabalhos antecedentes sobre estas variaveis em contexto industrial.

2.1 Cortica

A cortica € a casca do sobreiro (Quercus suber L). Esta € uma matéria-prima 100% natural,

100% reutilizavel e 100% reciclavel.[5]

Na Figura 2.1, esta representado um corte transversal do tronco do sobreiro, onde é

possivel visualizar a cortica, correspondendo a casca do sobreiro.[6]

Entrecasca

Cortica

Figura 2.1 - Corte transversal do tronco do sobreiro, mostrando a cortica na zona

periférica.[6]

O Sobreiro é uma arvore nativa da regidao do Mediterraneo (Portugal, Espanha, Norte de

Africa, Sul de Franca e Sul de Italia), como se pode visualizar através da Figura 2.2.[7]

e

Figura 2.2 - Representacdo da distribuicdo do montado de sobro.[4]

Contexto e Estado de Arte 5
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Da extracao da cortica ha um aproveitamento de 100%, devido as suas propriedades
Unicas, esta depois pode ser transformada e dar origem a uma infinidade de produtos, como

rolhas, calcado, painéis de revestimento, sendo a producao de rolhas o produto mais valorizado.

A extracao da cortica do tronco do sobreiro, também designada de descorticamento,
ocorre somente entre Maio e Agosto, devido a arvore se encontrar numa fase do crescimento
mais ativa e assim, se tornar mais facil descortica-la, ou seja, retirar a cortica do tronco, sem
que haja ferimento do mesmo, uma vez que esta se encontra menos aderente ao tronco. A
primeira extracao ocorre, quando o sobreiro atinge um perimetro de 70 cm e uma altura de 1,3
m, o que acontece aos 25 anos de idade. Apds a primeira extracao, a cortica € extraida, por

periodos de nove anos, até aos 150-200 anos do sobreiro.[7],[8]

A qualidade e espessura da cortica dependem das condicoes especificas de crescimento

da arvore.[7]
2.1.1 Estrutura fisica

A cortica apresenta uma estrutura tridimensional e, de modo a facilitar a sua descricao
foi criado um sistema, apresentado na Figura 2.3, associado ao crescimento da arvore para

referir as suas direcoes e seccoes.

As direcoes definidas sao a axial (direcao vertical na arvore), a radial (direcao
perpendicular a axial) e a tangencial (perpendicular as outras duas). As seccoes perpendiculares

a estas trés direcoes sao designadas de transversal, tangencial e radial, respetivamente.[9],[10]

axial

Seccao transversal

Seccao tangencial .
’ 8 | tangential

R Seccao radial
radial

Figura 2.3 - Esquema representativo da estrutura celular da cortica segundo diferentes

direcées e seccoes.[10]

Microscopicamente a cortica é um tecido homogéneo constituido por camadas
consecutivas de células mortas preenchidas por uma mistura de gases semelhantes ao ar, sem

espacos livres entre si e de forma regular.[10],[11]

As células da cortica sao germinadas por um meristema denominado felogénio,
composto por um tipo de célula que possui a capacidade de divisao celular. Estas células
encontram-se empacotadas em colunas paralelas a direcao radial da arvore, apresentando a
forma de prismas retangulares, na seccao transversal e forma hexagonal na seccao

tangencial.[11]

Contexto e Estado de Arte 6
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Na Figura 2.4, é possivel visualizar microscopicamente a estrutura de varias células de

cortica nas diferentes seccées.[10],[12]

Figura 2.4 - Imagens microscopicas de células de cortica em diferentes seccées: A - seccdo
tangencial; B - seccdo transversal; C - seccdo radial.[12]

Além disso, quando o felogénio inicia a sua atividade meristematica, existem canais
lenticulares - aglomerado de células - que crescem na direcao radial, permitindo a extensao

em perimetro originando os anéis de crescimento.[10]

As células, que formam os anéis de crescimento, produzidas no Outono/Inverno sao
diferentes das produzidas na Primavera/Verao, uma vez que possuem paredes celulares com
diferentes dimensodes e diferentes espessuras. As geradas na Primavera e no Verao apresentam
uma membrana celular com uma espessura mais fina do que as geradas no Outono e Inverno. O
mesmo acontece com o tamanho das células, sendo que, as de Primavera/Verao sao maiores
do que as de Outono/Inverno. Deste modo, é possivel delimitar os anéis de crescimento anual,
uma vez que as células formadas na Primavera possuem uma tonalidade mais clara do que as
formadas no Outono. Assim, uma cortica com nove anos exibe nove camadas completas de

Outono e oito de Primavera.[12]

Apés a extracao da cortica das arvores, € possivel verificar a nivel macroscopico a
distincao entre as diferentes partes, tal como representado na Figura 2.5. A parte interna, que
se encontra em contacto com o tronco, designada de barriga correspondendo a ultima camada
de crescimento anual e a parte externa, que permanece exposta ao ar, € chamada de raspa.

Entre a raspa e a barriga é possivel visualizar os anéis de crescimento anuais.[13]

Raspa/costa
Anéis de Crescimento Cortica

Barriga

Figura 2.5 - Representacdo da cortica a nivel macroscopico.[13]
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2.1.2 Composicao quimica

A cortica é constituida por dois tipos de componentes: os estruturais, que sao
macromoléculas de forma polimérica complexa e extensa e por componentes nao estruturais,
nomeadamente compostos organicos. Estes ultimos, dividem-se em extrataveis e nao
extrataveis, isto &, os componentes extrataveis que podem ser obtidos e separado sem que haja
degradacao, enquanto que os nao extrataveis sdo compostos por substancias inorganicas que

formam as cinzas e por compostos azotados.[10],[12]

Na cortica, os componentes estruturais que revestem a parede celular sao a suberina,
lenhina e polissacarideos. Na sua composicao quimica encontram-se também, em menor
quantidade outros compostos, nao estruturais, que sao os extrataveis como os ceroides e

taninos e os nao extraiveis, as cinzas.[10],[12]

As percentagens correspondentes a cada componente estao apresentadas na Figura
2.6.[12]

Suberina (45%)
Lenhina (27%)
Polissacarideos

(12%) Cerdides (6%)
Taninos (6%) Cinzas (4%)

Figura 2.6 - Composic@o quimica da cortica.
Suberina

E o principal constituinte da cortica, encontrando-se maioritariamente nas paredes
celulares e € responsavel nao so6 pela flexibilidade do material, mas também pela
impermeabilidade da cortica, uma vez que é insolivel na maioria dos solventes e tem de ser

solubilizada por despolimerizacao.[9]

A suberina € um biopolimero bastante complexo, trata-se de um composto extenso de
carater lipidico constituido por dois dominios, um formado por estruturas de poliésteres

alifaticos e outro por grupos aromaticos.[12]

A estrutura da suberina na cortica, representada na Figura 2.7, ainda nao esta
completamente esclarecida, no entanto, dos estudos ja realizados mostram que os polimeros
com estrutura do tipo poliéster sao constituidos por longas cadeias de acidos gordos baseados

em glicerol, a,w-diacidos, w-hidroxiacidos e grupos epoxido e hidroxido.[14]
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Carbo-hidratos da
parede celular

(CHz)12 CH,

CH,0

O ) \
DRI
BSOS

07 =

1 OH
0. (o) ™ \\‘
| OCH,
o .,
CH;0
HO

Figura 2.7 - Estrutura da suberina na cortica.[10]
Lenhina

A lenhina é um polimero parcialmente aromatico com estrutura entrecruzada, amorfa e

irregular de elevado peso molecular e, por sua vez, confere rigidez a parede celular.[9],[15]

E constituida por alcoois derivados de 1-fenilpropano e sintetizada a partir de trés alcoois:
p-hidroxi-cinamilicos precursores de p-cumarilico, coniferilico e sinapilico, representados na
Figura 2.8. A proporcao entre estes componentes é variavel com a espécie vegetal em
causa.[16],[17]

CH=CH-CH,0H CH=CH-CH,OH CH=CH-CH,OH
OCH; CH;0 OCH3;
OH OH OH
cumarilico coniferilico sinapilico

Figura 2.8 - Estrutura representativa dos monémeros precursores da lenhina.[18]

Devido a complexidade da estrutura da macromolécula da lenhina, que ainda nao esta
completamente conhecida, nao é possivel isola-la sem alterar a sua estrutura, o que impede

uma compreensao mais precisa da sua natureza.[18]

Na cortica, a lenhina é obtida como residuo, apos a extracao com solventes dos cerdides

e taninos, despolimerizacao da suberina e hidrdlise dos polissacarideos.[18]

A estrutura da lenhina esta representada na Figura 2.9.
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Figura 2.9 - Estrutura da lenhina na cortica.[10]
Polissacarideos

Os polissacarideos da cortica, juntamente com a lenhina sao responsaveis pelo suporte
estrutural das paredes das células, sao constituidos por dois polimeros: a celulose e as
hemiceluloses.[17]

A celulose € um homopolimero linear, representado na Figura 2.10, formado por

monomeros de B-D-glucopiranose, interligados através de ligacoes glicosidicas p1-4.[12]

H OH H H HOH H o H
H H
0 0 0
MO oH HO MO oH HO
H H HOH H H HOH

Figura 2.10 - Estrutura da celulose na cortica.[10]
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Quantos as hemiceluloses, estas sao constituidas por aclcares pentoses e hexoses,
representadas na Figura 2.11. Geralmente, a extracao da hemicelulose e da celulose é realizada

por métodos de hidrélise seguida da extracao por solvente, sendo parcialmente sollveis em

agua e em alguns solventes organicos.[9],[12]

S N
0  H
HO// f |
N __-OH OH | .
Hl H
H H OH A
a-L-Arabinopiranose a-L-Arabinofuranose
H OH OHI:’H
AN Ho l H.o
HO HO~~
HO— OH HQ _OH
H  oH
H - H H B
B-D-Glucose B-D-Manose a-D-Galactose

Figura 2.11 - Estrutura quimica dos acucares constituintes das hemiceluloses: A - pentoses; B

- hexoses.[12]

Ceroides

Os ceroides da cortica, possuem a capacidade de repelir a agua e contribuir para a
impermeabilidade da cortica. Os cerdides sao compostos alifaticos constituidos por alcanos,

alcandis e triterpenos, podendo ser obtidos através da extracao com solventes organicos,
seguida de uma separacao e por fim de uma purificacao.[12],[16]
E possivel através da Figura 2.12, visualizar a formula de estrutura de alguns

constituintes dos ceroides na cortica.

HO'

Friedelina Betulina Acido Betulinico

Figura 2.12 - Formulas de estrutura de alguns constituintes dos cerdides na cortica.[12]

Taninos

Os taninos que desempenham funcdes como a protecao/conservacao e a cor do material
contra os ataques de organismos bioldgicos. Os taninos sao compostos fendlicos, que

normalmente aparecem numa forma polimerizada e podem ser divididos em dois grupos:

taninos condensados e hidrolisaveis.[9]
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Os taninos condensados sao formados por policondensacao de mondmeros do tipo
flavonoide, constituindo polimeros de catequinas (flavanodis) e leucoantocianidinas
(flavanodiois), enquanto que os taninos hidrolisaveis sao constituidos por ésteres do acido galico

e glicose.[19]

Os compostos fenolicos podem ser obtidos a partir da extracao com solventes polares
de baixo peso molecular, como a agua. Na Figura 2.13, estao representadas algumas estruturas

quimicas presentes nestes compostos.[19]

OH
HO

|
T T
OH J\
T YR s
Ho\| LN oc\/\|/o HO\(\/OH
N P
/ OH \I/\OH ‘
OH . OH . COOH
Catequinas Acido elagico Acido galico

Figura 2.13 - Formulas de estrutura de alguns constituintes dos taninos na cortica.[12]
Cinzas

Para além de todos os componentes referidos anteriormente, a cortica possui ainda em
pequenas quantidades componentes inorganicos, impossiveis de extrair pela utilizacao direta

de solventes.

Os componentes inorganicos estao geralmente incluidos no designado conteudo de
cinzas e através da sua analise elementar, verificou-se que o calcio € o elemento mais
abundante, contudo esta presente ainda uma quantidade proporcionalmente importante de

fosforo, sodio, potassio e magnésio.[19]
2.1.3 Propriedades fisico-quimicas

A cortica possui uma abrangéncia de aplicacoes e atributos que nenhuma tecnologia
conseguiu, até hoje, imitar, igualar ou ultrapassar, pois apresenta propriedades exclusivas,
como a leveza o que faz com a densidade seja baixa, a impermeabilidade a liquidos e a gases,
a capacidade de elasticidade e compressibilidade, € um bom isolante térmico e acustico,
apresenta combustao lenta, anti estatica e hipoalergénica (ndao absorve o pd, protegendo

contra as alergias) e resistente ao desgaste.[5]

Na Tabela 2.1, encontram-se os valores das propriedades mais relevantes da cortica.
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Tabela 2.1 - Valores das propriedades mais relevantes da cortica.[10],[20]

Propriedades Valores
Densidade, kg m3 120 - 180 (amadia); 120 - 240 (virgem)
Condutividade térmica, W m™ K 0.040 - 0,045
Condutividade elétrica, S m 1,20 x 10'° (25 °C); 1,67 x 1073 (50 °C)
Calor especifico, J kg™ K™ 350
Difusividade térmica, m? s™ 107 -1,50 x 107
Resistividade acustica, kg m?s™ 1,20 x 10°

2.1.4 Tipos de cortica

A cortica pode ser dividida em trés tipos: a cortica virgem, a cortica secundeira e a

cortica amadia.

