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Resumo

A presente dissertacao, realizada na empresa Amorim & Irmaos S.A., teve como objetivo a
otimizacao do processo de revestimento de rolhas de cortica natural. Esta otimizacao
compreendeu duas etapas: avaliar o processo industrial e testar novos produtos de
revestimento. A avaliacao do processo industrial consistiu em identificar os aspetos que mais
influenciam o processo e na definicao das condicoes 6timas de operacao. A segunda parte do
projeto teve como objetivo a caracterizacao do produto atual e a avaliacao das alternativas

propostas pelos fornecedores habituais da empresa.

A caracterizacao dos produtos de revestimento permitiu identificar os componentes principais
de cada produto e a sua relacao com o desempenho das rolhas em termos de vedacao. Apos a
aplicacdo dum dado revestimento, as rolhas sofrem um tratamento de superficie onde sao
usados oOleos de silicone e ceras; este tratamento tem como objetivo lubrificar a entrada e
saida da rolha no gargalo. A formacao e aderéncia da pelicula de revestimento dependem do

produto usado, enquanto o tratamento final depende do revestimento aplicado.

Este projeto permitiu concluir que os produtos de revestimento a base de borracha originam
maior variabilidade no comportamento das rolhas enquanto vedantes. Os produtos a base de
polimeros acrilicos apresentam uma maior consisténcia de resultados em todos os testes
realizados; estes testes avaliam a migracao de cor, o comportamento a vedacao, a progressao
capilar na superficie das rolhas e o comportamento como vedante apo6s engarrafamento e

armazenamento em cave.

O sistema de aplicacao do revestimento foi também estudado, tendo sido identificados varios
problemas de funcionamento. Desta forma, foi proposta a automatizacao da alimentacao dos
produtos de revestimento, a alteracdo da forma de fornecimento de calor na etapa de

secagem e a correspondente otimizacao das condicOes operatorias.

Como resultado deste trabalho, a Amorim & Irmaos devera alterar o tipo de produto utilizado

atualmente pela empresa assim como o processo industrial de aplicacao do mesmo.

Palavras-Chave (Tema): Rolhas naturais, revestimento, polimeros, filme de

revestimento, vedante
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Abstract

The present work, carried out in the company Amorim & Irmaos, S.A., had as main goal the
optimization of the coating process of the natural cork. This optimization consists of two
phases: evaluate the industrial process and testing new coating products. The evaluation of
the industrial process aimed to identify the aspects that most influence the process and
define the optimal operation conditions. The second part of the project aimed to
characterize the current product and the evaluation of the alternatives proposed by the

company’s usual suppliers.

The characterization of the coating materials enabled to identify the key components of each
product and its relationship to the performance in terms of corks sealing behavior. After the
application of a given coat, the corks experienced a surface treatment using silicone oils and
waxes. This treatment aims to lubricate the insertion and extraction of the cork from the
bottle. The formation and adhesion of the coating film depends on the used product, while

the final treatment depends on the applied coating.

This project enabled to conclude that the rubber-based products result in an increased
variability of the behavior of corks as sealants. The acrylic-based products exhibit a higher
consistency in all tests performed, including, evaluation of color migration, the sealing
behavior, capillary progression in the corks’ surface and the behavior after bottling and

storage in the cellar.

The application of the coating system has also been studied, and several malfunction
problems have been identified. Thus it was proposed to automate the supply of coating,
changing the way of supplying heat in the drying step and the corresponding optimization of

operating conditions.

Keywords (Theme): Natural stoppers, coating, polymers, coating film, sealant
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1 Introducao

1.1 Enquadramento e Apresentac¢ao do Projeto

A Amorim & Irmaos é o lider mundial na producédo e fornecimento de rolhas de cortica, e o
seu diversificado portfolio de produtos confere-lhe uma posicao impar no fornecimento de
rolhas, ideal em qualquer segmento de vinho, e em qualquer parte do mundo. Tem como
principios a orientacdo para o mercado promovendo a satisfacdao e fidelizacao do cliente,
assim como a criacao de valor melhorando continuamente o desempenho, nomeadamente
através da investigacdo e da inovacdo.”) Tendo em conta a criacdo de valor como um
elemento fundamental para o sucesso da organizacao, este projeto surge como uma melhoria

significativa na producao de rolhas naturais revestidas.

O presente projeto tem como objetivo procurar alternativas para o produto de revestimento
de rolhas naturais de cortica assim como avaliar o processo atual em funcionamento. As
alternativas em analise visam ultrapassar as debilidades verificadas nas rolhas provenientes
da producao atual na empresa, entre elas: diferencas de tonalidade e homogeneidade do
revestimento, falta de revestimento nos topos e no corpo das rolhas, existéncia de pontos
brancos (sem revestimento) por toda a rolha. Estas debilidades surgem da falta de
conhecimento cientifico sobre este processo e sobre o efeito do produto nas rolhas. Para
avaliar a aplicacao dos produtos alternativos em termos de qualidade das rolhas, é necessario
verificar o nivel de adequabilidade, funcionalidade, inerticidade quimica e inocuidade

sensorial das rolhas de cortica revestidas com as alternativas em analise.

O projeto incide na otimizacao deste processo, testando novas formulacoes do produto, assim
como em determinar as condicdes Otimas de operacao a fim de se obter um processo

controlado e um produto final conforme os requisitos propostos.

O revestimento aplicado nas rolhas naturais tem como objetivo melhorar o aspeto visual das
rolhas, uniformizando a cor, assim como melhorar a vedacao do vinho na garrafa. Tendo isto
presente, os produtos a testar como alternativas ao atual deverao possuir uma elevada
afinidade com a cortica, evitando a migracao do revestimento para a bebida, ser
quimicamente inerte minimizando possiveis interacdes (absorcao/adsorcao) e aumentar a
impermeabilizacao da superficie da rolha, protegendo-a do ataque da bebida alcodlica. Para
além destes objetivos, o revestimento devera cumprir uma série de requisitos inerentes a
aplicacdo em questao, nomeadamente, ser altamente flexivel, ter resisténcia mecanica e
estar em conformidade com a legislacao vigente no que diz respeito, por exemplo, a

compatibilidade alimentar. O projeto permitira ainda caracterizar com mais rigor as solucoes
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existentes no mercado e atualmente utilizadas, assim como obter informacao sobre o

processo de forma a otimiza-lo.

Durante o estagio da presente dissertacao, para além de atingidos todos os objetivos
inicialmente propostos, foi também possivel o acompanhamento e concretizacao de outros
projetos que se encontram ao abrigo da confidencialidade interna da empresa. Desta forma,

os resultados obtidos nestes projetos nao sao mencionados na presente dissertacao.

1.2 A empresa Amorim & Irmaos, S.A.

A Amorim & Irmaos, S.A. integra o universo Corticeira Amorim, a maior empresa
transformadora de produtos de cortica do mundo e esta sedeada no concelho de Santa Maria
da Feira. O Grupo Amorim iniciou a sua atividade no ano de 1870, sendo a Amorim & Irmaos,
S.A. formalmente fundada em 1922. Desde a sua formacao que tem vindo a desenvolver uma
politica de respeito pelo ambiente e pelo planeta, promovendo a utilizacao da cortica como
um recurso renovavel com grandes beneficios ambientais. Possui uma gestao integrada da
cadeia de valor, desde a aquisicao da matéria-prima, a sua transformacao e a otimizacao de

todos os subprodutos, produzindo uma gama de produtos diversificada.

A Corticeira Amorim, S.G.P.S. divide-se em unidades de negdcio, matérias-primas, rolhas,

revestimentos, aglomerados compositos e isolamentos, como se observa pela Figura 1.

Matérias-primas
Amorim Natural Cork, S.A.

Amorim Natural Cork

Rolhas 8 Unidades
Amorim & Irmaos, SGPS Industriais

Aglomerados Compdsitos
Amorim Cork Composites,

S.A.
7
Corticeira Amorim
SGPS, S.A. Amorim Cork Revestimentos
Composites Amorim Revestimentos, S.A.

Isolamentos
Amorim Isclamentos, S.A.

Amorim Cork
Research

1&D, Inovagao

Figura 1- Estrutura da empresa Corticeira Amorim SGPS, S.A. @
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A Amorim & Irmaos € o maior produtor e fornecedor de rolhas de cortica a nivel mundial,
registando uma producao anual de cerca de trés mil milhdes de unidades, conferindo-lhe uma
quota de cerca de 30% do mercado global da cortica.® Atualmente esta estruturada em oito
Unidades Industriais em que cada unidade é especializada numa serie de atividades proprias
(Anexo 1 -Tabela 15).

1.2.1 Tipos derolhas e as suas principais caracteristicas

Atualmente a empresa possui uma vasta gama de rolhas, disponiveis em varios calibres, cores
e marcas, de forma a cumprir as exigéncias do cliente. A variedade de rolhas da Amorim &
Irmaos concede-lhe uma capacidade impar no fornecimento da rolha apropriada para

qualquer segmento de bebidas (Figura 2).
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Figura 2 - Portfélio de rolhas produzidos na empresa Amorim & Irmdos, S.A.

De forma a abranger todos os segmentos do mercado, a empresa nao produz apenas rolhas
para vinhos, mas também rolhas para bebidas gaseificadas como cerveja ou espumante,

licores e ainda uma gama de rolhas de luxo designadas por Top-Series® (Anexo 2).

1.3 A Cortica

A cortica é extraida do sobreiro, Quercus Suber L, constituindo a casca desta arvore cujo
habitat natural é a bacia Ocidental do Mediterraneo. O sobreiro tem um de tempo de vida
longo, cerca de 170 a 200 anos, podendo ser descorticada 15 a 18 vezes com intervalos de 9
anos. Esta capacidade de se regenerar naturalmente quando se retira a casca confere-lhe

caracteristicas singulares, visto o mesmo ndo acontecer com outras arvores. ©

A floresta de sobro ocupa em todo mundo, uma area de 2,3 milhées de hectares, do qual se
extrai anualmente cerca de 340 mil toneladas de cortica, sendo que Portugal representa 33 %

desta area mundial. ©
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A cortica € um material 100% natural, renovavel e reciclavel, trés caracteristicas
fundamentais para a sociedade atual. A qualidade e espessura da cortica variam de acordo
com as condicoes especificas de crescimento da arvore e podem ser classificadas em trés
tipos: virgem, segundeira e amadia.” Denomina-se de cortica virgem, a que se obtém da
primeira extracao do sobreiro, ao fim de aproximadamente 25 anos. Como este tipo de
cortica apresenta uma estrutura muito irregular com sulcos bastante profundos, nao é
utilizada para a producao de rolhas naturais sendo aproveitada para produzir granulado e para
a trituracao. Apos os 9 anos de intervalo necessarios para a segunda extracao obtém-se a
cortica segundeira que, apesar de ter uma estrutura mais regular, ainda nao possui as
caracteristicas ideais para a producao de rolhas, tendo o mesmo destino da cortica virgem. A
cortica amadia € obtida nos descorticamentos posteriores, de 9 em 9 anos, possuindo as
caracteristicas fisico-mecanicas apropriadas ao fabrico de produtos de cortica natural como a
rolha. ®

1.3.1 Estrutura celular e propriedades da cortica
A estrutura celular da cortica ja se encontra bem estudada por varios autores.®” Robert

" foi o primeiro a observar e a desenhar a estrutura da cortica observada através dum

Hooke
microscopio 6tico por ele aperfeicoado.” A cortica é um tecido celular constituido por
células prismaticas de paredes finas suberificadas, ocas e fechadas, contendo ar no seu

interior (Figura 3 -a)).
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Figura 3 - a) Imagem SEM de cortica natural - seccdo radial "” b) representacdo da disposicdo

celular na seccdo de crescimento da cortica ©

As células da cortica estdo empacotadas em colunas paralelas a direcao radial da arvore
(Figura 3 - b)). Além disso, a cortica possui sempre canais lenticulares que crescem na direcao
radial.

A cortica € um material que possui propriedades quimicas e fisicas importantes para as suas
diversas aplicacdes, nomeadamente:

e Densidade: depende do tipo de cortica, do processo de cozedura, das dimensdes das

células, dos canais lenticulares e da densidade das pranchas. Apresenta uma baixa

densidade com valores compreendidos entre 0,12 e 0,24 g.dm™; 123
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e Porosidade: muito variavel porque depende da qualidade da cortica, uma vez que
estas podem apresentar mais ou menos canais lenticulares. A cortica destinada ao

fabrico de rolhas geralmente apresenta uma porosidade abaixo dos 10%; %

e Impermeabilidade: a presenca da suberina torna a cortica um material pouco

permeavel a liquidos e gases; "

e Compressibilidade e elasticidade: propriedade que juntamente com a
impermeabilidade permite a utilizacao da cortica como vedante. O baixo teor de
lenhina permite que as membranas celulares da cortica apresentem grande
flexibilidade permitindo a compressao das rolhas." Logo que a compressdo deixa de
ser feita a rolha tende a voltar a forma inicial, passando a exercer pressao contra o
gargalo da garrafa conferindo assim uma boa vedacao. Esta propriedade de recuperar

o volume inicial é devida a elasticidade que a suberina apresenta."”

1.3.2 Composicado quimica da cortica

A composicao quimica da cortica comecou a ser estudada durante o século XVIII pelo quimico
Brugnatelli quando este submeteu a cortica a um tratamento com acido nitrico tendo obtido
um produto que chamou de acido subérico."® Vinte anos depois, Chevreul efetuou testes com
diversas substancias e obteve um produto insolivel em agua ao qual deu o nome de

17)(18

suberina."”"® Este quimico foi o primeiro a afirmar que a suberina é o principal constituinte

da cortica, responsavel pela especificidade das suas propriedades.

A constituicao quimica das paredes celulares da cortica pode ser dividida em dois tipos de
componentes: 0s componentes estruturais e os componentes nao estruturais.® Os
componentes estruturais como a suberina, a lenhina e os polissacarideos, sao macromoléculas
de natureza polimérica, insollveis, que conferem as células a sua forma e grande parte das
suas propriedades fisicas e quimicas.”” Os componentes ndo estruturais classificam-se em
extrataveis e componentes inorganicos. Os extrataveis sao compostos de pequena massa
molecular que se dividem nos ceroides e nos compostos fenolicos. Sao compostos sollUveis e
podem ser retirados das células por solubilizacao com solventes de polaridade adequada, sem

alteracéo significativa das propriedades mecénicas da cortica.””

A quantificacado dos componentes presentes na cortica varia de autor para autor e sao
tradicionalmente divididos em cinco grupos (Gil, 1998). A Tabela 1 apresenta a percentagem

de cada componente na constituicao da cortica e as suas principais caracteristicas.
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Tabela 1 - Composicdo quimica da cortica'"("?(1®

Suberina 45 Responsavel pela sua compressibilidade e elasticidade
Lenhina 27 Suporte dos componentes estruturais das paredes celulares
Polissacarideos 12 Também ligados a estrutura da cortica
Ceroides 6 Repelem a agua e contribuem para a impermeabilidade
Taninos 6 Cor, conservacao do material e protecao contra ataques de
organismos bioldgicos
Cinzas 4

1.4 Producdo de Rolhas Naturais

O processo de producdao de rolhas naturais compreende varias etapas, iniciando-se no

descorticamento e finalizando no embalamento das rolhas para o cliente.”® A Figura 4

esquematiza estas etapas, que serao explicadas de seguida.

TRt oh

Revestimento Marcagdo Tratamento de Superficie Embalamento/Expedigdo

Figura 4 - Processo produtivo das rolhas naturais
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Descorticamento: a cortica € retirada do sobreiro em porcoes de forma retangular

denominadas de pranchas. Apés um periodo de estabilizacao, estas pranchas sao separadas de
acordo com a sua qualidade e aplicabilidade (rolhas, discos ou aglomerados de cortica) e
empilhadas ao ar livre, de forma a estarem sujeitas a diferentes condicoes atmosféricas

durante 6 meses, no minimo.

Cozedura: imersao total das pranchas de cortica em agua limpa a ferver durante uma hora
com o objetivo de limpar a cortica, extrair substancias hidrossolUveis, aumentar a espessura e

a elasticidade, e amaciar as pranchas.

Estabilizacdo: no final da cozedura inicia-se o periodo de estabilizacao (1 a 4 semanas), onde

as pranchas sao secas ao ar livre para as aplanar e atingirem uma dureza e um teor de
humidade (entre 6 a 8%) que permitam o seu corte. Apds este repouso, as pranchas aparadas
e separadas por classes, segundo a sua qualidade, espessura e defeitos que apresentem

(Classificacao das pranchas).

Rabaneacdo: as pranchas de cortica sao cortadas em tiras de forma a terem espessura
suficiente para a producao de rolhas. Este processo pode ser feito manualmente ou de forma

semi-automatica.

Brocagem: as tiras obtidas na rabaneacao sao perfuradas por uma broca, perpendicularmente
ao comprimento da tira da cortica, obtendo-se as rolhas. A brocagem é feita no sentido
perpendicular ao crescimento da cortica para que os canais lenticulares (poros) fiquem
perpendiculares ao comprimento da rolha e assim aumentar a capacidade de vedacao das

rolhas de cortica.

Retificacdo dimensional: os topos e o corpo das rolhas sao corrigidos para se obter as

dimensoes finais especificadas pelo cliente. A operacao de correcao do diametro (corpo da
rolha) denomina-se por poncamento e a correcao do comprimento (topos) denomina-se de

topejamento.

Escolha manual e/ou eletronica: operacao que separacao das rolhas por classes, de forma

automatica, através de aparelhos de leitura 6tica automatizados, ou de forma manual através

de pessoal qualificado para fazer a selecao visual das rolhas.

Lavacao e secagem: a lavacao consiste no processo de lavagem das rolhas de cortica

utilizando normalmente peroxido de hidrogénio ou acido peracético. Esta operacao destina-se
a assegurar a limpeza, despoeiramento e desinfecao das rolhas. De seguida, segue-se o
processo de secagem que assegura que as rolhas tém um teor de humidade consistente com

um bom comportamento mecanico e estabilidade microbioldgica.

Revestimento: operacdao que consiste em revestir a superficie da rolha com uma camada

pigmentada, aplicando-se unicamente em rolhas lavadas. Tem como objetivo uniformizar a
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cor na superficie, assim como melhorar a vedacao apos o arrolhamento. O produto utilizado
na empresa € uma dispersao aquosa de elastomeros e resinas sintéticas com pigmentos que
conferem as diferentes cores dos revestimentos aplicados (creme, salmao, branco ou
castanho). A composicao quimica dos produtos nao é revelada nas fichas técnicas do
fornecedor. Os objetivos do presente trabalho incidem sobre esta etapa do processo de

producao de rolhas, pelo que este tema sera aprofundado no capitulo dois.

Marcacdo: etapa em que é impresso na superficie das rolhas um texto e/ou logétipo, assim

como a contramarca e o codigo do fornecedor (se aplicavel). A marcacao pode ser feita a

tinta, gas, inducao elétrica ou laser.

Tratamento de superficie: nesta operacao a superficie das rolhas é revestida com produtos a

base de silicone e parafina. Sendo a parafina utilizada essencialmente para garantir a boa
estanquidade da garrafa, e o silicone para lubrificar a superficie da rolha para que esta

deslize no gargalo da garrafa sem grande atrito, tanto na sua insercao como na sua extracao.

Embalamento/expedicdo: depois do tratamento as rolhas sao contadas, embaladas em sacos

de polietileno selados sob vacuo com S0O,. Desta forma minimiza-se o possivel
desenvolvimento microbiologico. Apds o acondicionamento dos sacos em caixas de cartao

encontra-se em condicoes para serem transportadas até ao cliente.

1.5 Contributos do Trabalho

A realizacao desta dissertacao possibilitou o estudo de novas solucoes para revestimentos em
rolhas naturais, assim como a sua caracterizacao e estudo mais detalhado, procurando o
melhor produto em conformidade com os requisitos aplicaveis a industria rolheira. A
avaliacao do processo industrial permitiu também ter a percecao dos aspetos que provocam
os maiores problemas no produto final, sendo estes os pontos sujeitos a otimizacao. Esta
analise detalhada possibilitara obter um processo mais controlado e otimizado, diminuindo o

risco de variabilidade existente.

1.6 Organizacao da Tese

No primeiro capitulo é apresentado o objetivo deste trabalho e contextualizado na empresa e
nas suas areas de negocio. Para isso é feita uma apresentacdo da empresa e dos seus
produtos, descrevendo o processo produtivo das rolhas naturais de cortica. E feita também
uma analise a estrutura quimica e fisica da cortica, apresentando as suas caracteristicas e

propriedades.
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No segundo capitulo é feita uma analise ao processo de revestimento, definindo o substrato
em que os produtos sao aplicados, os componentes e a sua funcao. Neste capitulo sao
também apresentados os fenomenos de formacao do filme de revestimentos mais relevantes

para este projeto.

No terceiro capitulo é feita uma breve descricdio do planeamento do projeto e sao

apresentados os métodos de controlo de qualidade realizados.

No quarto capitulo é feita uma caracterizacao dos produtos testados no projeto e discutidos
os resultados dos ensaios e métodos aplicados. E também apresentada a avaliacdo do

processo industrial e a proposta e otimizacao realizada.

No quinto capitulo encontram-se as conclusoes deste projeto e uma avaliacdo final do

trabalho realizado.
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2 Contexto e Estado da Arte

As rolhas de cortica sao usadas convencionalmente para vedar o vinho das garrafas e manté-lo
em boas condicoes durante o seu tempo de vida Util. Devido a sua estrutura celular e a sua
resiliéncia, a rolha de cortica permite a aplicacao numa larga gama de gargalos. Contudo, o
uso de rolhas de cortica pode gerar problemas no vinho devido ao designado “sabor a rolha”.
Este fendmeno deve-se a atividade de microrganismos presentes na cortica que metabolizam
os compostos fendlicos e produzem contaminantes que sdo transferidos para o vinho.?" Os
vedantes de plastico surgem como alternativa a este inconveniente e atualmente apresentam
uma quota de mercado da ordem dos 25%. Apesar de evitar a contaminacao do vinho, os
vedantes alternativos nao apresentam as vantagens das rolhas de cortica, como a correta
evolucao dos vinhos e um menor impacto ambiental na sua producao por ser um produto
natural renovavel.® A aplicacdo de uma camada de revestimento sobre a superficie da rolha
permite a formacdo de uma pelicula protetora que impede a acao dos agentes
microbiolégicos, e impermeabiliza a rolha evitando a penetracao do liquido.® Desta forma, a
procura de novas solucoes, nomeadamente, novas solucdes de revestimento para rolhas
naturais tem impacto na qualidade do produto final que chega ao mercado. Controlando o
processo de aplicacao do revestimento nas rolhas reduz-se a variabilidade promovida pelo uso

de um produto natural como a cortica.

No processo produtivo de rolhas de cortica ha dois tipos de aplicacdo de revestimentos:
revestimento colorido e o revestimento do tratamento de superficie. O tratamento de
superficie € a Ultima fase da producdao de rolhas e a sua formulacao depende do tipo
especifico de rolhas a tratar. Consiste normalmente numa mistura de silicone e parafina e
tem como objetivo lubrificar a superficie da rolha, de forma a diminuir o atrito na garrafa e

facilitar a sua insercéo e extracao."?®"

A aplicacao do revestimento colorido ocorre depois da fase da lavacao e consiste em cobrir a
superficie da rolha de cortica com uma camada pigmentada, formando um filme protetor na
rolha. Esta pelicula de revestimento tem como objetivo aumentar a impermeabilidade da
rolha, impedindo a penetracao do liquido, assim como a melhoria da qualidade visual

22 para se obter um bom espalhamento do revestimento

tornando a sua cor mais uniforme. !
sobre as rolhas é necessario que este possua caracteristicas especificas, tais como, uma baixa
viscosidade, condicoes de contacto favoraveis com o substrato e uma velocidade de contacto
elevada de forma a ser minimizar a presenca de ar.®® Apesar da formulacdo destes produtos
ser confidencial, sabe-se que estas caracteristicas sao conferidas pelos diversos componentes

existentes na sua constituicao.
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O processo de revestimento de rolhas naturais é feito em duas fases: aplicacao do produto e
secagem. A aplicacao consiste em depositar o produto sobre as rolhas num tambor fechado
com rotacdao, onde ha o contacto rolha-produto e se inicia a formacdao do filme de
revestimento. De seguida, na fase da secagem o produto reticula e forma um filme
consistente e uniforme sobre a superficie da rolha. O tipo de reticulacao depende do produto

de revestimento usado.