Para que o tronco do sobreiro se encontre em condicoes de produzir cortica rentavel,

sao necessarios 25 anos, a partir deste momento decorrerao os sucessivos descorticamentos.
[71,[8]

A cortica virgem, € aquela que € obtida no primeiro descorticamento dos sobreiros, com
25 anos de idade. Esta cortica, é utilizada para pavimentos, isolamentos, entre outros, visto

que deste primeiro descorticamento a cortica obtida é bastante dura e irregular. [7],[8]

A cortica secundeira, obtida no segundo descorticamento, passado nove anos do
primeiro, ja é mais regular, menos dura e com menos sulcos, no entanto, ainda é impropria

para a producao de rolhas. [7],[8]

A cortica amadia, obtida s6 no terceiro descorticamento, e nos seguintes, € a que se
obtém nas condicdes de se produzirem rolhas. A partir deste, de nove em nove anos, o sobreiro
fornece sempre cortica com qualidade para o fabrico de rolhas, durante cerca de 150-200

anos.[7]
2.1.5 Processo preparagao da cortica
Descorticamento

O descorticamento consiste em retirar a casca do sobreiro, e é efetuado no Verao porque

€ neste periodo se formam as novas células e assim a cortica € mais facil de ser extraida. A
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extracao da cortica do sobreiro é realizada em porcoes aproximadamente retangulares, sendo

estas porcoes denominadas de pranchas.[8]
Estabilizagao da cortica

A estabilizacao consiste no empilhamento das pranchas de cortica, que ficam
armazenadas no minimo, durante 6 meses, para que se oxidem alguns compostos,

especialmente os fenolicos de forma a ocorrer a maturacao da matéria-prima.[8]
Cozedura

A cozedura consiste na imersao das pranchas em agua a ferver sob pressao, no minimo
durante 1h. Este processo tem como objetivo limpar a cortica, extrair as substancias
hidrossolUveis, aumentar a espessura e consequentemente diminuir a massa volumica e torna-
la mais macia e elastica. Apds a cozedura é necessario um periodo de repouso entre 2 a 3
semanas, com condicdées de humidade e temperatura controlas, durante o qual a cortica

adquire forma regular.
Tragamento e Escolha

Apos o periodo de cozedura, as pranchas sao divididas por calibre e classes de qualidade
da prancha de cortica, com base na sua espessura, porosidade e aspeto, de forma a se poder
determinar o fim de cada tipo de cortica, isto é, consoante a aplicacao (rolhas de cortica,

discos ou aglomerados de cortica).[21]

A espessura de cada prancha pode variar e existe uma medida especifica na industria
da cortica, denominada linha. As pranchas com mais de 12 linhas, designadas de cheias sao
utilizadas para produzir rolhas, enquanto que, as pranchas que possuem menos de 12 linhas,
designadas de delgadas, sao usadas para a producao de discos. As pranchas que apresentam
defeitos e nao possuem qualidade suficiente para nenhum destes fins, sao por isso
encaminhadas para a producao de aglomerados de cortica, isolamentos, revestimentos ou

simplesmente aparas, nenhuma cortica € desperdicada.

2.1.6 Processo de producao das rolhas naturais
Para se conseguir produzir rolhas naturais, € necessario um processo que envolve

diversas etapas, as quais serao apresentadas de seguida.
Vaporizacao

A etapa de vaporizacao tem como objetivo tornar a cortica mais flexivel, desde entao,
as pranchas de cortica sao colocadas em tanques de vaporizacao sujeitas a diferentes tipo de

vapor, até ser obtida a humidade desejada nas pranchas.
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Rabaneacao

As pranchas de cortica sao cortadas em tiras, tendo em conta que a largura da tira para

que seja possivel produzir as rolhas.
Brocagem

A brocagem é um processo que consiste em perfurar mecanicamente, com o auxilio de
uma broca, as tiras obtidas da etapa de rabaneacao, sendo obtidas as rolhas designadas, nesta
etapa de raca. A brocagem é realizada no sentido perpendicular aos anéis de crescimento, para
que ao mesmo tempo, também fiquem perpendiculares ao comprimento da rolha, uma vez que,

assim dispostos aumentam a capacidade de vedacao da rolha.

Os excedentes designados de aparas sao aproveitados para trituracao e assim se obter

granulado de cortica e/ou energia.
Escolha prévia

Nesta pré-escolha, ocorre a separacao entre as aparas € a raca, de maneira que a raca

constituida por rolhas avance para a proxima etapa.
Retificagao Dimensional

Esta etapa permite que as rolhas adquiram as dimensoes especificadas pelo cliente,
relativamente ao comprimento e ao diametro, através da correcdao dos topos e do corpo da

rolha.

As técnicas utilizadas sao o topejamento, que consiste na retificacao dos topos das
rolhas, garantindo o comprimento pretendido e o poncamento, para se obter uma rolha com o

diametro e a ovalizacao desejada através do polimento de toda a superficie (corpo da rolha).
Escolha eletréonica de classe industrial

Posteriormente a retificacao dimensional, ha uma nova escolha onde as rolhas sao
separadas de forma automatica, a partir de aparelhos de leitura otica automatizados, por
classes industriais (AA, A, B, C).

SVE’S (Sistema de vedacgao e estanquicidade)

Nesta etapa, as rolhas sao introduzidas numa camara onde é exercida pressao num dos
topos das rolhas, para verificar a sua capacidade de vedacao. No caso de o ar sair pelo topo
oposto, significa que a rolha nao veda e tem de ser retirada do processo. Todas as rolhas que

nao vedam sao trituradas para produzir o granulado de cortica.
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Escolha manual e/ou eletronica da classe comercial

As rolhas antes de serem lavadas sao separadas eletronicamente, ou de forma manual
por pessoas qualificadas, de maneira a ficarem divididas por classes comerciais e retirarem as
que apresentam defeitos e comprometam a qualidade do produto, sendo que cada classe

industrial da origem a determinadas classes comerciais.

Quanto a classe comercial, as rolhas podem ser classificadas com os seguintes nomes,
segundo critérios visuais: Flor, Extra, Superior, 12,2232 42 52 e 62 sendo a Flor a que tem

menos poros, assim considerada a com maior perfeicao.

As rolhas com defeitos, uma vez que se encontram excluidas deste processo sao

trituradas.
Lavacéao / Secagem

A etapa de lavacao consiste na limpeza ou desinfecao, branquear e despoeirar as rolhas.
Dependendo do tipo de rolha e da sua finalidade, estas sao lavadas com peroxido de hidrogénio
e soda caustica, entre outros. Na fase final da lavacao, o programa possui um passo de secagem

de forma a retirar o excesso de agua superficial.
ROSA (Rate of Optimal Steam Application)

O ROSA é um equipamento em que as rolhas passam continuamente sob uma atmosfera
com determinados niveis de temperatura e de vapor de agua, com o intuito de diminuir a
concentracao de 2,4,6-tricloroanisol (TCA) e homogeneizar a humidade das rolhas, até se obter

uma percentagem entre os 4 e 8%.
Colmatagem e Revestimento

A etapa seguinte a secagem, consiste na colmatagem e posteriormente no revestimento.
A colmatagem s6 é realizada caso se pretendam rolhas colmatadas, caso contrario passa-se a

etapa do revestimento.

A colmatagem € uma operacao realizada em rolhas com classe baixa (4* e 5?) e consiste

em obturar os poros das rolhas com uma mistura feita a base de cola e p6 de cortica.

Quanto ao revestimento € aplicado na superficie das rolhas, sendo utilizado um produto
a base de elastomeros em emulsao aquosa ou solvente, capaz de fixar os extratos de cortica
nas paredes da rolha e pode apresentar uma camada pigmentada. Estas duas operacdes sao
realizadas de forma a melhorar, uniformizar a apresentacao da rolha e a sua qualidade de

vedacao.
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Marcacao

A marcacao incide na imagem e na personalizacao da rolha, sendo o grafismo o
pretendido pelo cliente. Esta marcacao pode ser a tinta, a fogo ou a laser, no entanto, de
acordo com o Codigo Internacional das Praticas Rolheiras, a marcacao nos topos das rolhas, tem

de ser, exclusivamente a fogo, uma vez que as rolhas vao estar em contacto com o liquido.
Tratamento de superficie (TS)

O tratamento de superficie (TS) € uma das Ultimas etapas do processo de producao das
rolhas e consiste na aplicacao de produtos, como parafina, silicone ou a juncao de ambos, sobre
as rolhas que funcionam como um revestimento, para lubrificar a rolha de modo a facilitar a

insercao e extracao da garrafa.
Estabilizagao das rolhas

A estabilizacao que consiste no arejamento das rolhas, deve ser realizada apos algumas
etapas de transformacao. O arejamento das rolhas é importante para que estas adquiram as
propriedades necessarias, ou seja, para que as reacoes ocorram no tempo necessario. Por
exemplo, a seguir a colmatagem é necessario deixar as rolhas a arejar numa estufa, pois se nao
estiverem bem secas antes da transformacao seguinte pode haver danificacao da rolha, nao

ficando assim colmatada como desejado.
Contagem, embalamento e expedig¢ao

Uma vez finalizado todo o processo, as rolhas sao contadas através de um processo de
contagem automatica, embaladas em sacos de polietileno selados sob vacuo com SO; e

posteriormente colocadas em caixas de cartdo, para a sua expedicao.
2.1.7 Processo de produgao de rolhas aglomeradas

Como foi referido anteriormente, todas as rolhas naturais que foram retiradas do processo
e as aparas vao ser utilizadas na producao de rolhas aglomeradas.

Trituragao

As rolhas que possuem defeitos e as aparas sao trituradas para a obtencao de granulado

que é necessario para a producao de rolhas aglomeradas.

Depois de se obter o granulado de cortica, € realizada uma escolha, designada de
crivagem, de maneira a separar os granulos com diferentes dimensdes para posteriormente

prosseguirem para o ROSA.
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Moldagao/Extrusao

Estas duas etapas consistem na aglutinacao do granulado de cortica, juntamente com

agentes aglutinantes, tais como colas e aditivos, como por exemplo, 6leo de parafina.

A aglomeracao é realizada por moldacao ou extrusao de onde resultam corpos e bastoes,
respetivamente, sendo os bastoes cortados posteriormente num calibre proximo ao da rolha
final, originando por sua vez corpos idénticos aos obtidos por moldacao. Estes estabilizam

durante 24 horas, enquanto os obtidos por moldacao necessitam de 36 horas.

Posteriormente, o processo segue as mesmas etapas ja referidas na producao de rolhas
naturais: retificacdo dimensional, escolha, lavacdao, secagem, marcacao, tratamento de

superficie, controlo de qualidade, contagem, embalamento e expedicao.
2.1.8 Controlo de qualidade das rolhas

As rolhas antes de serem embaladas e ao longo de todo o processo sao sujeitos a testes
e/ou determinacdes para o controlo de qualidade, tais como: ensaios visuais, ensaios fisico-

mecanicos, ensaios quimicos e ensaios sensoriais.
Ensaios visuais
Analise visual: consiste na verificacao da classe da rolha e da sua qualidade.
Ensaios fisico-mecéanicos

Andlise dimensional: realiza-se a medicdao do comprimento e do diametro de cada rolha

no MEDCORK, de forma a averiguar se os valores se encontram dentro dos desejados.

Peso especifico: consiste na pesagem da rolha e com as dimensoes desta é possivel se
obter o peso especifico, de seguida faz-se a confirmacao dos valores para se verificar se

enquadram na gama desejada.

Teor de humidade: baseia-se no controlo da humidade por condutimetria através de
um higrometro, para verificar se as rolhas apresentam humidade entre os 4 e 8%, sendo
habitualmente os valores pretendidos. Se a rolha apresentar uma humidade inferior a 4%, fica
mais fragil partindo-se com mais facilidade, caso se encontre acima dos 8%, ficam propicias ao
desenvolvimento de microrganismos e bolores.

For¢a de extragdo: como o nome indica € analisada a forca requerida para a extracao
da rolha da garrafa recorrendo a um dinamometro. A forca a aplicar deve ser igual a 30 + 15
daN.

Capilaridade: a determinacao da capilaridade apresenta como objetivo a verificacao
da eficacia do tratamento de superficie, através do contacto das rolhas com vinho tinto durante

24h e posteriormente verifica-se a subida do liquido.
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Capacidade de vedacao: consiste em fazer passar ar comprimido pela rolha, aplicando
diferentes pressoes internas e avaliar o comportamento a vedacao ao liquido, isto €, a pressao

suportada pela rolha, simulando a vedacao em tubos cilindricos invertidos.

Teor de po: ¢ determinada a massa de po6 cedida pelas rolhas em contacto com agua

destilada.

Absorg¢do em garrafa: tem como objetivo a quantificacao de vinho que é absorvido, em
garrafa, pelas rolhas de cortica. Adicionalmente, este método permite também avaliar o

comportamento a vedacao em garrafas, a partir da progressao de liquidas através das rolhas.

Recuperagdo dimensional: consiste em determinar a taxa de recuperagdo das
dimensdes da rolha em diferentes tempos, quando submetida a uma deformacdo especifica,

simulando o arrolhamento.

Compressado e relaxagdo: através deste ensaio é possivel determinar a forga de

compressao e relaxagao em rolhas.

Ensaios quimicos
Teor de tratamento: como o préprio nome indica ha uma quantificacao de tratamento

que é aplicado nas rolhas, sendo extraido por um solvente adequado.

Teor de peroxidos: sao quantificados por refletometria utilizando indicadores
quimicos, depois de todas as rolhas terem sido lavadas. A rolha ndao pode conter mais de 0,2

mg/rolha de peroxido.