O conhecimento do estado do substrato no momento de aplicacao do revestimento é
importante para a correta reticulacao do produto. No processo de revestimento de rolhas
naturais, a aplicacao do produto é feita em rolhas previamente sujeitas a um processo de

lavacdo que corresponde a um branqueamento das rolhas.

2.1 Caracterizacao do Substrato

O processo de lavacao esta descrito no Codigo Internacional de Praticas Rolheiras (CIPR) como
etapa obrigatdria do processo produtivo das rolhas. Tem como objetivo a limpeza, desinfecao
e branqueamento das rolhas de cortica, conferindo-lhes um melhor aspeto visual e auséncia

de microrganismos. ?"

2.1.1 Processo de Branqueamento

A lavacao das rolhas corresponde a uma reacao de branqueamento com peroxido de
hidrogénio. Esta reacao elimina os grupos cromdéforos na superficie das rolhas que podem
conferir cor indesejada a cortica. Como ha uma escassez de informacao da aplicacao deste
processo na cortica, considera-se comparavel a reacao de branqueamento que ocorre na

pasta papel quando envolve os mesmos componentes. %)

Os agentes de branqueamento usados nesta reacao tém sofrido evolucdes significativas no
decorrer das Ultimas décadas, considerando trés principios que se relacionam entre si: obter
o maximo da sua eficiéncia, diminuir os gastos e diminuir os impactos ambientais provocados
pelo uso destes materiais. Atualmente utiliza-se o peroxido de hidrogénio (H,0;) como agente
de branqueamento por ser um produto econoémico e eficiente, gerando menos efluentes
nocivos para o meio ambiente comparativamente aos produtos usados inicialmente na lavacao

como o hipoclorito de calcio.*”

0 uso do perodxido de hidrogénio permite branquear a cortica sem uma remocao significativa
da lenhina. Em meio alcalino, o H,0, esta em equilibrio com o aniao hidroperoéxido (HO,’), um
nucleofilo forte que se acredita ser a espécie ativa que reage com os grupos cromoforos da

lenhina (Eq.1).%®
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H,0, (aq)+ OH (aq) » HO, (aq)+ H,0 (1) Eqg. 1

No branqueamento com H,0, existem duas reacdes principais que competem entre si:

(1) A reacao entre o anido hidroperdxido e os grupos cromdéforos presentes na lenhina,

que levam ao aumento da brancura da cortica
(2) A reacdo de decomposicao do H,0, em agua e oxigénio molecular.

Para obter o maximo de eficiéncia do H,0, como agente de branqueamento, é necessario
controlar a sua decomposicao para minimizar a degradacao da cortica e preservar a lenhina.
Este controlo é feito através de condicoes de branqueamento ligeiramente alcalinas,
utilizando o hidroxido de sodio, e através de estabilizadores inorganicos como o silicato de

sodio (Na;Sios) ou o bissulfato de sédio (NaHSO,).?®

2.2 Componentes do Revestimento

Um produto de revestimento é constituido por duas fases principais: a fase continua e a fase

descontinua, como representado na Figura 5. Os componentes de cada fase sao descritos em

seguida, assim como a sua funcéo neste tipo de produtos. *

Polimero ou resina
(ligante)
Veiculo

(fase Continua)
Solventes ou
Diluentes

Revestimento

Cargas

Pigmento .
. Aditivo
(Fase Descontinua)

Pigmentos Primarios

Figura 5 - Componentes de um produto de revestimento
2.2.1 Veiculo

A fase continua, denominada de veiculo, corresponde ao conjunto de componentes que

permitem a formacao da pelicula sélida na superficie da rolha.?

A resina é o componente base de um revestimento. Consiste num polimero linear com grupos

funcionais hidroxilo (OH), carboxilo (COOH), grupos amina (NH) ou ligacées duplas.® A resina
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funciona como ligante ou aglomerante de todos os constituintes presentes na formulacao do
produto. E responsavel também pela formacédo da pelicula e a aderéncia ao substrato, assim
como pela maioria das propriedades dos revestimentos, tais como: retencao de cor, brilho,
dureza, comportamento elastico, resisténcia a friccao, resisténcia ao ataque quimico e as
intempéries. A maioria dos produtos testados neste projeto € constituida por resinas acrilicas-
vinilicas. Estas resinas sdo caracterizadas pela presenca de um ou varios radicais substituintes
do tipo: carboxilicos, ésteres, amidas ou nitrilo. A sua elevada resisténcia a intempérie
comparativamente a outros polimeros de igual custo, confere-lhe uma caracteristica que
promoveu o incremento da sua utilizacao durante as décadas de 60 e 70, até aos dias de

hoje. 360

Os solventes (organicos ou agua) tém como principal funcao dissolver a resina, alterando a
viscosidade do revestimento, tornando-o menos viscoso e permitindo a sua aplicacao.
Normalmente os solventes nao sao utilizados individualmente mas sim em misturas de dois,
trés ou mais, e evaporam apds a aplicacio do revestimento.” A forma como eles se
agrupam, para melhor dissolver a resina, esta relacionada com os parametros de solubilidade

desta.®?

2.2.2 Pigmentos e cargas

Os pigmentos sao substancias solidas, em geral muito finas e insollveis, utilizadas para
conferir cor e opacidade ao revestimento. Sao divididos em pigmentos primarios, que

conferem a cor/opacidade, e inertes (cargas) que dao mais consisténcia ao revestimento.

O pigmento primario mais utilizado nos revestimentos é o didxido de titanio que proporciona
uma brancura excecional a cortica ao dispersar a luz. A capacidade opacidante do pigmento
aumenta com a reducao do tamanho da pelicula da carga, o que melhora o espacamento e
dispersao do pigmento. Otimizando o espacamento entre as particulas de dioxido de titanio é
possivel aumentar o numero de particulas que funcionam efetivamente como centros
dispersores da luz, e assim aumentar a opacidade do revestimento sem aumentar a

quantidade empregue desse pigmento. @69

Os aditivos sao substancias incorporadas em pequena quantidade e melhoram diversas
propriedades do revestimento. Este componente é utilizado para melhorar o espalhamento do
produto na rolha, diminuindo a adesividade e o atrito provocado pelo aglutinante.®”A
composicao e percentagem de aditivos usados na formulacao do produto depende do tipo de

revestimento aplicado, variando de fornecedor para fornecedor. @)

As cargas sao substancias inorganicas sob a forma de particulas mais ou menos finas com

fraco poder de cobertura e insoliveis no veiculo do revestimento. Sao constituintes
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relacionados com a classe dos pigmentos que possuem a capacidade de reforcar a pelicula.
Tém também como funcao modificar a permeabilidade, dureza e resisténcia quimica da
pelicula, o brilho, a viscosidade e a resisténcia a abrasao. As cargas sao também utilizadas
para reduzir o custo final do produto visto nao serem tao dispendiosos como os pigmentos.
Algumas das cargas mais comuns na constituicao deste tipo de produtos sao o carbonato de

célcio, a silica, o talco e o 6xido de zinco.®”

2.3 Formacao do Filme de Revestimento

O filme de revestimento nas rolhas depende diretamente do tipo de produto que se aplica,
mais concretamente do tipo de polimero (resina) que o constitui. Quimicamente os polimeros
sao macromoléculas com elevada massa molecular, formados por unidades estruturais que se
repetem sucessivamente denominadas monémeros.?” O grau de polimerizacdo é definido pelo
numero de mondémeros em cada molécula. As propriedades dos polimeros dependem do grau
de polimerizacdo, da composicao quimica dos mondémeros e do arranjo da cadeia. As resinas
presentes nos produtos de revestimento sao polimeros elasticos (elastomeros) com moléculas
grandes e flexiveis que tendem a enrolar-se de forma desordenada. Este tipo de polimeros
quando reticulados formam uma estrutura tridimensional rigida mas irregular. Com o
aquecimento o material torna-se mais duro e resistente devido a formacao de mais ligacoes

(29

entre as cadeias poliméricas.®” O aumento da temperatura promove a formacéo do filme de

revestimento através de reacdes quimicas (reticulacdo e vulcanizacao) e/ou por reacoes

fisicas (coalescéncia).®

2.3.1 Reticulacéo por Evaporacao de Solvente

A reticulacao por evaporacao do solvente € um dos métodos mais simples e rapidos de
formacao do filme. A massa molecular e as propriedades do polimero a usar no revestimento
estdo totalmente definidas antes da introducao do solvente. Um produto de revestimento é
constituido pelo polimero ou polimeros aos quais sao adicionados os pigmentos e cargas e
aditivos. O produto em estado liquido é aplicado sobre o substrato e o filme forma-se com a
reticulacdao do produto unicamente por evaporacao do solvente (agua), criando uma pelicula
solida.®” Com a evaporacao do solvente, as cadeias poliméricas ligam-se quimicamente umas
as outras em multiplos pontos da cadeia formando uma molécula de grandes dimensdes que

constitui a pelicula de revestimento.?®"
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2.3.2 Vulcanizagéo

A vulcanizacao surgiu em 1841 quando Charles Goodyear descobriu que, aquecendo um

composto de borracha contendo enxofre, obtinha produtos com propriedades elasticas.?

No processo de vulcanizacao, a borracha reage com o enxofre quebrando as ligacées duplas
para formar pontes de enxofre entre as cadeias poliméricas. Estas ligacoes sao denominadas
de ligacoes cruzadas e conferem elevada resisténcia ao material, permitindo que este retome
a sua forma normal apos ser esticado. As reacoes quimicas deste processo sao irreversiveis e

dao-se a temperaturas elevadas.?

2.3.3 Coalescéncia

A formacdo do filme por coalescéncia ocorre normalmente em produtos de base aquosa
constituidos por polimeros acrilicos. Durante a evaporacao do solvente, as particulas de
resinas acrilicas na dispersao aquosa coalescem, estabelecendo ligacoes fisicas que originam a

formacao de um filme polimérico estavel.

As dispersdes acrilicas sao geralmente constituidas por polimeros com pesos moleculares
muito elevados, muito mais elevados que os polimeros a base de solvente como as resinas
alquidicas. Um peso molecular elevado é benéfico para as propriedades gerais do filme mas

faz com que o passo de coalescéncia das cadeias seja muito lento.®
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3 Materiais e Métodos

3.1 Plano de Trabalho

O projeto baseou-se num protocolo de experiéncias definido com a empresa que inclui trés
fases:

A- Abertura do projeto e recolha da documentacao associada aos produtos a testar;

B- Fase experimental;

C- Avaliacao do processo industrial.
0 inicio do projeto (fase A) incluiu o contacto com os fornecedores habituais da empresa,
recolhendo a informacdo necessaria sobre os produtos a testar. Nesta fase sdo definidos os
parametros de qualidade que os produtos devem cumprir, assim como as condicdes de
aplicacao na fase experimental. Apds a verificacao dos requisitos aplicaveis ao produto e a
sua conformidade com as fichas técnicas, efetuou-se a caracterizacao dos produtos através

das analises FTIR e seguiu-se para a parte experimental (fase B).

A fase experimental deste projeto esta dividida em duas partes: ensaios preliminares/piloto e
ensaios semi-industriais. Os ensaios preliminares/piloto consistem na aplicacdo de cada
produto num tambor rotativo de baixa capacidade (2000 rolhas/ensaio), a fim de se ajustar os
parametros do processo e fazer uma analise prévia dos resultados obtidos. No final destes
ensaios foi feita uma avaliacdo segundo parametros definidos como aspetos a melhorar
relativamente ao produto atual. A segunda parte da fase experimental consiste em efetuar
ensaios em condicoes semi-industriais (10000 rolhas/ensaio), ou seja, em condicoes
semelhantes ao processo industrial da empresa, utilizando os produtos testados
anteriormente com as condicoes operatorias otimizadas. Com os resultados destes ensaios €
efetuada novamente uma avaliacao para definir quais os produtos que melhor superam as
debilidades do produto atual. As rolhas referentes a aplicacdo dos produtos com melhor
resultado seguem para a etapa de engarrafamento e os testes laboratoriais de controlo de

qualidade.

A avaliacao do processo industrial (fase C) foi feita em paralelo com as outras duas fases,
tendo como objetivo a elaboracao de uma proposta de otimizacao. Esta proposta consiste na
analise da producao industrial na unidade industrial Al-Lamas e definir os aspetos que devem

ser sujeitos a otimizacao.
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3.2 Métodos de Controlo de Qualidade

A empresa Amorim & Irmaos assegura a qualidade dos seus produtos ao longo de todo o
processo de fabrico, existindo em todas as Unidades Industriais um laboratério de controlo de
qualidade. Os testes sao efetuados de acordo com o método interno da empresa que se baseia
no CIPR e nas normas ISO associadas, assegurando-se assim a correta realizacao dos mesmos
em todas as unidades. Para este projeto estao definidos os testes associados a qualidade
intrinseca das rolhas, a aplicacao do revestimento e a sua performance como vedante. Os
métodos de controlo de qualidade dividem-se em ensaios fisico-mecanicos, quimicos, visuais e
analise sensorial. A Tabela 2 apresenta os testes realizados e a fase do processo de producao

das rolhas em que sao feitos.
Tabela 2 - Testes de controlo de qualidade

‘ Testes a realizar: ‘

Fisico-Mecanicos:

Humidade

Progressao capilar

Absorcao em garrafa

Forcas de extracao

X IX X |X

Comportamento a vedacao

Quimicos:

Residuos de peroxidos

Migracoes de cor

Analise visual:

X |IX [IX |IX

Classe visual e defeitos

Analise sensorial X

S | meegrmtmemoemce |

Forcas de Extracao

Recuperacao diametral

Progressao Capilar

X |IX |IX X

Aspeto Visual

3.2.1 Ensaios Fisico-Mecéanicos:
¢ Humidade:

Este ensaio é realizado de acordo com a ISO 9727-3, Rolhas de cortica cilindricas - Ensaios
Fisicos - Parte 3: Determinacédo do teor de humidade.? Neste ensaio utiliza-se um medidor

analogico de humidade para produtos sélidos (Aqua-Boy®) que determina o teor relativo em
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agua na massa de uma rolha por condutimetria. Com valores de humidade baixos, a rolha
perde propriedades mecanicas, enquanto que valores de humidade elevados promovem o
crescimento microbiologico. A especificacdao define que todas as rolhas deverdao ter uma

percentagem de humidade de 6+2%.

Figura 6 - Equipamento utilizado para a medicdo do teor de humidade (Aqua-boy)

e Progressao Capilar (Capilaridade):

O ensaio para avaliar a progressao capilar consiste em colocar 6 rolhas de cada amostra em
contacto com o vinho num tabuleiro durante 24h e analisar a progressao do vinho na
superficie das rolhas (Figura 7). Neste projeto foram realizados ensaios com rolhas s6 com o
revestimento aplicado e com rolhas com o revestimento, marcacao e tratamento de
superficie. De acordo com as especificacoes, nao pode ocorrer migracao de vinho sobre a
superficie da rolha de cortica quando um dos topos da rolha se encontra em contacto com o
vinho. No caso em que ocorre a subida do vinho mede-se com um paquimetro o pico mais alto

a partir da linha de contacto com o liquido.®*

Figura 7 - Exemplo de ensaios de capilaridade a decorrer
e Absorcao em garrafa:

Este ensaio consiste na determinacdo de vinho absorvido pelas rolhas de cortica, apos um
periodo de uma semana em estufa a temperatura de 37,5 + 2,5°C. Apesar de nao existir

nenhuma especificacdo definida para este ensaio, considera-se que ha baixa absorcao de
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vinho, quando os valores de absorcdo sdo iguais ou inferiores a 15%.“" Os equipamentos
utilizados neste ensaio foram uma balanca AB204, da Mettler Toledo, uma rolhadora Epsilon
R/S, da Bertolaso e uma estufa B5042, da Heraeus. Para cada amostra utilizaram-se 6 rolhas,
que foram pesadas antes do arrolhamento e apds a extracao da garrafa. A absorcao obtida é

calculada pela Eq.2:
Absorc@o em garrafa (%) = % x 100 Eq. 2

Onde, m; é a massa inicial da rolha e m; é a massa final da rolha.
e Forcas de Extracao:

De acordo com a ISO 9727-5, Rolhas de cortica cilindricas - Ensaios fisicos - Parte 5:
Determinacao da forca de extracao, este ensaio tem como objetivo a avaliacdao da forca
necessaria para se extrair uma rolha da garrafa. Para a sua realizacdo utiliza-se uma

rolhadora Epsilon R/S, da Bertolaso e uma prensa dinamométrica, Extralab da Egitron (Figura
8). ™

Figura 8 - Equipamentos utilizados nos ensaios de forcas de extracdo: a) Extralab da Egitron;

b) Rolhador semiautomadtico da Bertolaso.

Este ensaio foi realizado em quatro condicées diferentes:

i) Ambiente: as garrafas permanecem uma semana a temperatura ambiente;

ii) Frio: apos uma hora de estabilizacao, as garrafas sao colocadas a 4°C durante uma
semana;

iii) Quente: apo6s uma hora de estabilizacao, as garrafas permanecem deitadas durante
uma semana a 37 +2°C;

iv) Termolizacao: as rolhas sao arrolhadas na garrafa com vinho a 60°C e permanecem
uma semana a temperatura ambiente.

Para cada condicao utilizou-se 6 rolhas por amostra. Segundo a especificacao associada ao
método, os valores obtidos de forcas de extracao deveram estar compreendidos entre os 15 e
os 45 daN.
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e Capacidade de vedacdo ao vinho:

O ensaio de capacidade de vedacao em tubo pretende analisar o comportamento das rolhas a
vedacao do vinho com a aplicacao de diferentes valores de pressao interna (0 a 2 bar para
rolhas naturais). Segundo a norma ISO 9727-6, Rolhas de cortica cilindricas - Ensaios fisicos -
Parte 6: Determinacao da estanquicidade a liquidos, a capacidade de vedacao a liquidos é
expressa como a pressao interna maxima que a rolha pode suportar numa garrafa. De acordo
com a especificacao, uma rolha natural de classe elevada (flor, extra, superior e 1°) deve ser
capaz de suportar uma pressdo interna na garrafa até 1,2 bar.*” Para rolhas naturais de
classes mais baixas, a especificacao refere que devem suportar pressdes até 0,9 bar. Os
equipamentos utilizados neste ensaio foram uma rolhadora Epsilon R/S, da Bertolaso, um
suporte para fixacao dos tubos equipado com um sistema de introducao e manutencao de ar
comprimido e um manometro com escala de 0 a 2,5 bar. Para cada amostra utilizaram-se sete
rolhas introduzidas em tubos conicos de 18,5x20mm. Em cada tubo introduziram-se também

cerca de 2 mL de vinho e fixaram-se os tubos no suporte (Figura 9).

-
Figura 9 - Equipamento utilizado na vedacdo em tubo

Apos a estabilizacao durante uma hora a uma pressao de 0 bar, aumentou-se a pressao 0,5 bar
de 10 em 10 minutos. A cada aumento de pressao foi observado a progressao do vinho na
rolha e a existéncia de fuga de vinho. A percentagem de progressao de vinho por rolha (P) é

obtida a partir da Eq.3:

P(%)=§x100% Eq. 3
Em que,
p € a progressao de liquido na superficie da rolha, expressa em mm e arredondada a décima;

¢ é o comprimento da rolha, expresso em mm e arredondado a décima.
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3.2.2 Ensaios Quimicos

e Residuos de peroxidos:

Como as rolhas utilizados nos ensaios de revestimento sao lavadas previamente com peroxido
de hidrogénio, é necessario verificar os residuos de perdxidos que permanecem nas rolhas.
Um nivel alto de residuos pode ter um impacto nos niveis de didéxido de enxofre no vinho e
assim prejudicar a sua qualidade.?”® Para este ensaio colocam-se 3 rolhas por amostra num
matraz com agua destilada com agitacao durante uma hora. Com a maceracao obtida, mede-
se o nivel de peroxidos no aparelho RQflex® (Figura 10) e calcula-se a quantidade de

peroxidos por rolha através da Eq.4.

Teor de per6xidos (mg/rolha) Eq. 4

T 30

Em que L corresponde ao teor de perdxidos do extrato expresso em mg/litro.

Figura 10 - Equipamento utilizado para a medicdo de residuos de peroxidos

e Migracao de cor:

Com este ensaio verifica-se a migracao dos pigmentos do revestimento para o liquido. Este
método segue a ISO 10106:2003: Rolhas de cortica - Determinacao da migracao global. Para
este ensaio coloca-se 10 rolhas de cada amostra numa solucdao hidroalcodlica a 12% (v/v)
durante 24h.” Com o extrato obtido analisa-se a absorvancia a 420nm num
espectrofotdmetro Hitachi. Mediu-se a migracao de cor para as rolhas sem marcacao e

tratamento e rolhas marcadas e tratadas.

3.2.3 Analise Visual

A analise visual consiste em determinar as classes visuais existentes na amostra segundo os
parametros de qualidade visual (fendas, porosidade, etc.) e o nUmero de defeitos nas rolhas.
Em rolhas revestidas é importante analisar a qualidade do espalhamento do filme sobre as
rolhas, no caso de haver poros sem revestimento ou diferencas de tonalidade. Estes aspetos

influenciam a classe visual da rolha.
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3.2.4 Anadlise Sensorial

A analise sensorial consiste num teste olftativo para a determinacao de possiveis odores
associados a cortica, aos produtos usados no revestimento, ao tipo de marcacao realizado e
ao tratamento de superficie. Para este ensaio realiza-se uma analise comparativa das
amostras com uma referéncia em que se coloca 5 rolhas por amostra a macerar em agua
desionizada durante 24h a temperatura ambiente. Com esses extratos realizam-se ensaios
triangulares de dez séries cada, em que cada provador devera identificar qual a amostra
diferente de uma serie de trés amostras e qual a sua amostra preferida. O provador devera

identificar os defeitos encontrados nas amostras que justifiquem a sua preferéncia.

3.2.5 Engarrafamento em cave

No engarrafamento em cave as rolhas dos ensaios semi-industriais sao engarrafadas nas
condicoes do cliente. Este processo € importante para verificar o comportamento de vedacao
das rolhas em condicbes industriais ao longo de um periodo de tempo. Para este projeto
foram definidos sete momentos em que sao efetuados os testes de controlo de qualidade:

forcas de extracao, recuperacao diametral, progressao capilar e aspeto visual.

¢ Recuperacao Diametral

Este ensaio avalia a capacidade da rolha de cortica recuperar o seu diametro original apds ser
comprimida na garrafa, seguindo a norma ISO 9727-4, Rolhas de cortica cilindricas - Ensaios

@ Inicialmente as rolhas

fisicos - Parte 4: Determinacdo da recuperacao ap6s compressao.
tém um diametro de 24mm e ao serem introduzidas na garrafa siao comprimidas para um
diametro de 18,5mm e depois de extraidas sofrem uma expansao natural. De acordo com a
especificacdo, todas as rolhas de cortica devem ter uma recuperacao do diametro de 90%

apos 10 minutos de serem extraidas da garrafa.
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4 Resultados e Discussao

4.1 Comparacao dos Produtos de Revestimento

Neste projeto foram testados trés produtos de revestimento para aplicar em rolhas com a
mesma lavacao e comparar com o produto atualmente em uso (Produto Referéncia). A Tabela
3 descreve cada produto e as suas caracteristicas principais de acordo com a informacao

referida nas fichas técnicas dos produtos.

Tabela 3 - Caracteristicas de cada produto testado

Dispersao aquosa de elastomeros,
resinas sintéticas e pigmentos

Referéncia 10,2 1,17 0,127 43

Dispersdo em fase aquosa de
A copolimeros vinilicos, pigmentos e 7,9 1,112 0,384 28,6
emulsdo de parafina

Dispersdo em fase aquosa de
B copolimeros, pigmentos organicos 7,5 1,071 <0,1 14,5
e inorganicos

Dispersdo aquosa de elastomeros,

. o . 10,3 1,311 1,59 43,9
resinas sintéticas e pigmentos

Para melhor caracterizar os produtos e o seu comportamento nas rolhas foram efetuadas
analises por espectroscopia do Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR). Este tipo
de analise é considerada atualmente um método eficaz para caracterizar os materiais
poliméricos. A espectroscopia por infravermelho consiste numa técnica que utiliza a absorcao
de energia da vibracao de ligacdes quimicas para distinguir diferentes grupos funcionais
presentes numa amostra. Através da avaliacdo dos picos espectrais e as suas respetivas
bandas pode-se determinar a composicao da amostra. Estes picos e bandas sao caracteristicos
de determinados grupos funcionais e através da sua analise pode-se identificar a estrutura

quimica dos materiais.