Ensaio microbiolégico: é realizada uma contagem de unidades formadoras de

bactérias, leveduras e bolores desenvolvidos em meio de cultura apropriados.

Quantificagdo de TCA: é um composto volatil, facilmente absorvido pela cortica, pois
esta presente na natureza e pode entrar em contacto com a cortica sendo absorvido. Pode
formar-se em qualquer local propicio ao desenvolvimento flngico que se encontre contaminado
com clorofendis, sendo os principais percursores de TCA, dando “gosto a rolha” e dai fazer-se
a sua analise antes e depois das transformacdes necessarias.

Para esta determinacao utiliza-se a micro extracao em fase solida (SPME) seguida da
detecao e quantificacao por Espetrometria de Massa ou por captura eletronica para analisar os
compostos numa matriz liquida. Na extracao do TCA usa-se como solvente uma solucao

hidroalcoodlica a 12% (v/v).
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Ensaio sensorial

Analise sensorial: é efetuada com objetivo de se detetar odores estranhos da cortica,
através do olfato.

2.2 Tipos de rolhas de cortica

A rolha continua a ser o produto mais representativo da diversidade de produtos de
cortica. As rolhas quanto ao tipo podem-se classificar em rolhas naturais, rolhas colmatadas,
técnicas (aglomeradas ou microaglomeradas) e capsuladas.

A empresa, dentro destes grupos, produz diversas espécies de rolhas apresentadas na
Figura 2.14.

Tipos de rolhas

Natural k500 Colmatada
. ‘O
S
> =
<< S
Champanhe Aglomerada Microaglomerada Twin Top Advantec

\

J
|
Técnicas

Capsulada

Figura 2.14 - Tipos de rolhas produzidas na Amorim & Irmaos.

As naturais sao constituidas por um Unico traco de cortica.[22]

As rolhas colmatadas sao rolhas de cortica natural com os poros preenchidos
exclusivamente com po de cortica, resultante da retificacao das rolhas naturais. Para a fixacao

do po nos poros € utilizada uma cola de base de aquosa. A colmatagem serve essencialmente
para melhorar o aspeto visual da rolha.[23]
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As rolhas técnicas possuem o corpo constituido por granulado de cortica, como é o caso
das aglomeradas. Estas também podem conter um a trés discos colados num dos topos das

rolhas, ou em ambos.[23]

As aglomeradas sao inteiramente fabricadas a partir de granulados de cortica juntamente
com aglutinantes e aditivos para a aglomeracao, assim como as microaglomeradas. Os granulos
de cortica sao fragmentos de cortica obtidos por trituracao ou moagem de cortica preparada e
classificados por granulometria, esta pode variar entre 0,5 e 7,0 mm. As microaglomeradas

diferem das aglomeradas no tamanho do granulado sendo produzidas por micro granulos.[23]

As capsuladas podem ser rolhas naturais ou colmatadas, onde é colocada uma capsula no

topo. Esta pode ser de plastico, madeira, porcelana, metal, vidro ou outros materiais.[23]

2.3 Tratamento de superficie de rolhas de cortica

O tratamento de superficie € umas das etapas finais do processo produtivo da rolha de
cortica e consiste na aplicacao de um filme fino e incolor de parafinas e/ou derivados de
silicones na superficie da rolha, de forma a lubrifica-la e assim diminuir o atrito entre a cortica

e o0 vidro, facilitando a insercao e a extracao das rolhas.[12],[24]

O tratamento de superficie é aplicado com o objetivo de melhorar a vedacdao e a
preservacao do vinho, uma vez que as parafinas e os silicones possuem propriedades
hidrofobicas que contribuem para reduzir a absorcao e a progressao do vinho por capilaridade
através da rolha.[24],[25]

2.3.1 Tipos de tratamento de superficie

Existem diferentes produtos que sao utilizados no tratamento de superficie das rolhas.
De um modo geral, o tratamento de superficie consiste na aplicacao de produtos a base de

parafina e/ou silicone sobre a superficie das rolhas.
Parafina

A parafina, obtida a partir da destilacao do petroleo, € constituida por hidrocarbonetos,
cuja férmula geral é C Hzn.2, com n entre 16 e 30. Geralmente, encontra-se no estado solido a
temperatura ambiente, possui um ponto de fusao entre os 50-57°C, uma coloracao branca e

sem odor.[25]

A utilizacao de parafina, como tratamento de superficie, visa a impermeabilizar a rolha
impedindo assim a difusao de vinho através da mesma. No entanto, a utilizacao deste produto
possui uma desvantagem, o seu baixo ponto de fusdao, que impossibilita a sua aplicacao em

rolhas destinadas ao engarrafamento por termolizacao. A termolizacao consiste num processo
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de engarrafamento a quente, ou seja, o vinho é aquecido entre 55-60 °C, transferido para a

garrafa e de seguida é realizado o arrolhamento.[25],[26]

A parafina, pode ser aplicada na superficie das rolhas em diferentes formas: sélida, liquida,
como emulsao, ou combinada com 6leos de silicone. Atualmente, a mais utilizada € a parafina

na forma de emulsao, devido a maior homogeneidade da sua aplicacao sobre a rolha.[26]
Silicone

Os silicones, de formula quimica [R;SiO]n, sao polimeros constituidos por atomos de silicio
e oxigénio na sua cadeia principal. Estes polimeros sao utilizados nos tratamentos de superficie

com o proposito de lubrificar as rolhas e facilitar a sua insercao e extracao.[27]

Os silicones podem ser aplicados de trés formas diferentes: em oleo, emulsdo e

elastémero.[27]

Os oleos de silicone sao os mais aplicados no tratamento de superficie, devido a sua baixa

viscosidade permite uma distribuicao facil e regular de na superficie da rolha.[28]

As emulsoes de silicones também sao bastantes utilizadas no tratamento de superficie, no
entanto apresentam desvantagens, como a viscosidade que depende do peso molecular do
polimero, ou seja, com o aumento do peso molecular, a quando da reacao, ocorre um aumento

de viscosidade diminuindo assim o espalhamento.[28],[29]

Os elastomeros de silicone sao os mais estaveis termicamente, apresentando uma boa
performance ao longo do tempo e um menor risco de migracao para o vinho a longo
prazo.[27],[28]

Os oleos e os elastomeros sao aplicados a temperatura ambiente, enquanto que as emulsoes
sao aplicadas a temperaturas superiores (45 - 50°C). Os primeiros, sao os utilizados na Amorim
& Irmaos.[28]

Caracterizacdo dos tipos de tratamento de superficie

A caracterizacao dos produtos de TS aplicados sobre a superficie das rolhas, esta
apresentada na Tabela 2.2. Estas caracteristicas foram coligidas com base na documentacao
disponivel na empresa (Fichas Técnicas de Produto) e pesquisas bibliograficas para elastomeros
de silicone (ELS), oleos de silicone (0S), emulsoes de silicone (ES), parafinas solidas (PS) e
emulsdes de parafina (EP).[30],[31],[32]
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Tabela 2.2- Caracterizacdo dos produtos utilizados no TS.

Produto ELS (0} ES PS EP PL
Propriedades
Aspeto Liquido Liquido Liquido  Solido branco Liquido
transparente  transparente  branco branco
ligeiramente leitoso
viscoso
Reticulacao 25°C, 50 % HR Nao aplicavel
Resisténcia a Estavel até Excelente Estavel ao Nao possui
elevadas 180 °C, com até 150 °C calor
temperaturas aditivos até
250 °C
Aplicacao do Temperatura ambiente Tempera Temperatura Temperatura
produto tura ambiente de 60 °C
entre 45
-50°C
Efeitos Quimicamente inerte
quimicos

Analisando a Tabela 2.2 verifica-se, que o ELS possui propriedades que se destacam
perante os outros produtos nomeadamente: possui elevada resisténcia a altas temperaturas, €
aplicado a temperatura ambiente e ainda e reticula em condicdes ambientais. Esta Ultima
propriedade demonstra que o ELS é um tipo de silicone complexo, capaz de reagir com
constituintes da rolha de cortica através de uma reacao de polimerizacao, dando origem a uma
pelicula fina de silicone com menos de 0,5 mm. A este processo designa-se de reticulacao ou

vulcanizacao.[33]

No entanto, esta informacao nao se encontra disponivel nas fichas técnicas do produto,

sendo que as estruturas quimicas dos produtos nunca sao partilhadas pelos fornecedores.

Como referido anteriormente, o silicone pode ser convertido em elastomero através da
vulcanizacao e, dependendo da viscosidade do polimero, da temperatura de reticulacao ou cura
e do método de reticulacao, os silicones sao denominados de forma diferente, como € o caso
dos que sao vulcanizaveis a altas temperaturas (HTV: High-Temperature Vulcanizing) ou a

temperatura ambiente (RTV: Room-Temperature Vulcanizing).[33]
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Os silicones RTV, como é o caso do ELS, requerem a humidade do ar para reticularem e
a taxa de reticulacao depende da velocidade de difusao da humidade, assim, com o aumento
da humidade relativa maior sera a taxa de reticulacao, ao contrario do tempo de reticulacao,
que sera menor. Quanto a temperatura, em alguns casos, também pode favorecer a diminuicao

do tempo de reticulacao.[33]

Depois disto e visto que a informacao sobre tratamento de superficie é limitada, sao
necessarios estudos em chao de fabrica, de forma, a aumentar o conhecimento sobre este

processo.
2.3.2 Quantidade de tratamento de superficie

A quantidade de produto adicionado as rolhas depende do nimero de rolhas a tratar, do
tipo de tratamento de superficie e da area superficial de cada rolha, uma vez que existem
rolhas de diferentes calibres. Para um calibre standard de rolhas aglomeradas, 44 x 24 mm,
utiliza-se 12 g/ML de ELS, enquanto que para rolhas naturais, 45 x 24 mm, utiliza-se 50 g/ ML
de EP + 18 g/ML de OS.

2.3.3 Selecao do tratamento de superficie

De maneira a escolher o produto mais adequado para o tratamento de superficie das
rolhas, € necessario ter em conta alguns fatores, tais como: tipo de rolha, condicoes de

engarrafamento e o tempo de estagio do vinho.[26]

Na Tabela 2.3, encontra-se os tipos de produto utilizados na Al para os diferentes tipos

de rolhas.
Tabela 2.3 - Tipo de produto utilizado para cada tipo de rolhas.

Tipo de produto ELS oS EP Dispersdo

parafina +
Tipo de rolha silicone + teflon
Natural / Colmatada X X
(base solvente)
Colmatada (base aquosa) X
Técnica X

O tipo de engarrafamento também tem influéncia na escolha do produto que sera aplicado
na superficie das rolhas, como por exemplo o engarrafamento por termolizacao. Ja foi referido
anteriormente que a parafina possui um baixo ponto de fusao e se for utilizada para este tipo
de engarrafamento, onde as temperaturas sao elevadas, pode ocorrer a sua fusao e de seguida,
a medida que a temperatura diminui volta a solidificar e, consequentemente, a rolha pode ficar
colada ao gargalo da garrafa, o que pode dificultar e até mesmo impossibilitar a sua extracao

da garrafa.
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Por fim, o tempo de estagio do vinho também é um fator importante na selecao do
tratamento a aplicar na superficie das rolhas. Para vinhos consumidos a longo prazo é necessario
um pré-tratamento, que consiste na aplicacao de parafina na superficie das rolhas antes de ser
aplicado o tratamento desejado, que funcionara como barreira impedindo a capilaridade e a
absorcao do vinho através da rolha.

2.3.4 Fases do tratamento de superficie

Os tratamentos de superficie das rolhas de cortica efetuados na Amorim & Irmaos sao
realizados em tambores rotativos equipados com um sistema automatico de injecao,
constituidos por um braco mecanico moével e dispersores que pulverizam o produto quimico

sobre as rolhas em um so pulso continuo.

E possivel visualizar, através da Figura 2.15, uma maquina constituida por um tambor
rotativo no seu interior onde sao colocadas as rolhas, para a realizacao do tratamento de
superficie e de que forma é efetuada a adicao de produto.

Figura 2.15 - Equipamento utilizado no TS de rolhas de cortica: A- entrada das rolhas; B -
injecdo do produto; C - saida das rolhas; D - tambor rotativo.

Na Tabela 2.4, encontram-se todas as etapas de um programa de aplicacao de
tratamento de superficie das rolhas de cortica e respetivos tempo de duracao.

Tabela 2.4 - Fases do tratamento de superficie e o respetivo tempo de duracd@o em minutos.

Fase Tempo (min)

Despoeiramento 3/2¢

Injec@o 1° produto -

Aquecimento a 60 °C * 13

Injecdo do 2° produto * -
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Continuacao

Rotacéao 3

Despoeiramento 10/7*

*realizado em tratamentos onde sao adicionados dois produtos.

Como mostra a Tabela 2.4, os tratamentos em que se aplica apenas um produto sao
realizados a temperatura ambiente e apresentam a fase de despoeiramento que consiste numa
aspiracao, de seguida a injecao do produto através de um pulso, posteriormente a rotacao das
rolhas juntamente com o tratamento e por fim, um novo despoeiramento para assegurar que
as rolhas possuem a menor quantidade de poé possivel junto a superficie devido a rotacao e a

colisao das mesmas.

Ja os tratamentos em que se aplicam dois produtos (EP + OS) tém a necessidade de mais
duas fases, um periodo de o aguecimento até 60 °C, seguido da injecao do primeiro produto e
a injecao do segundo produto apds 13 minutos de aquecimento. Este aquecimento tem o
objetivo de evaporar agua presente na emulsao, dai ser efetuado acima do ponto de fusao da

parafina e garantir um melhor espalhamento da mesma.

Contudo, todo o conhecimento acerca da quantidade, da selecao e das fases do
tratamento de superficie em tambor industrial € essencialmente baseado em conhecimento
empirico, uma vez que nao se encontra disponivel este suporte técnico cientifico, constituindo
assim uma limitacao a otimizacao dos parametros de processo como a temperatura, humidade,

modo de injecao, tempo, carga, velocidade de rotacao do tambor, produtos quimicos, etc.

2.4 Métodos de controlo de qualidade de tratamento de superficie

Como ja foi referido anteriormente no capitulo 2.1.8, existe um conjunto de ensaios que
sao realizados para o controlo de qualidade das rolhas e alguns deles estao relacionados com o
tratamento de superficie, como é o caso da forca de extracao, capilaridade, capacidade de

vedacao, teor de tratamento e absorcao em garrafa.
2.41 Controlo da distribuicao de tratamento na superficie da rolha de cortica

Uma forma de verificar se a rolha se encontra adequadamente tratada, consiste em analisar
a distribuicao do produto na superficie da rolha e durante alguns anos foram propostos os
métodos anteriormente referidos, no capitulo 2.4, com esse intuito. No entanto, esses métodos
apenas sdo capazes de verificar a existéncia de tratamento na superficie da rolha e ndo como

se encontra distribuido o tratamento, nao cumprindo assim o objetivo inicial.
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3 Materiais e Métodos

Neste capitulo apresentam-se as matérias primas, os equipamentos, os métodos e os

procedimentos necessarios para a realizacao dos ensaios.

3.1 Matérias primas

Devido ao vasto leque de tipos de rolhas, lavacées, calibres, classes e tratamentos de
superficie, houve a necessidade de selecionar, para os dois estudos, dois tratamentos de
superficie distintos e a partir dai, definiu-se um tipo de rolha, uma lavacao, um calibre e uma
classe e um tipo de colmatagem, no caso de rolhas colmatadas, para cada tratamento

selecionado.

Foram utilizadas rolhas aglomeradas, com um calibre de 44 x 24 mm, tratadas com ELS e
também, rolhas naturais com um calibre de 45x24 mm e colmatadas com um calibre de 45 x 24
e 45 x 26 mm, ambas com TS de EP+0S, como se encontra representado na Figura 3.1, sendo

estes os TS mais realizados.

No primeiro estudo foram usadas rolhas aglomeradas e colmatadas, enquanto que no

segundo foram aglomeradas e naturais.

1-EP +0S
1- 42/5¢
1-45 x 24/26* / 2. ELS

2- -
2-44x24
1- Light/Acquamark* X

2- Clear
1- Natural/Colmatada*

2- Aglomeradas

Figura 3.1 - Os tipos de rolhas, lavacées, calibres e classes utilizadas para o tratamento com

parafina + silicone (1) e silicone (2), respetivamente.

3.2 Equipamentos

Tambores industriais rotativos para TS de rolhas de cortica
Este tipo de tratamento € realizado em tambores rotativos como mostra a Figura 2.15.

Existem no total 11 tambores industriais, divididos em 3 linhas, uma linha € composta por
3 e as restantes por 4, sendo que 2 dos tambores sao de injecao manual e os restantes 9 de
injecao automatica. No caso dos tambores de injecao manual, o tratamento de superficie é

aplicado nas rolhas através de uma seringa com o auxilio de um operador, nos tambores de
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injecao automatica, cada tambor tem incorporado um braco mecanico moével com dispersores

capazes de pulverizar o produto de tratamento de superficie.

Quanto a capacidade dos tambores, existem 4 dimensoes distintas, apresentadas na Tabela
3.1.

Tabela 3.1 - Capacidade minima e mdxima relativas a rolhas de cortica com dimensées

standard (45 x 24 mm) para os diferentes tambores de TS.

Quantidade de Capacidade minima (n° rolhas)  Capacidade maxima (n° rolhas)
tambores
1 500 6 400
2 3200 12 800
6 6 400 22 400
2 16 000 32 000

A capacidade utilizada nao pode ser inferior a capacidade minima e nem superior a 80 %

da sua capacidade maxima, de modo a nao comprometer o tratamento das rolhas.
Aparelhos de medicao de temperatura e de humidade relativa

Para medicao das condicées ambientais (temperatura e humidade relativa) na seccao
de TS, usou-se o aparelho de medicao, representado na Figura 3.2. Para medicao da
temperatura e humidade relativa no interior do tambor, usou-se a sonda, apresentada na Figura
3.3.

Figura 3.3 - Sonda de medicdo de temperatura e humidade relativa
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Na Figura 3.4 encontra-se um pulverizador de agua, para realizar a humidificacao do ar.

Figura 3.4 - Pulverizador de dgua. Legenda: a - depdsito de dgua.
Rolhadora e Extralab

Na Figura 3.5, encontram-se os equipamentos que foram utilizados para medir as forcas
de extracao: uma rolhadora Epsilon R/S, da Bertolaso e um dispositivo, o Extralab da Egitron,
para determinar a forca de extracao no momento da retirada.

Figura 3.5 - Equipamentos utilizados nos ensaios de forcas de extracao: Rolhadora Epsilon
R/S, da Bertolaso (A) e Extralab da Egitron (B). Legenda: a - pistao; b - camara da maxila; c -
suporte; d - cabeca de extracao; e - suporte; f - saca-rolhas, g - comandos de controlo.
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3.3 Metodologias

3.3.1 Estudo da influéncia das variaveis ambientais temperatura e humidade relativa do

ar nas forcas de extracao

Foram realizados ensaios em trés maquinas de tratamento de injecdo automatica distintas
da Amorim Distribuicao, uma de maior capacidade (maquina n° 4) e duas de capacidade menor,
entre 6400 e 22400, sendo uma maquina (n° 7) da linha 1 e outra da linha 2 (n° 9), de modo a
avaliar a influéncia das variaveis ambientais (temperatura e humidade relativa do ar) na

magnitude e na variabilidade das forcas de extracao.

Estes ensaios consistiram num controlo de processo, ou seja, a medida que os operarios
realizavam o TS aos lotes de producao selecionados, eram anotados os valores da temperatura
e da humidade relativa ambiente inicial, através do aparelho de medicao que se encontra a

uma distancia de aproximadamente de 3 m das maquinas de TS.

Apés o término de cada ensaio de tratamento, foram recolhidas 6 rolhas e deixadas a
estabilizar durante 24 h para posteriormente serem inseridas em garrafas, através da Rolhadora
e desarolhadas ao fim de 1 h para quantificar a forca requerida para a sua extracao, utilizando

0 equipamento designado de Extralab.
3.3.2 Estudo da influéncia das variaveis operacionais nas forcas de extracao

Durante o periodo de estudo (Maio a Julho de 2019) verificou-se que as condicoes
climatéricas foram pouco usuais, caracterizando-se por dias relativamente frescos e himidos
para a altura do ano em questao. Para cada maquina, as amplitudes térmicas registadas, foram
inferiores ao que era desejado (21,1 - 22,5 °C para a maquina n° 7; 22,3 - 25,1 °C para a maquina
n°4; 20,5 - 25.5 °C para a maquina 9) o mesmo se observando com os valores de humidade (52,7
- 68,0 % para a maquina n° 7; 39,4 - 51,7 % para a maquina n° 4; 40,1 - 71,2 % para a maquina
9). Estas baixas amplitudes observadas dificultaram o teste da hipotese em estudo de que as
variaveis ambientais podem ter um impacto significativo na aplicacdo dos TS e

consequentemente na variabilidade das forcas de extracao.

Uma outra abordagem para testar essa hipdtese consistiu em manipular as variaveis do
processo (temperatura, humidade relativa e modo de injecao) e estudar a sua correlacao com
as forcas de extracao. Devido a existéncia destas trés variaveis, este estudo foi realizado com
recurso a um método de otimizacdo, o desenho experimental fatorial, que permite variar
simultaneamente estas variaveis, minimizar o niUmero de ensaios requeridos e posteriormente

verificar a correlacao.
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3.3.2.1 Ensaios preliminares de TS

Antes de proceder a execucdo dos ensaios do desenho fatorial 2", foi necessario realizar
dois ensaios preliminares para cada tipo de rolhas, a fim de verificar em que momento se
deveria introduzir humidade no tambor, se antes ou depois da injecao do produto de tratamento
(elastdmero no caso das rolhas aglomeradas e do 6leo de silicone nas naturais). Estes dois
ensaios visaram por um lado avaliar a interacao dos dois produtos com a superficie da rolha
humida (caso em que a humidificacao ocorre antes da aplicacao do tratamento), e por outro
avaliar a propria reticulacao do elastomero e o espalhamento do 6leo de silicone com o
ambiente mais himido (caso em que a humidificacdo ocorre depois da aplicacao do

tratamento).

Depois de efetuados os ensaios preliminares e medidas as forcas de extracao, verificou-se
que a humificacao deveria ser realizada antes da aplicacao do elastdomero no caso de rolhas
aglomeradas, e depois da aplicacao da EP+0S no caso das rolhas naturais. Deste modo procedeu-

se a realizacao dos ensaios do desenho fatorial para cada tipo de rolhas.
3.3.2.2 Método de otimizagdao — desenho fatorial 2"

Um dos objetivos deste trabalho também consistiu em introduzir na empresa novas
metodologias de otimizacao, uma vez que, geralmente os processos de otimizacao consistem
em fazer variar uma variavel de cada vez, o que requer mais ensaios e ndo gera conhecimento

sobre as interacoes entre variaveis.

O método selecionado baseia-se num algoritmo em que se variam n variaveis
simultaneamente, designado de desenho fatorial do tipo 2", onde o n representa o niUmero de
variaveis estudadas e o 2 os niveis (um baixo e um alto) que estas podem assumir. Isto significa
que foram realizados ensaios a 2 niveis para 3 variaveis, originando um total de 8 ensaios para

cada caso de estudo.[34]

Depois de escolhidos o tipo de rolhas (aglomeradas e naturais) e o respetivo produto de
tratamento (ELS e EP+0S), foram também escolhidos os niveis para cada variavel, apresentados
na Tabela 3.2.

Tabela 3.2 - Niveis selecionados para cada variavel.

Tipo de rolha TS Temperatura Humidade relativa Modo de Injecao
Aglomerada ELS Ambiente Ambiente - sem humificacao 1 pulso
44 x 24 45 °C Com humificacao - 2 pulsos
Natural EP+OS Pulverizacao de 200 mL agua
45 x 24
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Os niveis testados para a temperatura, foram: i) a temperatura ambiente, sendo esta a de
referéncia, ou seja, a atualmente utlizada nos TS e ii) a 45 °C apos aplicacao do ELS e do OS
para as rolhas aglomeradas e naturais, respetivamente, de forma a verificar se uma
temperatura superior a ambiente possui qualquer contribuicao no tempo de cura/reticulacao

do elastomero e no espalhamento do oleo.

No caso da humidade, um nivel sem imposicao de humidade, como os TS realizados na
atualidade e outro com humidificacao, em que foram pulverizados 200 mL de agua antes de

aplicar o elastomero nas rolhas aglomeradas e depois do 6leo nas naturais.

Por fim, quanto ao modo de injecdo, um nivel onde o produto de tratamento foi aplicado
através de 1 pulso e outro por intermédio de 2 pulsos, sendo que nos 2 pulsos a quantidade de
produto injetado em cada pulso € 50 % da quantidade de tratamento dos ensaios de 1 pulso e

com um intervalo de tempo de 1 ou 2 minutos entre pulsos dependendo do caso de estudo.

Os ensaios para este estudo, foram realizados na maquina 2, de menor capacidade, em que
o produto é injetado de forma manual e usadas 2000 rolhas por ensaio. Foi colocada uma sonda
no interior da maquina, juntamente com rolhas, capaz de efetuar a leitura da temperatura e

da humidade relativa no seu interior ao longo do tratamento.
3.3.2.3 Desenho fatorial de rolhas aglomeradas + ELS, At =1 min

Na Tabela 3.3 esta representada uma matriz das condicées de operacao correspondentes
aos 8 ensaios de rolhas aglomeradas tratadas com ELS, sendo que nos ensaios em que sao

realizados 2 pulsos, existe um intervalo de tempo de 1 minuto entre cada pulso.

Tabela 3.3 - Condicées de realizacdo dos 8 ensaios de TS com ELS.

Ensaios T(°C) Agua (mL) Pulsos de injecdo
1 amb - 1
2 amb - 2
3 amb 200 1
4 amb 200 2
5 45 - 1
6 45 - 2
7 45 200 1
8 45 200 2
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Na Figura 3.6, é possivel observar um exemplo do processo de TS com aplicacao do ELS
em rolhas aglomeradas, onde se encontram presentes todas as etapas, incluindo todas as

variaveis em simultaneo, correspondente ao ensaio 8.

Dependendo do ensaio, pode estar presente ou nao, a etapa de humidificacao, de
aquecimento até 45 °C e do 2° pulso de injecdo, dai estas etapas se encontrarem de cor distinta

as restantes, sendo estas facultativas, ou seja, as que variam ao longo dos ensaios.

Aquecimento a
45°C

Abastecimento das Humidificacdo 12 pulso de injegdo do
2000 rolhas « 200 mL H,0 EIS

Continuagio do
Descarga das 2000 Aspiragao Rotagao aquecimento a 22 pulso de injegdo do
rolhas 12' 3 45°C ES
9

Recolha de 6 rolhas

Figura 3.6 - Exemplo de um processo de TS com ELS.
3.3.2.4 Desenho fatorial de rolhas naturais + EP+0S, At =1 min

A matriz utilizada para as rolhas naturais, com EP+0S como TS, foi idéntica a que se
encontra na Tabela 3.3.