Efetuou-se inicialmente no Departamento de Engenharia Quimica trés tipos de analises FTIR
para os quatro produtos diferentes:

(1) Filme de produto reticulado: formacao de um filme do produto sobre uma placa de
vidro e colocar 20 minutos na estufa a 60 °C para se dar a reticulacao do produto;

(2) Produto liofilizado: colocar uma amostra de produto a -20°C e de seguida colocar num
liofilizador para retirar a agua existente na amostra;
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(3) Rolhas revestidas com cada produto: analisar a superficie da rolha com o produto
aplicado.

Como os produtos sao constituidos por diversos componentes diferentes (polimeros, cargas
organicas e inorganicas, etc.) e grande parte deles desconhecidos na elaboracao deste
projeto, os espectros obtidos nao apresentaram bandas com sinal suficiente para se associar a
um tipo de ligacao. A presenca de componentes maioritarios em cada amostra sobrepéem-se
a presenca de outros, nao sendo possivel a sua correta analise. Tendo esta percecao recorreu-
se ao laboratorio acreditado do Grupo Amorim, Amorim Cork Research & Services, Lda.
(Labcork), visto ter um conhecimento intrinseco na area e aplicar os métodos mais eficazes
para obter resultados viaveis para este tipo de produtos. Efetuou-se novamente a analise dos
produtos por espetroscopia de infravermelho (FTIR). Os ensaios realizados no Labcork
possibilitaram a identificacdao dos polimeros em dispersdao e a identificacao e quantificacao
das cargas presentes em cada produto. Como os ensaios sao efetuados segundo métodos
internos da empresa, o seu procedimento nao pode ser mencionado neste documento por
estar ao abrigo da confidencialidade. De seguida é feita uma comparacdo dos resultados

obtidos para cada produto.

Produto Referéncia:

O produto da referéncia é descrito como uma dispersao de elastdmeros, o que pode ser
associado a presenca de borracha na sua constituicao. O espectro (Anexo 3 - Figura 27)
referente a identificacdo do polimero indica que este produto é constituido a base do
copolimero Estireno Butadieno, denominado normalmente de SBR (Styrene Butadiene

Rubber). A estrutura quimica deste polimero esta representada na Figura 11.

| i g o

|

C C -+ C=—C ——C=—=C

o HooH H
Estireno 1,3-Butadieno

Figura 11 - Estrutura quimica do copolimero estireno butadieno

Analisando o espectro verificam-se 2 picos de intensidade média a direita dos 3000 cm™, pico
3061 e 3026 cm™, que sdo referentes a ligacao =C-H dos aromaticos, neste caso do estireno. O

pico com maior intensidade (2918 cm™) no espectro esta associado as ligacdes simples dos
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alcanos, CH-CH,. Os picos 1601, 1549 e 1493 cm™ referem-se as ligacdes duplas do anel
aromatico do estireno. A banda correspondente ao comprimento de onda de 966 cm™ esta
relacionada com a ligacao dupla do butadieno (CH=CH). A ligacdo do anel aromatico
monossubstituido corresponde aos picos 758 e 699 cm™. ®Y As bandas mais intensas do
espectro indicam que o produto contém SBR na sua constituicdo, sendo este o copolimero
mais utilizado mundialmente Este copolimero possui uma boa resisténcia a abrasao e a rotura,

e uma excelente resisténcia & compressao, sendo por isso classificado como elastémero. *

A segunda parte da analise a cada produto consiste na quantificacao e identificacao das
cargas presentes em dispersao. Para o produto da referéncia, concluiu-se que € constituido a
base de didxido de titanio. No espectro da Figura 28 (Anexo 3) observa-se uma banda forte
aos 669 e 556 cm™, e outra menos intensa aos 430 cm™. Segundo a literatura, a combinacao

destes 3 picos corresponde a ligacdo Ti-O do didxido de titanio. ®¥

Produto A:

O Produto A corresponde a uma dispersao de copolimeros vinilicos e emulsao de parafina. O
primeiro espectro obtido (Anexo 4 - Figura 29) confirma a presenca de parafina e de polimero
de base acrilica. Como se verificou uma grande quantidade parafina nao foi possivel a
identificacao das ligacoes com a intensidade correta, e por isso efetuou-se outra analise apds

se extrair a parafina. A Figura 12 ilustra uma estrutura de um polimero vinilico.

H H
H H | |
n  Sc=c” — [—C—C
H” =0 I
I ) H (% =0
0-CH; 0-CHy/ N

Figura 12 - Estrutura de um polimero vinilico (acrilico)

Pelo espectro da Figura 30 (Anexo 4) observa-se a banda correspondente as ligacoes simples
dos alcanos a 2925 cm™. A banda intensa a um comprimento de onda de 1733 cm™ esta
associada a ligacdo C=0 e a 1455 cm™ a ligacdo C-O, ambas ligacdes dos ésteres. Os picos
observados a 1238 e 1164 cm™ referem-se também as ligacées dos ésteres vinilicos. Aos 3443
cm™ observa-se um pico referente as ligacdes R-OH que podera estar associado ao acido
acrilico.®” Os copolimeros acrilicos possuem boa capacidade de adesdo, coesdo e flexao,

caracteristicas importantes na formacéo do filme de revestimento. *

Em relacdo as cargas do Produto A, foi possivel identificar duas cargas em quantidade
significativa: didxido de titanio (TiO,) e carbonato de calcio (CaCO;). A direita do grafico da
Figura 31 (Anexo 4) observa-se novamente uma banda intensa aos 670 e 545 cm™ combinado

com outro pico aos 425 cm™'. Estas bandas ja foram identificadas anteriormente como sendo
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referentes ao dioxido de titanio. A estrutura do carbonato de calcio esta representada na

Figura 13.

Ca?
Figura 13 - Estrutura quimica do carbonato de cdlcio

A banda aos 1428 cm™ corresponde a ligacdo C=0 do carbonato, e os picos 1085 e 876 cm"
correspondem as ligacdes simples C-O. A banda associada aos grupos OH aos 3436 cm™ indica
que podera ter ocorrido uma ligacao OH num dos oxigénios do carbonato formando hidrogeno
carbonato. ®¥ O pico aos 2924 cm™ corresponde a residuos de parafina ou do polimero

acrilico.
Produto B:

Comparando o espectro da identificacao do Produto B (Anexo 5 - Figura 32) e o do Produto A
(Anexo 2 - Figura 30), observam-se os picos mais intensos no mesmo comprimento de onda, ou
seja, este produto também é a base de polimero acrilico. O pico aos 1733 cm™ corresponde a
ligacdo C=0 e o pico aos 1453 cm™” a ligacdo simples C-O. A banda referente aos alcanos

corresponde ao pico que ocorre aos 2829 cm™. ¢

Em relacado as cargas do Produto B (Anexo 5 -Figura 33), identificou-se o didxido de titanio
novamente e, possivelmente, o silicato de magnésio (Mgs; Sis 040(0OH);), vulgarmente
denominado de talco. O didxido de titanio possui a banda caracteristica aos 671, 545 e 425
cm”. Como o espectro possui uma banda relativamente intensa aos 1018 cm™, este pico
podera dever-se a presenca de outro componente como o talco, visto os picos 1637 e 1018

cm’' corresponderem a ligacéo Si-O.
Produto C:

Este produto possui uma descricao igual ao produto da Referéncia, e como se verificou pela
analise aos espectros, possuem algumas bandas semelhantes. O espectro da Figura 34 (Anexo
6) possui as bandas caracteristicas do copolimero SBR, entre elas, a 1601, 1539 e 1493 cm"
que corresponderem as ligacées C=C do aromatico do estireno. A 966 cm™ observa-se a banda
das ligacdes CH=CH que confirma a presenca do butadieno. ¥ Contudo o produto C possui
algumas bandas mais intensas e em zonas distintas do Produto da Referéncia. Como se sabe
que o produto é constituido por elastdbmeros que sao vulcanizados pela temperatura, €
esperado encontrar borracha natural na sua composicao. A borracha natural (Natural Rubber -

NR) a estrutura apresentada na Figura 14.
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CH2=C|—CH=CH2
CH,

Figura 14 - Estrutura quimica do polimero NR

A banda aos 1452 cm™ esta associada a ligacdo dupla =CH,, assim como o pico aos 837 cm’
corresponde a ligacao =C-H. A presenca destas duas bandas indica a presenca de borracha
natural no produto C. A borracha natural possui uma excelente resisténcia a abrasao, a

ades3o e a rutura, e uma boa resisténcia a deformacao por compressao. *

Em relacéo as cargas presentes na dispersdo, identificou-se novamente o diéxido de titanio. E
possivel que existam outras cargas em dispersao, mas a sua quantidade relativamente ao
didxido de titanio leva a que haja menos moléculas para absorverem energia do que outras
cargas e assim a sua presenca ndo ser tao facil de identificar. Identificou-se o didxido de

titanio pelas bandas nos comprimentos de onda de 430, 556 e 669 cm™.

4.2 Resultados Experimentais

4.2.1 Ensaios Preliminares/Piloto

Para a realizacao dos ensaios experimentais foram utilizadas rolhas do calibre 45x24 mm, da
classe A com a mesma lavacao (referida no subcapitulo 2.1) e do mesmo lote de producao.
Nos ensaios preliminares/piloto testou-se a aplicacao dos diferentes produtos num
equipamento disponivel na Fabrica Piloto (Figura 15) em 2000 rolhas por ensaio. Testou-se a
aplicacao dos 3 novos produtos e do produto referéncia para se poder fazer a comparacao nas

mesmas condicoes.

Figura 15 - Equipamento piloto de aplicacdo e secagem dos revestimentos

Resultados e Discussao 27



Otimizagdo de Revestimentos em Rolhas Naturais

As condicoes de operacao foram definidas em conjunto com os respetivos fornecedores e

encontram-se descritas na Tabela 4.

Tabela 4 - Descricdo das condicbes de operacdo de cada ensaio

Ensaios Preliminares ‘

Ensaio: R 1 2 3 4

Produto: Referéncia A B C A

Quantidades (ml)

Produto 160 500 600 160 500
Agua 600 900 300 (%) 600 900
Aplicacao
5 5 (%) 5
Duracao (min) 10 10
15 8 15
Rotacgao (rpm) 17,3 17,3 17,3 17,3 17,3
Secagem
15 15 15 15 15
Duracédo (min)
45 50-60 30 45 50-60
6,3 6,3 6,3 6,3 3,6
Rotacao (rpm)
3,6 3,6 3,6 3,6 1

(*) Humidificacao prévia das rolhas

Para cada ensaio é feita a diluicao do produto em agua e depositada esta mistura sobre as
rolhas no tambor rotativo. A duracdo deste ciclo depende do tipo de produto e é feita a uma
velocidade de aproximadamente 17 rpm para garantir uma boa distribuicao do produto por

todas as rolhas.

No ensaio 2 foi feita uma humidificacao das rolhas antes da aplicacao do produto (Produto B)
para melhorar a penetracao do revestimento na superficie das rolhas. A aplicacao da mistura
no Ensaio 4 foi feita por pulverizacao, enquanto nos restantes ensaios a aplicacao foi feita por
descarga do produto sobre as rolhas. Este ensaio foi realizado como forma de testar uma
aplicacao mais eficaz do produto e obter um melhor espalhamento sobre todas as rolhas. Com
este ensaio foi possivel verificar que o tipo de aplicacao do produto interfere na forma como

o filme de revestimento se forma nas rolhas.