Na Figura 3.7, mostra o processo completo de um ensaio de TS com EP+0OS em rolhas
naturais, no qual estdo presentes todas as variaveis a estudar, um aquecimento a 45 °C, a
humidificacao e injecao repartida por dois pulsos. Por este motivo, estas etapas apresentam
uma coloracao alaranjada, pois sao facultativas, visto que variam ao longo dos ensaios. Este

ensaio coincide com o assinalado como 8 (na Tabela 3.3).

Aquecimento a
Abastecimento das Despoeiramento iniecio do EP . 60 °C Humidificagao
2000 rolhas 3 HEEDE o 200 mL H,0

Continuagdo do
Rotagio aquecimento a

3 45°C

A 4

Aspiragdo Descarga das 2000

Aquecimento a
22 pulso de injegdo do o 12 pulso de injegdo do
0S B 0s

1

Recolha de 6 rolhas

7 rolhas

Figura 3.7 - Exemplo de um processo de TS com EP+0S.
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3.4 Métodos de ensaio em laboratorio

3.4.1 Métodos de controlo de qualidade de TS

Existe um conjunto de métodos de ensaio de controlo de qualidade para os produtos
acabados e relacionados com o TS como ja foi mencionado no capitulo 2.4, sendo um desses
métodos bastante utilizado neste trabalho, nomeadamente o das forcas de extracao. Todos os
ensaios relacionados com as forcas de extracao, foram realizados no laboratorio de qualidade
da Amorim Distribuicao através dos equipamentos da Figura 3.5, a rolhadora para inserir a rolha

na garrafa e o Extralab para medir forca necessaria para retirar a rolha da garrafa.
Forgas de extragao (FE)

O método de medicao de forcas de extracao consiste em medir a forca necessaria para se

conseguir extrair a rolha da garrafa.

De acordo com a ISO 9727-5, as rolhas depois de tratadas necessitam de um periodo de
estabilizacao do TS de 24 h, de seguida é realizado o engarrafamento e apos 1h é efetuada a

medicao da forca de extracao. Os valores aceitaveis estao compreendidos entre 30 + 15 daN.

O tratamento aplicado as rolhas esta diretamente relacionado com a forca requerida para
a sua extracao. Quanto maior for o valor da forca, significa que a rolha possui menos
tratamento. Caso contrario, quanto mais baixa, mais tratamento foi imposto na rolha, isto quer
dizer que se a forca exercida for maior do que o pretendido, tera de se aplicar mais tratamento

na rolha para facilitar a extracao da mesma.

No final de cada ensaio foram recolhidas amostras de 6 rolhas para medicao das forcas

de extracao.
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4 Resultados e Discussao

Como mencionado anteriormente, neste trabalho foram realizados dois estudos: i) um
estudo sobre a influéncia das variaveis ambientais (temperatura e humidade relativa do ar) nas
forcas de extracao; ii) outro estudo sobre a influéncia das variaveis operacionais (temperatura,
humidade relativa do ar e modo de injecao) nas forcas de extracao. Por este motivo, este
capitulo apresenta-se dividido em dois subcapitulos correspondentes aos dois estudos

realizados.

4.1 Estudo da influéncia das variaveis ambientais temperatura e

humidade relativa do ar nas forcas de extracao

411 Rolhas aglomeradas (Maquinas n°4 e 7)

As médias das forcas de extracao, em daN, medidas para amostras de 6 rolhas aglomeradas,
tratadas com ELS nas maquinas n° 4 e 7 em tamboradas realizadas em dias com diferentes
temperaturas, em °C e humidades ambientais relativas, em %, estdo representadas na Figura
4.1 (Anexo B).

24,0 24,0

23,0 T 23,0 T

22,0 [ 1 22,0 1
= T = T
3 21,0 _[ J_ 5 21,0 J_
~ ~
= 20,0 J [ = 20,0 \ i
Fr LI 7

19,0 l | 19,0 Jl

18,0 18,0

17,0 17,0

20,0 22,0 24,0 26,0 30,0 40,0 50,0 60,0 70,0
T/°C HR /%
@ Maquina n? 7 Maquina n? 4 @ Maquina n? 7 Maquina n? 4

Figura 4.1 - Médias das forcas de extracdo de rolhas aglomeradas (clear, 44 x 24 e TS com
ELS) em funcdo da temperatura ambiente, (esquerda) e humidade relativa ambiente (direita)

das mdquinas n°4 e 7.

De acordo com a Figura 4.1, ndao é evidente que exista uma relacao direta entre a
temperatura e humidade ambientes e as forcas de extracao, com a excecao do grafico da
esquerda relativo a maquina n° 7, onde relaciona a temperatura ambiente com as forcas de
extracdo de rolhas aglomeradas em que pode apresentar uma tendéncia. A medida que a

temperatura aumenta, as forcas de extracao tendem a aumentar. No entanto, a amplitude da
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temperatura ambiente e da humidade relativa ambiente registadas durante o periodo em
estudo foi reduzida (21,1 - 22,5 °C, 52,7 - 68,0 % para a maquina n® 7 e 22,3 - 25,1 °C, 39,4 -
51,7 % para a maquina n° 4), devido a condicoes climatéricas pouco usuais, sendo uma limitacao

ao estudo.

Das figuras anteriores também se pode verificar que as forcas extracao relativas a maquina
4 sao superiores as da maquina n° 7, e que de uma forma geral, encontram-se dentro dos limites
pretendidos (30+15 daN).

4.1.2 Rolhas colmatadas e aglomeradas (Maquina n°9)

Partindo da mesma metodologia utilizada para as maquinas n° 4 e 7, apos a aquisicao dos
resultados foram construidos graficos (Figura 4.2, Figura 4.3 e Figura 4.4), onde se mostra a
média das forcas de extracao (daN) obtidas de 6 rolhas, em funcao da temperatura (°C) e

humidade relativa (%), registadas no ambiente e no interior do tambor, no inicio de cada TS.

Tendo em conta que nesta maquina foram estudadas rolhas colmatadas com um calibre de
45 x 24 (Figura 4.2), 45 x 26 (Figura 4.3) e rolhas aglomeradas (Figura 4.4), (Anexo B)

Maquinan®9 Maquina n® 9

230 22,0 )
220 B 21,0
21,0 20,0
20,0 ~ 190
Z 19,0 S 180 *
Z 180 ® N
= 17,0 T
. 4 .
16,0 16,0
15,0 i 15,0 1
14,0 14,0
13,0 13,0
20,0 21,0 22,0 230 240 250 260 300 400 500 600 700 80,0
T/°C HR / %

Figura 4.2 - Médias das forcas de extracdo de rolhas colmatadas (light, 45 x 24 e TS com EP +
0S) em funcdo da temperatura ambiente (esquerda) e humidade relativa ambiente (direita)

da mdquina n° 9.

Da analise das Figura 4.2, parece existir uma relacao entre a temperatura ambiente e as
forcas de extracao, no entanto, com a humidade nao parece existir qualquer relacao. A
diminuicao da temperatura parece resultar num aumento das forcas de extracao, por outro

lado, as forcas de extracao oscilaram ligeiramente com o aumento da humidade relativa.

Contudo, este nUmero de ensaios é reduzido para se poder comprovar esta relacao e se

obterem conclusoes mais definitivas.
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Maquina n?9 Maquina n?9
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15,0 15,0
14,0 14,0 rl
13,0 13,0
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T/°C HR / %

Figura 4.3 - Médias das forcas de extracdo de rolhas colmatadas (light, 45 x 26 e TS com EP +
0S) em funcdo da temperatura ambiente (esquerda) e humidade relativa ambiente (direita)

da mdquina n° 9.

L Maquinan®9
Maquina n?9

23,0
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TR
= 19’0 Z 19,0
g = 180
Z 180 ~ %
17,0
= 17,0 =
&
16,0 16,0
15,0 15,0
14,0 14,0
13,0 13,0
20,0 21,0 220 230 240 250 260 30,0 400 500 600 700 80,0
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Figura 4.4 -Médias das forcas de extracdo (daN) de rolhas aglomeradas (clear, 44 x 24 e TS
com ELS) em funcdo da temperatura ambiente (esquerda) e da humidade relativa ambiente

(direita) da mdquina n° 9.

Através da Figura 4.3 e Figura 4.4, conclui-se que, de uma forma geral, nao existe qualquer
relacdo quer entre a temperatura ambiente e as forcas de extracao, quer com a humidade
relativa ambiente e as forcas de extracdao, com a excecao da Figura 4.4 (grafico da direita),
onde relaciona a humidade relativa com as forcas de extracao de rolhas aglomeradas em que
pode apresentar uma ligeira tendéncia. A medida que a humidade relativa aumenta, as forcas
de extracao tendem a diminuir, contudo, para se comprovar seria necessario a realizacao de

mais ensaios com uma gama de temperatura e humidade relativa superior.
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Estes ensaios nao sao suficientes para se poder comprovar qualquer relacao. De forma a
aumentar o rigor destas conclusdes, seria necessario nao s6 uma quantidade superior de
ensaios, e uma amostragem mais alargada, mas também maiores amplitudes de temperatura e
humidade, que nao ocorreram durante o periodo de estudo, uma vez que nao se registaram

temperaturas tipicas de verao.

4.2 Estudo da influéncia das variaveis operacionais nas forcas de

extracao

Foi realizado um outro conjunto de experiéncias baseadas num desenho experimental
fatorial 23 com o intuito de verificar a influéncia das variaveis operacionais (temperatura,
humidade relativa do ar e modo de injecao) na magnitude e na variabilidade das forcas de

extracao e se possivel, avaliar se ha interacdes entre essas variaveis.
4.2.1 Desenho fatorial 23, rolhas aglomeradas, ELS, At pulsos =1 min

As médias e os desvios-padrao das forcas de extracao resultantes dos ensaios 1-8 do
desenho experimental com rolhas aglomeradas tratadas com ELS estao representadas na Figura
4.5 (Anexo B). As etapas de aquecimento e adicao de humidade foram efetuadas, a primeira
apos e a segunda antes da aplicacao de ELS. Os ensaios em que a injecao de tratamento foi

realizada em 2 pulsos possui um intervalo de tempo de 1 minuto entre eles.

O ensaio representado como 1, a verde, refere-se ao ensaio de referéncia com as condicoes

operacionais atualmente usadas na Amorim Distribuicao para a aplicacao de TS com ELS.

= 19,27+1,16
= ) ,
~ A
@
S
(@)}
<C
18,889
200 | 3
18,85+1,00
6
1 H
0 | 22,40+3,93 19,23+1,39,
| 1 | 5 >
I >
amb 45 T/°C

Figura 4.5 - Médias das forcas de extracdo (daN) e os respetivos desvios padrédo relativos aos

8 ensaios do desenho 2* aplicado em rolhas aglomeradas tratadas com ELS.
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Através da observacao da Figura 4.5 é possivel verificar que os ensaios em que sao
realizados 2 pulsos de injecao (ensaios 2, 4, 6 e 8), apresentam médias e desvios padrao das
forcas de extracao inferiores as registadas nos ensaios apenas com 1 pulso de injecao (ensaios
1, 3, 5e 7), o que permite confirmar que a aplicacao do TS por 2 pulsos diminui a variabilidade

das forcas de extracao e a propria forca necessaria para retirar a rolha da garrafa.

Comparando os ensaios onde é aplicada humidade (ensaios 3, 4, 7 e 8) e aqueles que
nao ocorre humidificacao (ensaios 1, 2, 5 e 6), verifica-se um aumento das forcas de extracao
e dos desvios padrao, com excecao do ensaio 3, permitindo assim afirmar que a aplicacao de
humidade antes da aplicacao do ELS aumenta a variabilidade das forcas, sendo desfavoravel ao

processo de TS.

Quanto a temperatura, nao é claro que haja qualquer tendéncia das médias e dos desvios
padrao das forcas de extracao entre os ensaios realizados a temperatura ambiente (1, 2, 3 e 4)

e os ensaios a 45 °C.

De uma forma geral, os ensaios que resultaram em forcas de extracao mais baixas (18,83
e 18,85) e menores desvios padrao (0,94 e 1,00) foram os ensaios 2 e 6, respetivamente. Por
uma questao de poupanca de energia, uma vez que no ensaio 6 ha uma etapa de aquecimento,
conclui-se que as melhores condicoes para efetuar o TS em rolhas aglomeradas corresponderam
ao ensaio 2: temperatura ambiente, sem humidificacao, com injecao do tratamento através de

2 pulsos.

Conclui-se que através da realizacao dos 2 pulsos, o espalhamento do produto sobre as

rolhas, possui uma maior homogeneidade.

Do tratamento de resultados obtidos do desenho fatorial 23 para rolhas aglomeradas
obteve-se uma expressao analitica, Equacao 1, que mostra a contribuicao das variaveis em

estudo e das suas interacoes nas forcas de extracao (ver calculos em Anexo B).