Com os resultados de todos os ensaios foi efetuada uma avaliacao preliminar para verificar o
aspeto visual da rolha. Como o impacto visual do revestimento é um parametro de elevada
importancia nesta area de negocio, foi solicitado aos avaliadores que pontuassem de 1 a 5 (1

corresponde ao pior e 5 ao melhor) as amostras segundo os parametros descritos na Tabela 5.
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Tabela 5 - Avaliacdo dos ensaios preliminares/piloto

Referéncia Ensaio1 Ensaio 2 Ensaio3 Ensaio 4
Analise visual 4 4 3 3 4

Cor

Homogeneidade do revestimento

Diferencas de tonalidade

Existéncia de poros brancos

3
3
3
Falta de revestimento nos topos 3
3
4

Comparacao com referéncia
Total: 23 27 21 21 29

Os parametros Analise Visual e Cor correspondem a percecao geral do avaliador a aplicacao
do revestimento na rolha. A comparacao com a referéncia consiste em comparar cada ensaio
com as rolhas da producao atual, ou seja, comparar a aplicacao dos ensaios nas condicoes
descritas na Tabela 4 com a producao industrial da Ul-Al Lamas. Os outros parametros avaliam

a qualidade do revestimento em termos da homogeneidade e bom recobrimento do filme.

O produto com melhor resultado foi o produto A com aplicacao por pulverizacao, melhorando
o parametro da homogeneidade do revestimento relativamente ao ensaio 1. Conclui-se que a
pulverizacao melhora a distribuicao do produto e consequentemente a formacao da pelicula

no substrato da rolha é mais uniforme.

4.2.2 Ensaios Semi-Industriais

Com o equipamento disponivel na FP (Figura 16) realizaram-se os ensaios em condicdes semi-
industriais, utilizando-se 10000 rolhas por ensaio. Com os resultados obtidos nos ensaios
preliminares, ajustaram-se as condicoes de operacao para a realizacao dos ensaios em maior
escala. Utilizaram-se rolhas do mesmo lote de producao com o calibre 45x24 mm, da classe A

e com a mesma lavacao referida anteriormente.

Resultados e Discussao 29



Otimizagdo de Revestimentos em Rolhas Naturais

Figura 16 - Equipamento semi-industrial de aplicacdo e secagem dos revestimentos

Realizaram-se os ensaios em condicOes semi-industriais para os 4 produtos, repetindo-se mais
um ensaio com o Produto C por ndo se ter obtido resultados satisfatorios. As condicdes de

operacao de cada ensaio estao descritas na Tabela 6.

Tabela 6 - Condicées de operacdo dos ensaios semi-industriais

Ensaios Semi-Industriais

Ensaio Referéncia 1 2 3 4
Produto R A B c C
Quantidades (L)
Produto 0,8 2,5 3 0,8 0,9
Agua 3 45 2 (%) 3 2,9
Reacao
I 20 30)
Duracao (min) 10 8 10 10
Rotacao (rpm) 4,5 4,5 7,2 4,5 4,5
Secagem
Ambiente
Temperatura (°C) 60 70 50 60 60
15 15
Duracao (min) 60 60 60
45 30
7,2
Rotacao (rpm) 4.5 45 4,5 4.5 4.5

(*) Humidificacao prévia das rolhas
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O procedimento foi analogo aos ensaios preliminares, em que se efetuou a mistura do produto
com agua e se aplicou sobre as rolhas num tambor rotativo. A secagem das rolhas é efetuada
num tambor perfurado situado na parte inferior do equipamento. No caso do Ensaio 1 reduziu-
se a velocidade ao fim de 15 minutos para melhorar a reticulacao do produto sem ocorrer
desgaste das rolhas. O resultado do Ensaio 3 nao foi satisfatorio, tendo-se registado grandes

falhas de revestimento no corpo e nos topos das rolhas, como se verifica na Figura 17.

Figura 17 - Resultado do Ensaio 3 correspondente ao Produto C

Como as rolhas do Ensaio 3 sugeriam, no essencial, a auséncia de produto, efetuou-se outro
ensaio com mais quantidade do Produto C e menos de agua. Os ensaios relativos aos outros
produtos decorreram segundo as especificacoes e as debilidades verificadas estao
relacionadas com o desempenho do produto nas rolhas. A Figura 18 apresenta o resultado
visual de todos os ensaios realizados nesta fase.
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Ensaio R — Produto
Referéncia

Ensaio 1 — Produto A

Ensaio 2 — Produto B

Ensaio 3 — Produto C

Ensaio 4 — Produto C

Figura 18 - Resultado dos ensaios semi-industriais

No final destes ensaios foi feita uma nova avaliacdao para definir quais os produtos que
obtiveram melhor resultado e que deveriam seguir para a fase de engarrafamento e testes
laboratoriais. Esta avaliacao foi feita por responsaveis de diversos departamentos da empresa
(Direcées da Qualidade, Gestdao do Produto, Direcdo da Engenharia do Produto e
Departamento Comercial) e os parametros avaliados foram os mesmos da fase preliminar,

sendo esta avaliacdo somente para obter uma analise visual dos ensaios.

Tabela 7 - Resultado da avaliacdo dos ensaios semi-industriais

‘ Referéncia Ensaio 1 Ensaio 2 Ensaio 4

Analise visual 3,0 3,6 3,2 3,0

Cor 3,4 3,5 3,4 3,5
Homogeneidade do revestimento 3,1 3,4 2,9 3,2
Diferencas de tonalidade 3,3 3,3 3,6 2,8
Falta de revestimento nos topos 3,0 3,1 3,0 3,1
Existéncia de poros brancos 2,9 3,0 2,6 2,9
Comparacao com referéncia (Al) 3,3 3,4 3,4 3,0
Total: 21,9 23,3 22,1 21,5
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O resultado da avaliacao preliminar indica o Ensaio 1 (Produto A) como o que melhor cumpre
os parametros proposto a nivel visual. Contudo, como ndo ha uma notdria vantagem de
nenhum dos produtos relativamente aos restantes, decidiu-se avancar com as rolhas
resultantes dos 3 ensaios para os testes de controlo de qualidade laboratoriais e para o
engarrafamento em cave. As rolhas do ensaio da referéncia seguem o mesmo percurso das
restantes para se poder fazer uma avaliacao correta de cada produto. Os ensaios R, 1, 2 e 4

passaram a ser denominados de Amostra Referéncia, Amostra 1, 2 e 3, respetivamente.

4.2.3 Marcagao e Tratamento de Superficie

Como os ensaios foram feitos em rolhas da classe A, que corresponde a uma mistura de varias
classes, foi feita uma escolha eletronica para separar cada amostra nas diversas classes
existentes e os defeitos. Para cada amostra selecionou-se 2000 rolhas da classe Superior.
Estas rolhas foram para a marcacao e tratamento de superficie na UI-AD. A marcacao foi feita
a tinta com uma marca diferente para identificacdo de cada amostra (Figura 19). O
tratamento de superficie foi igual para todas as amostras e consiste na aplicacdao de uma
dispersao de parafina, silicone e politetrafluoretileno (PTFE) a temperatura ambiente. Nestas
etapas nao foram detetadas diferencas significativas entre os ensaios.

Amostra " B
Referéncia Amostra 1 Amostra 2 Amostra 3

Figura 19 - Amostras com marcag@o e tratamento de superficie

4.3 Testes do Controlo de Qualidade

43.1 Testes Fisico-Mecanicos

e Humidade:

Para este teste foram medidas 32 rolhas de cada amostra e obteve-se a média, o valor

maximo e minimo obtidos e o desvio padrao.

Resultados e Discussao 33



Otimizagdo de Revestimentos em Rolhas Naturais

Tabela 8 - Valores de humidade obtidos para cada amostra

Amostra Ref. |Amostral |Amostra2 | Amostra3
Média 6 6 6 5
Maximo 10 9 8 8
Minimo 5 5 5 5
D.P. 1,32 0,86 0,77 0,63

A Amostra 3 apresenta menor desvio padrao (0,63) e a Amostra Referéncia maior (1,32),

contudo todas as amostras estao dentro das especificacdes referentes as rolhas naturais.

e Progressao Capilar:

Analisou-se a progressao capilar das 4 amostras antes e depois da marcacao e tratamento
(Figura 20). O teste para as amostras s6 com o revestimento consiste em verificar a eficacia
do revestimento em termos da resisténcia da pelicula do filme a penetracdo do vinho na
superficie das rolhas.

Sem marcagao e tratamento
- .

v

Base
(Lavagao)

Com marcagao e tratamento

Amostra
Referéncia

| Amostral ||

Figura 20 - Resultado dos testes de progressao capilar

Nas amostras antes de marcar e tratar, verifica-se a subida de vinho em todas as rolhas da

amostra 3. A progressao capilar consiste no maior pico observado em cada rolha.
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A Amostra 3 apresenta niveis de capilaridade nao aceitaveis em rolhas revestidas, com uma
média de 10,3 mm de progressao capilar. Apesar de este produto poder ser rejeitado s6 com
o resultado deste teste, continuou-se a realizar os restantes testes a esta amostra. Este
fenomeno esta relacionado com os tipos de polimeros que constituem o produto C (SBR e NR)
e com a quantidade de resina na formulacao do produto. Quanto menor a quantidade de
resina no revestimento, mais porosa se torna a pelicula e mais facilmente ocorre a

penetracdo de liquido nas rolhas. %

Ap6s a marcacao e tratamento, nenhuma das rolhas das 4 amostras apresenta niveis de

capilaridade, confirmando-se a eficacia do tratamento de superficie aplicado.

e Absorcao em garrafa:

Este teste consiste em quantificar a absorcao de vinho de cada rolha quando as garrafas estao
na posicao horizontal a uma temperatura de 37 °C durante uma semana. Neste teste avalia-se
a capacidade que as rolhas revestidas tém em vedar o vinho das garrafas e de impedir a sua
progressao pela superficie e pelo interior das rolhas. A Tabela 9 apresenta os resultados
médios obtidos para cada amostra, assim como o valor maximo e minimo obtido e o desvio

padrao da amostra. O calculo da percentagem de absorcao foi feito segundo a Eq.2.

Tabela 9 - Percentagens médias da absorcdo obtida para cada amostra

Amostra Ref. Amostra 1 Amostra 2 Amostra 3
Média 20,3 15,0 20,9 23,4
Méaximo 24,1 28,0 26,4 32,0
Minimo 17,3 6,4 5,5 12,7
dp 2,3 7,2 7,7 7,7

Todas as amostras apresentam valores relativamente altos de absorcao de vinho, a excecao
da Amostra 1. Comparativamente com a Referéncia, a Amostra 2 tem niveis de absorcao
semelhantes, enquanto a Amostra 3 apresenta niveis superiores. O facto da Amostra 3
absorver mais vinho do que as restantes confirma os niveis de capilaridade obtidos no teste de
progressao capilar, ou seja, a porosidade do revestimento leva a uma maior absorcao do
liquido. Em todas as amostras houve fuga de vinho, em média, de 4 garrafas (Figura 21). Este
numero elevado de fugas podera dever-se também ao tratamento aplicado que se verifica ser
excessivo para este tipo de revestimento. Com uma quantidade de tratamento excessiva, a
pelicula de filme polimérico incha facilitando o transporte de massa sobre a sua superficie,

nomeadamente de ar ou mesmo de componentes do vinho. Outra das razoes para a ocorréncia
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de fugas devera estar relacionada com o diametro do gargalo das garrafas usadas nos ensaios
que podem nao ser as mais apropriadas para este tipo de analise. Para estes ensaios sao
utilizadas as garrafas padrao, denominadas garrafas CETIE com um diametro interno do

gargalo de 18,5mm.

Figura 21 - Imagem das garrafas com fuga e com deslocamento da rolha

No caso da Amostra 2 ocorreu também deslocamento da rolha para fora do gargalo em duas
garrafas. Este fenomeno deve-se ao aumento de pressao interna associado ao aumento de
temperatura, que fez com o que ar sobre-nadante existente na garrafa tenha exercido uma
forca superior ao atrito da rolha sobre o gargalo forcando a rolha a deslocar-se para diminuir

a pressao dentro da garrafa.

Em condicbes ideais de engarrafamento em cave é retirado todo o ar da garrafa, nao havendo
lugar a este tipo de fendmenos. Como estes testes foram realizados no laboratorio, nao foi

possivel reproduzir completamente as condicdes reais do cliente.
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e Forcas de extracao:

Este teste pretende medir a forca necessaria para extrair a rolha da garrafa, sendo esperado
que os valores sejam relativamente constantes na mesma amostra e em cada condicao. Os
valores das forcas de extracao dependem diretamente do tipo tratamento de superficie da
rolha que por sua vez depende do revestimento aplicado. O tratamento de superficie lubrifica
a superficie da rolha diminuindo o atrito na garrafa para ser possivel a sua extracao. Como o
tratamento € aplicado sobre rolhas revestidas, o comportamento em garrafa depende

também do tipo de resina do revestimento.