FE_,.=19,81-0,03 T+ 0,01 HR- 0,70 P+ 0,76 T-HR + 0,09 T-P + 0,29 HR-P - 0,70 T-HR-P

Equacéo 1

Da Equacao 1 € possivel inferir que as maiores contribuicoes a favor da diminuicao das
forcas de extracdao provém das variaveis injecao (coeficiente P = - 0,70) e temperatura
(coeficiente T = - 0,03). Por outro lado, os termos que mais contribuem para aumentar as forcas
de extracao parecem ser a interacao temperatura e humidade (coeficiente T-HR = + 0,76) e a

interacao entre temperatura e pulso (coeficiente HR-P = + 0,29).
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4.2.2 Desenho fatorial 23, rolhas aglomeradas, ELS, At pulsos = 2 min

Os resultados obtidos nos ensaios anteriores motivaram a continuacao desta
metodologia e a otimizacao do intervalo de tempo entre pulsos de injecao de tratamento. Para
isso, foram repetidos os ensaios em que o tratamento € aplicado em 2 pulsos (2, 4, 6 e 8), mas
com um tempo de intervalo entre pulsos de 2 minutos, mantendo-se os restantes ensaios (1, 3,

5 e 7) iguais. Os resultados obtidos foram representados de forma visual na Figura 4.6(Anexo B).
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Figura 4.6 - Médias das forcas de extracdo (daN) e os respetivos desvios padrédo relativos aos

8 ensaios do desenho 2* aplicado em rolhas aglomeradas tratadas com ELS.

Da analise da Figura 4.6, verifica-se mais uma vez que os ensaios realizados com injecao
do ELS repartida por 2 pulsos separados por 2 minutos (ensaios 2, 4, 6 e 8), apresentam forcas
de extracao e desvios padrao inferiores aqueles em que o ELS é aplicado em um Unico pulso
(ensaios 1, 3, 5 e 7).

Comparando os 4 ensaios (2, 4, 6 e 8) das Figura 4.5 e Figura 4.6, é possivel verificar
que o aumento do intervalo de tempo entre 2 pulsos de injecao de 1 para 2 minutos é em geral

acompanhado de uma reducao tanto das forcas de extracao como dos desvios padrao.

A generalizacao para chao de fabrica de programas de aplicacao de tratamento com 2
pulsos de injecao com um intervalo de 2 minutos abre assim a possibilidade de reduzir o
consumo de produto de tratamento, uma vez que, desta forma as forcas de extracao tendem a

diminuir e ao mesmo tempo aumenta a homogeneidade da sua distribuicao.
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Do tratamento de resultados obtidos do desenho fatorial 2° para rolhas aglomeradas,
agora com intervalo de tempo entre pulsos de 2 minutos, também se obteve uma expressao
analitica, Equacao 2, que mostra a contribuicao das variaveis em estudo e das suas interacoes

nas forcas de extracao (ver calculos em Anexo B).

Haﬁm:1%64-QO6T-Q10HR-Q88P+0911‘HR+0061‘P+020}H%P-055T4H%P

Equacdo 2

Da Equacao 2, € possivel deduzir que as maiores contribuicoes a favor da diminuicao das
forcas de extracao provém mais uma vez das variaveis injecao (coeficiente P = - 0,88) e
temperatura (coeficiente HR = - 0,10). Por outro lado, os termos que mais contribuem para
aumentar as forcas de extracao voltam a ser a interacao temperatura e pulso (coeficiente T-HR
=+ 0,91), a que acresce o efeito da interacao entre a humidade e pulso (coeficiente HR-P = +
0,20).

Os resultados obtidos com 2 pulsos motivaram a realizacao de ensaios numa maquina
com maior capacidade de carga e de injecao automatica para verificar se as tendéncias
observadas se mantém. Foram realizados 2 ensaios, cada um com 10000 rolhas aglomeradas,
em que o ensaio 1 corresponde ao programa de referéncia (T = ambiente, sem humidificacao e
1 pulso de injecao) e no ensaio 2 se utilizou o novo programa (T = ambiente, sem humidificacao

e 2 pulsos de injecao com um intervalo de tempo entre pulsos de 2 minutos).

Na Figura 4.7, estao representados os valores médios das forcas de extracao, para cada

um dos ensaios e os respetivos desvios padrao.
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Figura 4.7 - Médias das forcas de extracdo, em daN e o respetivo desvio padr@o para cada

ensaio.

De acordo com Figura 4.7, verifica-se que do ensaio de referéncia (1) resultam menores

forcas de extracao mas uma variabilidade significativamente maior (20,40 daN + 1,25) do que

Resultados e Discussao 41



Caracterizacdo e otimizacdo de tratamentos de superficie em rolhas de cortica

no ensaio 2 (21,13+0,63 daN). Seria necessario repetir este tipo de ensaios mais vezes para se

poder extrair conclusdes mais sélidas.
4.2.3 Desenho fatorial 23, rolhas naturais, EP+0S, At = 1 min

Aplicou-se a mesma metodologia baseada num desenho fatorial 23 para otimizar a
aplicacao do tratamento de superficie, mas desta vez a rolhas naturais e com um tratamento
que consiste na aplicacao combinada de dois produtos, primeiro EP e depois OS. As etapas de
aquecimento e adicao de humidade foram efetuadas posteriormente a aplicacao de 0S. Os
ensaios em que a injecao de tratamento foi feita em 2 pulsos com um intervalo de 1 minuto

entre eles também incidiram na etapa de aplicacao de OS.

As médias e os desvios-padrao das forcas de extracao resultantes dos ensaios 1-8 do
desenho experimental 2® com rolhas naturais tratadas com EP+OS estdo representadas na
Figura 4.8 (Anexo B). O ensaio representado como 1, a verde, refere-se ao ensaio de referéncia,
isto é, as condicOes operacionais atualmente usadas na Amorim Distribuicao para a aplicacao
de tratamento de superficie EP+0S.

16,58+1,78

Agua/ mL

200 —

I

3

18,12+2,87

20,50+2,91 14,75+1,57

»

amb 45 T/°C

Figura 4.8 - Médias das forcas de extracdo (daN) e os respetivos desvios padrédo relativos aos

8 ensaios do desenho fatorial 2° aplicado a rolhas naturais tratadas com EP+OS.
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Da Figura 4.8 é possivel verificar que todos os ensaios resultaram em forcas de extracao
e/ou desvios padrao inferiores as do ensaio que corresponde a aplicacao dos parametros de

tratamento que estao a ser usados em rotina na producao.

A direcao em que a reducao das forcas de extracao e dos desvios padrao foi mais notavel
correspondeu a introducao da variavel humidificacdo, com destaque para a otimizacao
conseguida entre os ensaios 1,2 e 3,4, respetivamente. A etapa de humidificacao introduzida
depois da aplicacao de OS parece assim contribuir para melhorar o espalhamento deste

tratamento em rolhas naturais.

Também foram significativas as reducoes das forcas de extracao e desvios registados entre
os ensaios 1,2 e 5,6, respetivamente, conseguidos com o aumento da variavel temperatura

(ambiente para 45 °C) e sem adicao de humidade.

De referir que em relacao ao modo de aplicacao do tratamento OS, observou-se que a
variabilidade das forcas de extracao se manteve ou mesmo aumentou, mas que em geral houve
uma reducao das forcas de extracao, exceto entre os ensaios 5 e 6. Isto significa que nestas

condicoes a aplicacao de 2 pulsos parece ser desfavoravel ao processo de TS.

Tendo em conta os 8 ensaios para as rolhas naturais, € possivel concluir que o ensaio 3, no
qual é realizado a temperatura ambiente e imposta humidade, 200 mL de agua, apds 1 pulso
de injecao do OS, € o que exibe menor variabilidade nas forcas de extracao, 0,82. Sendo estas

as condicoes mais benéficas ao TS.

Do tratamento dos resultados obtidos do desenho fatorial 23 para rolhas naturais tratadas
com EP + OS obteve-se a Equacao 3, que mostra a contribuicao das variaveis em estudo e das

suas interacdes nas forcas de extracao (ver calculos em Anexo B).

FE =16,87-058T-118HR-0,49P +1,69 T-HR+0,90 T-P + 0,09 HR-P - 0,71 T-HR-P
Equacado 3

Da Equacao 3 € possivel inferir que as maiores contribuicoes a favor da diminuicao das
forcas de extracao provém das variaveis Temperatura (coeficiente T = - 0,58) e Humidade
(coeficiente HR = - 1,18). Notavelmente, a forma do Pulso (coeficiente P = - 0,49) parece ser a
variavel com menor contribuicao aqui para a diminuicao das forcas de extracao, ao contrario
do que foi observado nos casos anteriores. Curiosamente, as interacoes que tém em comum a
variavel Humidade relativa também parecem contribuir para aumentar as forcas (coeficiente
T-HR = + 1,69; coeficiente HR-P = + 0,09), ao contrario da interacao Temperatura, Humidade e
Pulso (coeficiente T-HR-P = - 0,71).
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Com o culminar dos Resultados e Discussao, € o momento de fazer uma analise critica e
comparativa as expressdes analiticas obtidas para os diferentes ensaios do desenho fatorial.

Assim sendo, apresentam-se, de seguida, as 3 expressoes.

(Eq.1) FEag .=198-0,03T+0,01HR-0,70P +0,76 T-HR + 0,09 T-P + 0,29 HR-P - 0,70 T-HR-P

lo

(Eq 2) FEag .=19,64-0,06T-0,10HR-0,88P + 0,91 T-HR + 0,061 T-P + 0,20 HR-P - 0,55 T-HR-P

lo

(Eq.3)FE =16,87-0,58T-1,18 HR-0,49P + 1,69 T-HR + 0,90 T-P + 0,09 HR-P - 0,71 T-HR-P

A partir das equacOes anteriores, € possivel verificar que todas as variaveis e as suas
interacdes contribuem, de alguma forma, para as forcas de extracao, a excecao da

Temperatura, na Equacao 1.

Como referido anteriormente, para as rolhas aglomeradas, a variavel dos pulsos de injecao
€ a que possui maior influéncia nas forcas de extracdao, o que podera demonstrar que o ELS
reage quase imediatamente assim que entra em contacto com as rolhas nao havendo o tempo
necessario para se conseguir espalhar de forma mais uniforme sobre a rolha. Quanto as rolhas
naturais, a imposicao de humidade parece favorecer maioritariamente na diminuicao das

forcas, ou seja, o oleo de silicone distribui-se mais uniformemente na presenca de humidade.

Em relacao as interacoes, independentemente do tipo de rolhas, a interacao temperatura
e humidade, ou a interacao entre as trés variaveis sao as que apresentam maiores coeficientes,
isto pode ser devido a relacao existente entre a temperatura e a humidade relativa. Quanto
maior a temperatura menor sera a humidade a relativa, uma vez que, ao aumentar a
temperatura a razao entre quantidade de vapor de agua existente no ar e a quantidade de
vapor de agua que poderia existir caso o ar estivesse saturado diminui, ou seja, o aumento da
temperatura faz aumentar a pressao de vapor de agua saturado e sendo a humidade relativa a
razao entre pressao de vapor de agua no ar e a pressao de vapor de agua saturado, a humidade

relativa torna-se menor.
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5 Conclusoes

O principal objetivo do estagio consistiu no estudo e na otimizacao de tratamentos de
superficie em rolhas de cortica, devido a existéncia de lacunas no conhecimento do impacto
das variaveis do processo na performance do produto e na qualidade do tratamento de
superficie. Como objetivo secundario, pretendeu-se selecionar um método de otimizacao capaz
de se fazer variar mais do que uma variavel em simultaneo. Para isso foram realizados dois

estudos.

O primeiro estudo consistiu na verificacdo da influéncia das variaveis ambientais,
temperatura e humidade relativa do ar ambientes, nas forcas de extracao e o segundo estudo
consistiu em analisar como € que as forcas de extracao sao influenciadas pela variacao das
variaveis do processo, temperatura, humidade relativa do ar e o modo de injecao do produto
de tratamento de superficie, utilizando para isso um método de otimizacao, o desenho

experimental fatorial 23.

Através do primeiro estudo realizado, é possivel concluir que nao existe qualquer relacao
entre a temperatura ambiente e a humidade relativa do ar ambiente com as forcas de extracao,

no entanto, eram necessarias maiores amplitudes de temperatura para comprovar esta relacao.

Em relacao ao segundo estudo, pode-se concluir que as variaveis do processo estudadas,
temperatura, humidade relativa do ar e modo de injecao do produto tém influéncia nas forcas

de extracao e consequentemente, na qualidade das rolhas de cortica.

A variavel referente ao modo de injecao, em rolhas aglomeradas, € a que apresenta uma
maior contribuicdao nas forcas de extracao, enquanto que em rolhas naturais, € a variavel

relativa a humidade relativa do ar que maior influéncia possui nas forcas de extracao.

De uma forma geral, para rolhas aglomeradas, conclui-se que a injecao do elastomero de
silicone através da realizacdo dos 2 pulsos, com um intervalo de tempo de 1 ou 2 minutos entre
pulsos e independentemente da temperatura e da humidade relativa do ar, diminui a forca
necessaria para retirar a rolha da garrafa e diminui a variabilidade das forcas de extracao. Estes
resultados sugerem que nestas condicoes o espalhamento do produto de tratamento sobre a
rolha possui uma maior homogeneidade, abrindo assim a possibilidade de reduzir o consumo de

produto utilizado por rolha.

A generalizacdo em chao de fabrica de programas de aplicacao de tratamento de superficie
com 2 pulsos de injecao com um intervalo de 2 minutos, aumenta a homogeneidade da sua
distribuicao, uma vez que desta forma, os desvios padrao sao inferiores aos programas

praticados atualmente.
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Para o caso das rolhas naturais, a influéncia das variaveis nao foi tao evidente, no entanto,
permite concluir que a humidificacao do ar apds a aplicacao do o6leo de silicone é a variavel
que mais contribui para a diminuicao das forcas de extracao e da sua propria variabilidade,

dando origem a tratamentos de superficie mais homogéneos.
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6 Avaliacao do trabalho realizado

6.1 Objetivos Realizados

O objetivo principal desta dissertacao consistiu em aumentar o conhecimento do processo de
tratamento de superficie em rolhas de cortica e estudar o efeito das variaveis criticas
(temperatura, humidade relativa e modo de injecao) nas forcas de extracao, de forma a

diminuir a sua variabilidade e heterogeneidade na distribuicao do tratamento.

Como objetivo secundario pretendeu-se introduzir na empresa de um método de otimizacao
capaz de fazer variar simultaneamente mais do que uma variavel, objetivo este que também

foi alcancado.

6.2 Outros Trabalhos Realizados

Durante os 5 meses de estagio foram realizados outros trabalhos no ambito de tratamentos de
superficie. Juntamente com a colega Ana Rebelo, estudante da Universidade de Aveiro, foi-nos
proposto a validacao de um protoétipo de tratamento de superficie rolha a rolha. Foram testados
varios fatores, desde a cadéncia do prototipo, sem e com tratamento, a aplicacao de dois tipos
de tratamento no respetivo tipo de rolhas e avaliacao das forcas de extracao, as condicoes
ambientais mais favoraveis a aplicacao do produto, uma vez que, o elastomero de silicone
reticula nas condicdes ambientais. Depois de realizados estes testes, foram sugeridas e

realizadas algumas alteracdes ao prototipo.

6.3 Limitacdes e Trabalho Futuro

Foram encontradas algumas limitacoes experimentais no decorrer do estagio, nomeadamente:
i) a sonda para medicao de temperatura e humidade relativa no interior no tambor avariou o
que gerou um atraso nos estudos devido ao elevado tempo de espera (4 semanas) por uma nova;
ii) os ensaios relativos ao segundo estudo, s6 puderam ser efetuados depois do horario de
trabalho dos colaboradores ou entdao, quando a maquina 2 de tratamento de superficie, se

encontrasse disponivel por falta de encomendas.

Como trabalho futuro seria vantajoso prosseguir com estes estudos, de forma a robustecer a
conclusao de que a realizacao de 2 pulsos de injecao de elastomero de silicone com um intervalo
de 2 minutos entre pulsos em rolhas aglomeradas e um periodo de humidificacao apds a
aplicacao de oleo de silicone em rolhas naturais diminui a heterogeneidade nas forcas de

extracao.
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6.4 Apreciacao Final

O trabalho desenvolvido foi gratificante e desafiante, pois permitiu aplicar e aprofundar
conhecimentos adquiridos na faculdade assim como, adquirir novos conhecimentos e deste
modo, consegui contribuir para aumentar o conhecimento relativo as variaveis do processo de

tratamento de superficie.

O facto da dissertacao ter sido realizada num ambiente empresarial, foi bastante enriquecedor
pois proporcionou experiéncia da realidade industrial, autonomia, trabalho em equipa e

resiliéncia.
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Anexo A - Protétipo de tratamento de superficie

Relativamente ao prototipo de tratamento de superficie, comecou-se por determinar a
cadéncia da maquina, sem produto de tratamento de superficie, regulando a posicao dos
reguladores de velocidade de alimentacao, do cilindro dos topos e dos corpos das rolhas. De
seguida colocou-se o produto de tratamento, nos depdsitos das marcadeiras, referente aos dois
tipos de rolhas estudadas. Primeiramente, o elastomero de silicone para as rolhas aglomeradas,
onde se efetuou também um estudo das condicées ambientais mais favoraveis a aplicacao do
elastomero, uma vez que este reticula facilmente quando exposta a humidade ambiente.

Posteriormente, foi aplicada a emulsao de parafina para rolhas naturais.

Com aplicacao destes dois produtos pretendeu-se determinar a dosagem adequada de
cada tratamento para os topos e os corpos das rolhas, bem como a posicao de cada deposito
relativo aos topos e aos corpos da rolha, uma vez que e através da regulacao destes depdsitos

determina a quantidade de produto que utilizado.

Tabela A. 1 - Resultados obtidos dos pardmetros do protdtipo de TS rolha a rolha.

Parametros Aglomerada Natural
Cadéncia 11 500 / hora
Velocidade dos 8,00/8,50

topos

Velocidade nos 7,00/7,50
corpos

Dosagem 12 g/ML 19 g/ML
FE 24,40 23,50
DP 1,50 3,10
T(°C) 22,20 - 31,30

% HR 22,80 - 54,7

Prototipo de tratamento de superficie
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Anexo B - Resultados obtidos relativos aos estudos

Resultados das variaveis ambientais: temperatura ambiemte (Tamb) e humidade relativa
ambiente (HRamb)

Tabela B. 1 - Registo dos valores da temperatura ambientem, em °C, da humidade relativa do
ar ambiente, em %, da mdquina 7 e as médias das forcas de extracdo das 6 rolhas aglomeradas,
em daN, com calibre de 44x24 mm da.

Tipo de Tamb (°C) HRamb (%) FE (daN) DP

rolha
21,10 52,70 19,13 1,53
Aglomeradas
42 x 24 21,20 52,70 19,53 1,15
22,50 68,00 20,48 1,39

Tabela B. 2 - Registo dos valores da temperatura ambientem, em °C, da humidade relativa do
ar ambiente, em % da mdquina 4 e as médias das forcas de extracdo das 6 rolhas aglomeradas,
em daN, com calibre de 44x24 mm.

Tipo de Tamb (°C) HRamb (%) FE (daN) DP

rolha
Aglomeradas 22,30 39,40 20,65 1,64
44 x 24 23,30 40,50 22,37 0,56
23,40 49,20 19,77 1,01
23,70 49,80 19,72 0,79
25,10 51,70 20,97 0,69

Tabela B. 3 - Registo dos valores da temperatura ambientem, em °C, da humidade relativa do
ar ambiente, em %, da mdquina 9 e as médias das forcas de extracdo das 6 rolhas colmatadas,
em daN, com calibre de 45x24 mm.

Tipo derolha Tamb (°C) HRamb (%) FE (daN) DP

22,50 63,90 18,32 3,49
Colmatada 23,60 40,10 15,50 2,22
45 x 24

23,90 42,30 14,75 1,55

Tabela B. 4 - Registo dos valores da temperatura ambientem, em °C, da humidade relativa do
ar ambiente, em %, da mdquina 9 e as médias das forcas de extracdo das 6 rolhas colmatadas,
em daN, com calibre de 45x26 mm.

Tipo derolha Tamb (°C) HRamb (%) FE (daN) DP

23,20 56,90 15,73 2,29

ol g 23,50 56,70 17,37 2,17
olmatada

45 x 26 25,10 51,30 17,38 3,72

25,40 50,90 17,63 3,38

25,50 54,40 17,23 2,97
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Tabela B. 5 - Registo dos valores da temperatura ambientem, em °C, da humidade relativa do

ar ambiente, em %, da mdquina 9 e as médias das forcas de extracdo das 6 rolhas aglomeradas,
em daN, com calibre de 44x24 mm.
Tipo derolha Tamb (°C) HRamb (%) FE (daN) DP

20,5 54,1 20,23 1,22
20,9 46,5 21,13 1,47
Aglomeradas 21,0 53,7 19,77 0,55
44x 24 22,8 62,6 19,88 1,53
23,7 71,2 19,15 1,10
24,7 64,4 20,80 1,15

Ensaios preliminares

Tabela B. 6 - Registo dos valores das forcas de extracdo das 6 rolhas aglomeradas, em daN,
respetiva média e desvio padrdo relativos aos ensaios preliminares, 1 e 2, com humidificacdo

antes e apos da aplicacdo do ELS, respetivamente.

Ensaio 1 2
21,80 18,80
21,70 17,60
FE 21,40 17,80
21,80 20,10
20,30 19,10
19,00 16,20
Média 21,07 18,27
Desvio Padrao 1,03 1,24

Tabela B. 7 - Registo dos valores das forcas de extracdo das 6 rolhas naturais, em daN, respetiva
média e desvio padrdo relativos aos ensaios preliminares, 1 e 2, com humidificacGo antes e
depois da aplicacdo do OS, respetivamente.

Ensaio 1 2
18,50 20,90
16,90 21,50
FE 23,90 16,90
17,80 16,80
22,00 16,50
19,80 17,10
Média 19,82 18,28
Desvio Padrao 2,67 2,08
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Resultados das variaveis operacionais: temperatura (T) e humidade relativa (HR)

Tabela B. 8 - Registo dos valores das forcas de extracdo das 6 rolhas aglomeradas, em daN,

respetiva média e desvio padrao relativos aos 8 ensaios do desenho fatorial, com At pulsos = 1

min.

Ensaio 1 2 3 4 5 6 7 8
20,50 20,50 18,00 19,00 18,30 17,90 17,80 22,10
31,00 19,10 18,90 21,00 20,40 20,70 29,40 19,70

FE 21,50 19,10 22,40 18,60 17,80 18,40 21,20 17,40

19,10 17,50 18,50 18,70 17,80 18,60 19,00 20,50
21,30 18,10 17,20 17,70 21,50 19,60 18,40 17,80
21,00 18,70 18,30 20,60 19,60 17,90 23,50 19,50
Média 22,40 18,83 18,88 19,27 19,23 18,85 21,55 19,50
Desvio Padrao 3,93 0,94 1,66 1,16 1,39 1,00 4,00 1,59

Tabela B. 9 - Registo dos valores de temperatura e humidade relativa no interior do tambor

ao longo do TS, para os 8 ensaios com rolhas aglomeradas em que At pulsos = 1 min.

Ensaio 1 Ensaio 2 Ensaio 3 Ensaio 4
T (°C) HR (%) T (°C) HR (%) T (°C) HR (%) T (°C) HR (%)
26,12 57,59 26,62 56,46 26,62 54,09 26,62 56,46
26,62 55,87 27,12 56,51 26,62 54,68 26,62 54,68
26,62 54,09 27,12 54,14 26,62 55,28 26,62 54,68
27,12 52,94 27,12 52,94 26,62 56,46 26,62 62,29
27,12 52,94 26,62 53,49 25,62 61,04 25,62 60,46
27,12 53,54 26,62 53,49 24,62 68,35 24,62 66,66
27,12 54,14 26,62 54,68 24,12 71,64 24,12 73,83
27,12 54,14 27,12 54,14 24,12 74,38 23,62 77,04
27,62 53,00 27,12 54,14 24,12 75,46 23,62 79,18
27,12 52,34 27,12 53,54 24,62 66,66 24,12 68,86
27,12 52,94 26,62 54,09 25,12 61,57 25,12 63,87
27,62 51,80 27,12 53,54 25,62 58,71 25,62 60,46
27,62 52,40 26,62 53,49 26,12 57,59 26,12 58,76
27,12 52,34 26,62 53,49 26,62 56,46 26,12 57,59
27,12 52,94 27,12 53,54 26,62 55,28 26,12 56,41
27,12 53,54 27,12 53,54 26,62 54,09 26,62 55,28
27,12 53,54 27,12 52,94 26,62 54,09 26,62 54,68
27,12 52,34 27,12 52,34 27,12 53,54 26,62 55,28
27,62 51,80 27,12 52,34 27,12 52,94 26,62 54,68
27,12 53,54 27,12 52,94 27,12 55,33 26,12 57,00
27,12 54,14 27,12 53,54 27,12 53,54 26,12 57,00
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Ensaio 5 Ensaio 6 Ensaio 7 Ensaio 8
T (°C) HR (%) T (°C) HR (%) T (°C) HR (%) T (°C) HR (%)
25,62 58,90 27,62 51,80 26,12 54,04 26,62 52,89
25,62 58,23 27,62 51,80 26,62 52,89 26,62 51,69
25,62 58,13 27,12 51,74 26,62 57,64 26,62 52,29
26,12 57,00 26,62 52,29 29,62 63,20 26,62 54,09
26,12 56,41 26,62 52,29 27,62 54,19 25,12 58,66
26,12 55,82 26,62 53,49 26,12 60,51 24,62 60,94
32,12 45,60 29,62 53,22 38,11 39,45 24,62 66,10
35,61 38,49 38,60 34,36 43,09 28,31 24,12 68,30
39,10 31,80 40,60 28,68 47,58 22,71 34,11 53,18
39,10 29,83 41,60 28,13 45,58 21,11 40,60 31,33
40,10 28,62 45,09 21,75 43,59 22,27 43,09 26,29
43,59 25,68 47,58 20,63 43,59 24,32 46,58 22,60
45,58 23,18 45,58 20,42 48,57 17,94 46,58 20,53
44,09 23,01 46,58 21,22 49,57 19,45 48,57 20,04
41,60 23,41 48,08 19,29 45,58 19,03 49,57 18,04
36,11 28,81 42,10 20,74 37,11 26,27 50,56 17,43
34,61 33,22 36,61 28,87 35,61 30,07 50,07 15,25
35,11 33,93 36,11 30,79 35,61 30,73 41,60 21,37
35,11 33,93 35,61 31,38 35,61 32,04 37,11 26,94
32,62 36,21 34,61 31,27 32,62 33,64 36,11 29,47
30,62 39,16 32,12 36,15 30,62 38,53 35,61 30,73

Tabela B. 10 - Registo dos valores das forcas de extracdo das 6 rolhas aglomeradas, em daN,

respetiva média e desvio padrao relativos aos 8 ensaios do desenho fatorial, com At pulsos = 2

min.