Tabela 10 - Valor médio, mdximo, minimo e desvio padrdo das FE para as 4 condicées

FORCAS DE EXTRACAO (daN)

i) Ambiente ii) Frio

Amostra Ref | Amostra 1 | Amostra 2 | Amostra 3 | Amostra Ref | Amostra 1 | Amostra 2 | Amostra 3

Média 16,3 15,3 16,0 19,5 20,7 17,8 19,1 22,4
Max. 17,6 19,1 19,3 25,8 23,8 19,6 21,4 27,2
Min. 13,8 12,8 14,3 14,7 18,1 15,4 16,8 18,8

dp 1,5 2,4 2,0 3,8 2,0 1,4 1,7 3,1

iii) Quente iv) Termolizacao

Amostra Ref | Amostra 1 | Amostra 2 | Amostra 3 | Amostra Ref | Amostra 1 | Amostra 2 | Amostra 3

Média 19,8 19,8 21,1 20,6 19,9 19,8 18,2 23,4
Max. 22,5 22,5 24,9 25,4 22,7 37,3 23,1 36,3
Min. 17,1 17,1 16,2 15,0 16,1 13,9 15,8 16,2

dp 2,2 2,2 3,5 3,8 2,3 8,7 2,8 7,2

Os valores médios descritos na Tabela 10 estao todos dentro do limite descrito na norma (15 a
45 daN), contundo estao baixos. Para a condicao de ambiente, os valores estao demasiado
proximos do limite inferior permitido, tendo ocorrido em algumas rolhas a deslocamento da
rolha ao inserir o saca-rolhas. Este facto esta relacionado novamente com o tipo de
tratamento aplicado nas rolhas que podera ser excessivo para este revestimento e com o
perfil do gargalo das garrafas utilizadas no teste. A dosagem do tratamento de superficie

aplicado as rolhas com revestimento esta a ser revisto por um projeto em curso na empresa.
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Figura 22 - Resultado das FE para as 4 condicbes definidas

O Produto A (Amostra 1) apresenta, em média, os valores mais baixos de forcas de extracao
para as 4 condicoes, tendo ocorrido o deslizamento de uma rolha na condicao de frio e outra
na de termolizacdo. O deslizamento das rolhas e as forcas de extracao baixas devem-se a
natureza polimérica do revestimento e a afinidade com o tratamento de superficie. Como ja
foi referido, o Produto A tem parafina na sua composicao, assim como o tratamento de
superficie. Este facto leva a formacdo de uma camada de revestimento mais uniforme, o que
torna a distribuicao do tratamento de superficie mais homogénea. A parafina do produto de
revestimento e do tratamento tendem a criar uma pelicula mais regular realcando o seu
efeito lubrificante. As forcas de extracdo da Amostra 3 tém um desvio padrao superior as
restantes e médias maiores. Esta diferenca do Produto C relativamente aos restantes deve-se

a ter borracha natural na constituicao do revestimento.

e Comportamento a vedacao:

As rolhas de cortica tém que suportar o aumento da pressao interna das garrafas e manter a
estanquicidade e boa vedacao do vinho. Este teste pretende simular estas variacoes de

pressao e analisar o comportamento das rolhas desde uma pressao interna de Obar até 2 bar.
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Tabela 11 - Resultado do teste ao comportamento a vedacao

Amostra: N° rolhas Progressao N° rolhas Progressao
4 100%
Rgg?;r;a 1 100% 2 100 % com saida total do vinho
1 100 % com saida de 50% vinho
2 100% 5 100%
Amostra 1 1 30% 1 100 % com saida total do vinho
1 100 % com deslocacao da rolha (6mm)
2 100% 1 100 % com saida total do vinho
1 90 % 1 100 % com deslocacao da rolha (16mm)
Amostra 2 2 30% 4 100 %
1 50% 1 100 % com saida de 50% do vinho
1 40%
3 100 % 6 100 % com fuga de vinho
P 1 70% 1 100 % sem fuga de vinho
1 50 %
2 40%

Para pressoes internas de 0,5 e 1bar ndo ocorreu progressao de vinho em nenhuma amostra.
Aumentando a pressao até 1,5 bar todas as amostras apresentaram rolhas com progressao do
vinho na superficie (Tabela 11). A Amostra Referéncia é a que apresenta melhor resultado em
termos de nimero de fugas e progressao capilar para uma pressao de 1,5 bar. Com o aumento

da pressao para 2 bar, o comportamento é semelhante para todas as amostras.

A resisténcia da pelicula do filme formado por cada produto influencia o comportamento da

rolha a variacoes de pressao. Para filmes mais resistentes, ou seja, com uma reticulacao mais

rigida e compacta, as ligacdes entre as cadeias poliméricas sdo mais dificeis de quebrar. ®

4.3.2 Testes Quimicos

e Residuos de Peroxidos

A lavacao das rolhas com peroxido de hidrogénio pode deixar residuos que podem ser

prejudiciais para o resto do processo produtivo. Com a aplicacao do revestimento os
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potenciais residuos tendem a desaparecem, como efetivamente ocorreu em todas as

amostras. Nao foram identificados residuos de perdxidos em todas as amostras.

e Migracao de cor

Este teste pretende analisar a migracao dos pigmentos do revestimento para a solucao

hidroalcodlica e verificar a resisténcia da pelicula como barreira entre a cortica e a solucao.

No caso de revestimentos com uma pelicula menos resistente e uniforme, ocorre a passagem

de compostos da cortica como os taninos para o liquido. Tanto os pigmentos do revestimento

como a presenca de taninos conferem podem conferir cor a solucao. Este teste consiste em

ler a absorvancia das maceracoes obtidas com as rolhas s6 com o revestimento e rolhas com

revestimento, marcacao e tratamento de superficie (Figura 23).

Maceracao das rolhas
com Revestimento

Maceracao das rolhas
com revestimento,
marcacao e tratamento

Figura 23 - Resultado da maceracdo das rolhas em solucdo hidroalcodlica

Tabela 12 - Resultado dos testes de migracdo de cor

Revestimento

0,196

0,146

0,226 0,278

Absorvancia

Revestimento, marcacao e tratamento

0,195

0,136

0,209 0,222
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Analisando a Tabela 12 e a Figura 23 verifica-se que a Amostra 1 tem os valores mais baixos
para a migracao de cor, seguida da Amostra Referéncia. Para as rolhas com o tratamento de
superficie aplicado, verificou-se uma diminuicao da migracao de cor desprezavel, indicando
que a pelicula de revestimento € a Unica barreira responsavel por impedir a migracao dos

compostos que conferem cor.

O produto da Amostra 1 forma a melhor pelicula e consequentemente melhor barreira entre a

cortica e a solucao hidroalcoolica.

4.3.3 Anédlise Visual

A analise visual analisa e classifica a qualidade das rolhas tendo em conta os defeitos
associados a variabilidade da cortica, e em termos de qualidade visual do revestimento. Neste
ultimo aspeto, as rolhas sao analisadas segundo os parametros descritos na avaliacdo dos
ensaios (Tabela 5), em que uma rolha com uma pelicula uniforme e homogénea pode ser
considerada de uma classe superior a outra com pontos sem revestimento ou com diferencas

de tonalidade.

Tabela 13 - Resultados da andlise visual e defeitos

Superior 18,5% 3,1% 6,7% 10,0%
12 26,0% 9,4% 13,3% 33,3%
22 22,2% 34,4% 26,7% 33,3%
32 22,2% 28,1% 40,0% 16,7%
42 11,1% 15,6% 13,3% 6,7%

52 0% 9,4% 0% 0%
Total 100% 100% 100% 100%

Este teste foi realizado no laboratério da UI-AD com 32 rolhas por amostra. Pelos resultados
apresentados na Tabela 13, verifica-se que as amostras 1, 2 e 3 tém maioritariamente classes
mais baixas do que a referéncia. Como a quantidade de rolhas por amostra é reduzida, nao é
possivel atribuir uma classe a cada amostra. Contudo, a Amostra Referéncia apresenta o
melhor resultado em termos de qualidade visual podendo estar associado a um eventual erro

de amostragem.
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4.3.4 Analise Sensorial:

A prova sensorial entre as rolhas da referéncia e as rolhas de Amostra 1, mostrou a existéncia
de diferencas, sendo que as rolhas da Referéncia apresentam uma preferéncia de 57%
enquanto as rolhas da Amostra 1 apresentam 23% de preferéncia. Nesta prova, em 21% das

respostas certas, os provadores nao apresentam qualquer tipo de preferéncia.

Relativamente a prova sensorial entre a Referéncia e a Amostra 2, também se verificou a
existéncia de diferencas. As rolhas Referéncia apresentam uma preferéncia de 31% enquanto
as rolhas da Amostra 2 apresentam 39%. Em 31% das respostas certas obtidas, os provadores

nao apresentaram nenhuma preferéncia.

Na prova entre as rolhas da Referéncia e as rolhas da Amostra 3, também se verificou a
existéncia de diferencas, havendo uma preferéncia de 42% pela referéncia e de 21% pela
amostra 3. Nesta prova, em 35% das respostas certas, os provadores ndao apresentaram

qualquer tipo de preferéncia.

Em relacado aos defeitos encontrados, as rolhas referéncia apresentam uma menor incidéncia,
da ordem dos 10%, com descritores a podre, baunilha, quimico, cartdo e menos neutro. As
rolhas das amostras 1, 2 e 3 apresentam uma incidéncia de defeitos maior, na ordem dos 41,
19 e 23% respetivamente, com descritores sensoriais a podre, baunilha, quimica, cartao,

menos limpo e menos neutro.

Conclui-se que existem diferencas sensoriais entre as rolhas da referéncia e as rolhas das
amostras com os produtos de revestimento diferentes, sendo a referéncia consistentemente

preferencial.

Estas diferencas podem dever-se a natureza quimica dos produtos, que por ser constituidos
por outro tipo de resinas e aditivos, libertam odores diferentes dos do produto atual

(Referéncia). Estes odores estao também relacionados com a migracao dos taninos da cortica.

4.3.5 Engarrafamento em Cave

As Amostra Referéncia, 1, 2 e 3 foram engarrafadas em cave (Adega das Mouras de Arraiolos)
nas condicoes do cliente: linha de engarrafamento Bertolaso com capacidade de producao de
5000 garrafas por hora; garrafa com diametro de 18,5 mm com remocao do ar; vinho tinto da
producao. Durante o engarrafamento foram verificadas e respeitadas as boas praticas de
engarrafamento. Foram engarrafadas 54 rolhas de cada amostra para serem realizados testes

de acompanhamento em 7 periodos: 15 dias, 1, 2, 3, 6, 9 e 12 meses apos engarrafamento.
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e Forcas de Extracao:

Até a data da presente dissertacao so foi possivel obter resultados para os quatro primeiros

periodos. Em cada periodo foram medidas as forcas de extracao de 6 garrafas por amostra.
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Figura 24 - Forcas de extracdo obtidas nos 3 primeiros periodos de andlise

Os valores de forcas de extracao obtidos em condicbes de engarrafamento em cave

confirmam os resultados dos testes de controlo de qualidade realizados no laboratorio.

A Amostra referéncia apresenta consistentemente um desvio padrao elevado. Este facto esta
relacionado com o revestimento ser constituido por borracha natural, o que faz com que o
espalhamento do filme nao seja uniforme como no caso da Amostra 1 e 2. A Amostra 1
apresenta a média mais baixa (18,4 daN) confirmando os testes laboratoriais, devendo-se a
afinidade do tratamento com o revestimento. Para este produto a quantidade de tratamento
deveria ser menor. Em relacdo a Amostra 2, os valores médios das forcas de extracao
(aproximadamente 22 daN) tém-se mantido constantes e com um desvio padrao baixo (1,2),

concluindo-se que o tratamento de superficie ndo altera o revestimento aplicado.
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e Recuperacao diametral:

No momento em que sdo extraidas, as rolhas iniciam a sua expansao diametral até atingirem
o seu diametro original (24mm). Apos a extracao das rolhas definiu-se um periodo de tempo

de 10 minutos para medir o diametro de cada rolha (Tabela 14).