Ensaio 2 4 6 8

FE 19,20 18,60 17,40 20,70
18,70 17,60 17,90 19,80
18,80 19,80 19,40 19,20
19,00 19,90 17,50 18,10
19,30 17,50 17,70 18,40
19,10 17,60 19,80 19,20

Média 19,02 18,50 18,28 19,23

Desvio Padrao 0,21 1,02 0,95 0,86

Tabela B. 11 - Registo dos valores de temperatura e humidade relativa no interior do tambor

ao longo do TS, para os 8 ensaios com rolhas aglomeradas em que At pulsos = 2 min.
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Ensaio 2 Ensaio 4 Ensaio 6 Ensaio 8
T (°C) HR (%) T (°C) HR (%) T (°C) HR (%) T (°C) HR (%)
30,62 60,43 26,12 58,76 26,62 59,98 27,12 47,49
29,12 54,95 26,12 59,34 26,62 59,39 26,62 47,44
27,12 56,51 26,12 58,76 26,62 59,98 26,62 48,05
26,12 57,59 26,12 58,76 26,12 59,34 26,62 48,66
26,12 58,17 25,12 59,25 26,62 58,81 25,62 49,17
26,12 57,59 24,62 60,36 26,62 58,81 25,12 49,73
26,12 58,17 24,62 62,10 29,62 64,92 35,61 55,79
26,12 58,17 24,12 63,20 40,10 60,66 41,60 46,91
26,12 58,17 24,12 64,35 44,59 54,23 39,10 41,50
26,12 58,76 24,12 64,92 47,58 46,00 31,62 44,30
26,12 58,17 24,12 65,48 44,59 44,22 39,10 49,02
26,12 58,76 25,12 64,44 43,59 45,97 42,10 46,99
26,12 58,76 25,62 63,34 45,09 43,03 44,59 42,95
26,12 58,76 25,62 62,77 45,09 43,03 46,58 43,27
26,12 58,76 26,12 62,24 44,09 42,23 48,08 42,87
26,12 58,17 26,12 61,67 40,10 38,44 48,57 41,00
26,12 58,17 26,12 61,09 35,61 41,03 45,58 37,92
26,12 58,17 26,62 61,14 35,11 41,60 38,11 38,17
26,12 58,17 26,62 60,56 35,11 42,86 36,11 39,83
26,12 58,76 26,62 60,56 34,11 40,84 36,11 40,46
26,12 58,76 26,62 59,98 31,12 42,37 35,61 39,77

Tabela B. 12 - Registo dos valores das forcas de extracdo de 6 rolhas aglomeradas, em daN,

respetiva média e desvio padrdo relativos aos ensaios referéncia (1) e outro (2) com At pulsos

= 2 min.

Ensaio 1 2
20,00 21,00
18,90 20,70

FE 20,10 20,60
20,40 21,00
23,00 22,50
20,00 21,00

Média 20,40 21,13

Desvio Padrao 1,25 0,63
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Tabela B. 13 - Registo dos valores das forcas de extracdo das 6 rolhas naturais, em daN, da

respetiva média e desvio padrdo relativos aos 8 ensaios do desenho fatorial, com At pulsos = 1

min.

Ensaio 1 2 3 4 5 6 7 8
24,10 15,60 15,60 14,60 17,30 15,20 18,30 18,10
24,70 18,20 15,20 13,00 15,00 14,20 15,60 13,90

FE 19,30 19,60 14,80 12,50 15,70 19,60 16,10 19,00

18,70 23,40 16,70 14,80 12,30 17,10 20,60 15,60
19,50 14,60 14,30 15,80 13,60 16,00 15,80 15,30
16,70 17,30 14,40 13,30 14,60 18,70 15,70 17,60

Média 20,50 18,12 15,17 14,00 14,75 16,80 17,02 16,58
Desvio Padrao 2,91 2,87 0,82 1,15 1,57 1,89 1,85 1,78

Tabela B. 14 - Registo dos valores de temperatura e humidade relativa no interior do tambor

ao longo do TS, para os 8 ensaios com rolhas naturais em que At pulsos = 1 min.

Ensaio 1 Ensaio 2 Ensaio 3 Ensaio 4
T (°C) HR (%) T (°C) HR (%) T (°C) HR (%) T (°C) HR (%)
29,62 46,54 27,62 46,32 26,62 54,68 27,12 52,34
28,12 48,82 27,62 47,55 26,12 54,04 27,12 51,14
28,62 60,19 27,62 46,32 26,12 54,63 26,62 52,29
39,60 34,49 38,11 38,17 32,12 61,20 41,10 56,65
43,59 27,03 51,06 20,31 48,57 63,54 47,08 55,32
51,56 20,36 58,52 13,80 54,55 58,23 52,56 52,08
54,05 17,05 63,00 11,12 56,54 54,27 54,05 52,40
61,51 12,54 63,99 10,42 59,02 54,25 53,05 52,18
63,99 10,42 64,98 9,71 59,02 54,25 52,56 52,71
63,49 9,62 66,47 9,00 60,02 54,51 55,04 53,27
63,99 10,42 65,98 7,42 62,00 53,72 57,53 53,87
63,49 10,39 65,48 8,18 62,00 55,05 61,01 55,43
62,50 9,57 64,98 8,93 63,00 55,99 62,00 51,06
60,51 10,96 58,52 9,33 64,49 53,08 63,00 53,33
57,03 9,98 56,54 9,21 63,49 50,77 59,02 47,65
45,58 16,24 46,08 14,88 50,56 46,55 46,58 45,83
43,09 19,47 43,09 18,77 42,59 49,56 43,59 49,73
42,59 20,10 42,10 18,67 38,11 50,10 39,60 49,09
42,10 20,74 42,10 20,05 35,61 50,36 36,61 51,11
39,60 22,51 39,60 21,15 34,11 50,15 35,11 50,29
35,11 26,04 35,11 25,38 30,62 50,32 31,62 48,62
32,62 31,04 32,62 29,73 29,12 51,36 29,62 49,60
31,12 34,11 31,12 33,46 28,12 51,25 28,12 50,04
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30,12 37,84 30,12 35,28 27,62 51,80 27,62 51,80
29,62 39,05 29,62 37,78 27,12 51,74 27,62 50,59
29,12 40,89 29,12 39,63 27,12 51,74 27,12 50,54
29,12 42,77 28,62 38,94 27,12 52,34 27,12 51,14
28,62 40,83 28,62 40,83 27,12 51,14 27,12 50,54
28,62 42,71 28,62 40,20 27,12 52,34 27,12 51,14
Ensaio 5 Ensaio 6 Ensaio 7 Ensaio 8
T (°C) HR (%) T (°C) HR (%) T (°C) HR (%) T (°C) HR (%)
26,62 51,09 27,62 54,79 26,12 50,43 26,62 48,66
26,62 50,48 26,62 54,09 26,12 50,43 26,62 49,27
27,12 55,33 26,12 54,63 26,12 50,43 27,12 51,74
43,09 58,21 33,61 59,65 33,11 56,64 40,60 57,17
54,55 53,80 41,10 51,79 47,08 58,99 52,06 55,13
59,52 51,75 43,09 58,21 54,55 53,80 58,03 50,07
59,52 55,03 50,07 59,64 58,52 54,77 58,03 50,07
58,52 50,19 58,03 55,93 62,50 50,51 55,54 48,85
56,04 51,57 60,02 55,81 58,03 47,43 55,54 53,39
55,04 51,99 61,01 58,04 56,54 50,38 59,52 49,77
54,05 50,48 62,00 55,71 54,55 53,80 58,03 49,41
54,05 51,12 62,00 54,39 59,52 55,03 55,54 49,51
57,03 53,75 58,03 53,99 62,50 52,53 56,04 49,62
62,00 51,72 55,54 52,74 62,50 49,84 58,03 52,04
56,54 46,44 54,55 51,23 61,51 48,24 55,04 46,13
45,09 46,85 48,57 49,37 49,57 45,72 45,09 47,48
48,08 48,00 42,59 52,65 42,59 47,69 43,09 47,77
49,07 50,73 47,58 52,32 40,10 49,17 42,10 48,24
49,57 47,64 46,58 50,26 40,10 51,02 39,60 46,61
48,08 48,64 48,08 54,91 42,10 50,72 39,60 48,47
44,59 46,76 48,08 51,16 44,09 48,57 41,10 49,32
44,09 48,57 48,08 51,16 46,08 51,42 41,10 48,08
42,59 48,32 47,58 49,81 47,08 47,19 42,10 50,10
43,09 48,40 47,58 49,81 47,58 49,81 41,60 46,28
44,09 44,78 47,58 52,32 46,08 48,28 41,10 49,94
38,11 46,39 42,59 46,44 42,10 46,99 43,09 48,40
35,61 47,90 36,61 48,04 36,61 46,18 42,10 45,73
34,61 48,38 35,11 48,45 35,11 48,45 37,11 46,25
34,61 48,38 34,61 49,00 35,11 49,06 35,61 47,90
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Meto6do de otimizacdo - desenho experimental fatorial 23

Tabela B. 15 - Representac@o dos niveis: baixo (-1) e alto (1) assumidos para cada varidvel (T,
HR, P) para os ensaios de desenho fatorial.

Nivel Baixo (-) Alto (+)
Variaveis
T Amb 45
HR 0 200
P 1 2

Tabela B. 16 - Representacdo da matriz com os niveis baixos (-1) e altos (1) para cada varidvel
(T, HR, P) e para as interacbes entre as varidveis correspondentes aos 8 ensaios com rolhas

aglomeradas em que At pulsos = 1 min.

Ensaios T HR P T-HR TP HR-P  T:-HR-P FE (daN)
1 -1 -1 -1 1 1 1 -1 22,40
2 -1 -1 1 1 -1 -1 1 18,83
3 -1 1 -1 -1 1 -1 1 18,88
4 -1 1 1 -1 -1 1 -1 19,27
5 1 -1 -1 -1 -1 1 -1 19,23
6 1 -1 1 -1 1 -1 1 18,85
7 1 1 -1 1 -1 -1 -1 21,55
8 1 1 1 1 1 1 1 19,50

Através desta matriz é possivel obter uma equacao (1), em que mostra a contribuicao

de cada variavel e as interacoes entre varaveis nas forcas de extracao.
(Eq-1)FE=a+bT+cHR+dP+eT-HR+fT-P+gHR-P+hT-HR-P

sendo:

a,b,c,d,e,f,g, h - coeficientes de cada variavel e as interacoes.

Assim sendo, encontra-se apresentado um exemplo de calculo dos coeficientes para

cada varavel e a interacao entre as variaveis, relativos aos ensaios de rolhas aglomeradas com
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um intervalo de tempo entre pulsos de 1 minuto, onde é possivel observar através destes a

contribuicao das variaveis e das interacdes nas forcas de extracao.

—— 22,40 + 18,83 + 18,88 + 19,27 + 19,23 + 18,85 +.21,55 + 19,50
a= FE-= 5 =19,81

FEr—FE— 19,23 + 18,85 +.21,55 + 19,50 22,40 + 18,83 + 18,88 + 19,27
— T+~ T— _ 4 4 —_
b = L TFr- : = - 0,03

onde:
FEr, - representa os valores da forca de extracao para a variavel T no nivel alto = 1;

FE;_ - representa os valores da forca de extracao para a variavel T no nivel baixo = -1.

i) — 18,88 + 19,27 +.21,55 + 19,50 22,40 + 18,83 + 19,23 + 18,85
HR+~T"ZHR—
Cc= +2 = 4 5 4 =- 0;01

onde:
FEyr, - representa os valores da forca de extracao para a variavel HR no nivel alto = 1;

FEyg_ - representa os valores da forca de extracao para a variavel HR no nivel baixo = -1

S 18,83 419,27 +.18,85 + 19,50 22,40 + 18,88 + 19,23 + 21,55
— P+~ P— _ 4 4 -
d-= 5 = > =-0,70

onde:
FEp, - representa os valores da forca de extracao para a variavel P no nivel alto = 1;

FEp_ - representa os valores da forca de extracao para a variavel P no nivel baixo = -1.

22,40 + 18,83 +.21,55 + 19,50 18,88 + 19,27 + 19,23 + 18,85
_ FEre—FFr- _ : £ = 0,76
)

2 2

onde:

FEryr+ - representa os valores da forca de extracao para a interacao entre T-HR no nivel alto
= 1;
FEryg- - representa os valores da forca de extracao para a interacao entre T-HR no nivel baixo
=-1.

22,40 + 18,88 +18,85 + 19,50 18,83 + 19,27 + 19,23 + 21,55

FEry—FET_
f = T+2 T— _ 4 - 4 = 0,09

onde:

FErp, - representa os valores da forca de extracao para a interacao entre T-P no nivel alto =
15
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FErp_ - representa os valores da forca de extracao para a interacao entre T-P no nivel baixo =
-1.

22,40 +19,27 + 19,23 + 19,50 18,83 + 18,88 + 18,85 + 21,55
_ FEr+—FET- _ 4 4

2 2

=0,29
onde:

FEygp+ - representa os valores da forca de extracao para a interacao entre HR-P no nivel alto
= 1;

FEygp— - representa os valores da forca de extracao para a interacao entre HR-P no nivel baixo
=-1.

FEr—FE— 18,83 +18,88+ 18,85 + 19,50 22,40 + 19,278 + 19,23 + 21,55
_ T+~ T— _ 4 4 -
h = = 0,70

2 2

onde:

FErurp+ - representa os valores da forca de extracao para a interacao entre T-HR-P no nivel

alto = 1;

FEryrp— - representa os valores da forca de extracao para a interacao entre T-HR-P no nivel
baixo = -1.

Deste modo, € apresentada a expressao final.

FE=19,81-0,031T-0,014 HR-0,70P + 0,76 T-HR + 0,094 T-P + 0,29 HR-P - 0,70 T-HR-P
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