Tabela 14 - Resultados da recuperacao diametral apos engarrafamento em cave

Amostra Ref | Amostra 1l Amostra2 | Amostra 3

Média 91,8 92,8 92,0 93,1
Max. 93,3 93,9 95,4 93,8
Min 90,0 91,2 90,2 91,8
dp 1,1 1,0 1,9 0,8
Média 92,8 90,7 90,8 92,1
Max. 95,0 92,3 93,5 94,2
Min 89,4 89,8 88,9 89,5
dp 2,1 1,0 1,8 1,7
Média 92,9 92,8 91,7 89,6
Max 94,5 94,6 93,9 92,7
Min 90,3 89,5 89,0 88,0
dp 1,4 1,9 1,7 1,7
Média 90,9 91,8 91,1 90,8
Max 92,7 93,3 94,5 92,1
Min 88,4 90,2 88,5 89,6
dp 1,8 1,1 2,1 1,0

Analisando a Tabela 14 verifica-se que todas as amostras apresentam uma recuperacao do
diametro superior a 90%, a excecao da Amostra 3 na 3? extracao. Uma das propriedades dos
produtos de revestimento € acompanhar a elasticidade das rolhas, possuindo resisténcia
mecanica a efeitos de compressao e tracao. Pelos valores obtidos verifica-se que a Amostra
Referéncia e a Amostra 1 apresentam uma maior recuperacao diametral ao longo do tempo,

confirmando a eficacia dos produtos aplicados.

e Progressao capilar e aspeto visual:

A cada extracao, foi analisado o aspeto da rolha verificando a existéncia de progressao capilar

na superficie da rolha e o seu aspeto visual.
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Amostra Referéncia

Amostra 2
Figura 25 - Aspeto visual das rolhas extraidas ao fim do 3° més de engarrafamento

Nos 4 periodos analisados, nenhuma amostra apresentou progressao do vinho e a rolha
manteve a sua forma e estrutura, confirmando os resultados laboratoriais. Conclui-se que os
revestimentos e o tratamento de superficie conferem a impermeabilidade da superficie da
rolha e a elasticidade pretendida.

4.4 Avaliacao do Processo industrial

Desde o inicio do projeto que decorreu uma avaliacao do processo de revestimentos a nivel
industrial. A realizacao desta analise teve como objetivo definir os aspetos que influenciam o
cumprimento dos requisitos aplicaveis e a qualidade final do produto, em termos do
equipamento e das condicoes operatorias.

Em termos de preparacao e aplicacao do produto, conclui-se com a realizacao dos ensaios
experimentais que uma variacdo pequena na diluicio do produto em agua afeta
significativamente o resultado final. Em relacdao a aplicacao do produto sobre as rolhas
comprovou-se que a aplicacao por pulverizacao é mais eficaz na distribuicao do revestimento
por todo o tambor. Para otimizar este passo a dosagem dos produtos devera ser feita por
pesagem automatica e a aplicacao no tambor por pulverizacdao ao longo do comprimento do

tambor.

A secagem do revestimento nas rolhas apresenta grandes problemas e afeta a qualidade do
revestimento. Para uma boa secagem do produto e consequentemente, para uma formacao do
filme de revestimento uniforme e homogénea é necessario que se atinjam temperaturas
elevadas. Para o produto atual, o fornecedor refere que é necessario que se atinja uma
temperatura de 60°C no minimo durante 10 minutos. Para verificar o cumprimento desta
especificacao recorreu-se a uma sonda que regista a temperatura ao longo do tempo e que

pode ser introduzida no tambor onde ocorre a secagem, juntamente com as rolhas.

Resultados e Discussao 45



Otimizagdo de Revestimentos em Rolhas Naturais

Realizaram-se 5 testes em dias diferentes e registou-se a humidade final das rolhas (Anexo 7).
Uma secagem incorreta leva a um teor de humidade excessivo nas rolhas, o que impede que

prossigam para a fase seguinte devido ao possivel desenvolvimento de microrganismos.

Para a curva tedrica da temperatura de secagem considera-se que o tambor se encontra a
temperatura ambiente média do setor (20°C) e apds a introducdao das rolhas ha um
decréscimo de 5°C durante os primeiros 5 minutos da secagem. De seguida, a temperatura

aumenta gradualmente até os 60°C e permanece a essa temperatura durante 10 minutos.

Temperatura Secagem

T/°C / @ Teorico
30 A

e Teste 1
AN

e Teste 3

10 A e Teste 4
Teste 5
O T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70
Tempo /min

Figura 26 - Registo da temperatura de secagem no processo industrial

Como se observa pela Figura 26, em nenhum teste se registou a temperatura desejada. Este
facto justifica o excesso de humidade das rolhas apds revestimento e eventual falta de
qualidade visual. As rolhas apresentam regularmente falhas de revestimento com um filme
pouco uniforme. A alimentacao de ar quente pelos ventiladores deveria ser alterada, e
localizada na parte inferior do equipamento distribuindo o calor de baixo para cima e em
todo o comprimento do tambor. Desta forma, garante-se que o ar quente entra em contacto

com a maioria das rolhas aumentando assim a sua eficiéncia.

Em suma, o equipamento do processo de revestimento devera possuir uma alimentacao
automatica com pulverizacdo do produto, assim como um sistema de fornecimento de calor
da parte inferior do equipamento abrangendo do comprimento do tambor. Uma rotacao
helicoidal em ambos os tambores melhoraria a distribuicdo do produto e do calor. As
condicoes de operacao devem ser ajustadas dependendo do produto e das condicoes
climatéricas. A duracdo da etapa da secagem deve ser alterada conforme a temperatura e

humidade exteriores.
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5 Conclusoes

A presente dissertacao teve como objetivo o estudo dos materiais e processo de revestimento
de rolhas naturais. Foram avaliados varios produtos de revestimento alternativos ao produto

usado atualmente visando melhorar o comportamento das rolhas a vedacao.

Foi possivel concluir que os produtos a base de borracha originam revestimentos com um
desempenho pouco reprodutivel tanto em termos de aspeto visual como em termos de
vedacao. Por outro lado, os produtos a base de polimeros acrilicos mostraram um melhor
comportamento na generalidade dos testes realizados. Comparando o Produto A com o
Produto B, ambos de base acrilica, verificou-se que as rolhas aplicadas com o Produto A
apresentavam uma qualidade visual superior as restantes (melhor resultado na avaliacao dos
ensaios) e um comportamento como vedante superior (menor absorcao de vinho, menor
migracao de cor e melhor comportamento a vedacao), sendo a pelicula de revestimento que
melhor supera os problemas do produto atual. Por outro lado, uma analise sensorial
preliminar detetou desvios significativos entre a amostra referéncia e a amostra 1 (Produto

A). Este ensaio devera assim ser repetido de forma a obterem-se resultados conclusivos.

O Produto A apresentou de forma consistente resultados melhores que os outros produtos e
que o produto de referéncia em termos de efeito barreira e visual. Concluiu-se ainda que o
tratamento de superficie aplicado sobre o revestimento polimérico deve ser otimizado para
cada produto; no caso do uso do Produto A, no tratamento de superficie devera ser usado

uma quantidade inferior de lubrificantes.

Em relacao ao processo de aplicacao dos revestimentos foram identificados os problemas de
funcionamento com mais influéncia na qualidade final do produto, entre eles, o sistema de
alimentacao do produto e o sistema de distribuicao de calor durante a fase de secagem. A
alimentacao devera ser feita de forma automatica por pesagem dos produtos e a sua
aplicacao no tambor devera ser feita por pulverizacdao. Em relacao a etapa de secagem do
produto, o fornecimento de calor devera ser feito a partir da parte inferior do equipamento e
distribuido ao longo do comprimento do tambor. Apds a implementacao destas alteracoes,

deverao ser ajustadas as condicoes de operacao.

Finalmente, a Amorim & Irmaos devera proceder a validacdo do produto A e substituir o

atualmente utilizado, assim como proceder as alteracdes do processo industrial.
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5.1 Outros Trabalhos Realizados

O estagio permitiu o envolvimento noutros trabalhos relacionados com projetos internos da
empresa, entre eles: o estudo da evolucao dos vinhos com rolhas revestidas, a implementacao
de um novo equipamento de aplicacao de revestimentos na UI-PTK, validacao de um novo
tratamento de superficie, entre outros. Todos estes projetos estdao ao abrigo da

confidencialidade interna da empresa.

5.2 Limitacdes e Trabalho Futuro

Durante a presente dissertacao surgiram varias limitacdes que impediram a realizacdao de
alguns aspetos relacionados com a otimizacao do processo. Inicialmente a maior dificuldade
foi a falta de informacao sobre o tema, tanto na literatura como na empresa. A informacao
dada pelos fornecedores sobre os seus produtos também foi muito restrita o que dificultou a
analise de cada um dos produtos em termos de influéncia de cada componente no resultado
final. Este conhecimento foi adquirido ao longo do estagio, através de pesquisa e da
realizacao dos testes, contudo, a limitacao da duracao do projeto ndao permitiu aplicar o
conhecimento de forma a otimizar o processo para um produto especifico. Esta otimizacao e
validacao de um novo produto necessita de um periodo minimo de 1 ano, nao sendo possivel

para esta dissertacao.

A andlise deste tipo de produtos em termos de eficacia e da verificacdo de todas as
propriedades deveria ser mais exaustiva recorrendo a métodos de controlo mais especificos e
que permitam uma analise mais detalhada. Esta foi também uma das limitacées do projeto, a
escassez de métodos que permitam a analise concreta do revestimento nas rolhas de cortica,

sendo por isso necessario a empresa rever o protocolo de validacao interno.

Para se obter um controlo do processo de producao de rolhas naturais revestidas devera ser
feito um estudo detalhado da relacao entre a lavacao das rolhas, a aplicacao do revestimento
e o tipo de tratamento de superficie aplicado. Estas trés etapas devem ser vistas como um

conjunto e nao como processos independentes.

A implementacao da proposta de automatizacdo, juntamente como todos os aspetos ja
referidos, devera ser uma das prioridades da empresa de forma a melhorar a qualidade dos

seus produtos.
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Anexo 1 Atividade das Unidades Industriais

Tabela 15 - Atividades das Unidades Industriais da Amorim & Irmdos, S.A.®

\ Amorim & Irmaos, S.A.

Unidade Industrial (Ul) Atividades
Amorim & Irmaos - Lamas (Al) | Producao de rolhas naturais e colmatadas
Amorim Distribuicio (AD) Marcacao e tratamento dg rolhas natéjrais Folma(%adas,

aglomeradas, Neutrocork™ Advantec™, Twin Top

Champcork (CHK) Producao de rolhas de champanhe e aglomeradas
Raro (RA) Producao de rolhas capsuladas e especialidades
Vasconcelos & Lincke (VL) Escolha de rolhas naturais e colmatadas
Portocork (PTK) Escolha, lavacao e tratamento de rolhas naturais
De Sousa (DS) Producéo de rolhas aglomeradas Neutrocork®
Equipar (EQP) Producéo de rolhas Twin Top® e aglomeradas
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Anexo 2

Tabela 16 - Vantagens e aplicacdo de cada tipo de rolha produzida na A&l

\ Tipos de Rolhas

Natural:
Rolha tradicional perfurada a partir da casca.

Tipos de rolhas

(34)

Vantagens e/ou Aplicacao
Recomendada para vinhos de reserva e de
elevado tempo de estagio. Produto 100%
natural.

Twin Top®:

Rolha técnica com o corpo constituido por
granulado de cortica de 3-7 mm e um disco de
cortica de elevada qualidade em cada topo.

Ideal para vinhos frutados e vinhos de curto
periodo de estagio em garrafa. Mantém todas
as propriedades benéficas da rolha natural.

Neutrocork®:
Rolha técnica de nova geracao, constituida
por granulado de cortica de 1-2 mm.

Aconselhada para vinhos com alguma
complexidade e de consumo rapido.
Apresenta grande estabilidade estrutural.

T-Cork®:
Pequena rolha natural com capsulas variadas
em plastico, madeira e outros materiais.

Ideal para engarrafamentos de vinhos
fortificados e bebidas espirituosas. Possui uma
vedacao eficiente, extracao manual facil,
podendo ser reutilizada posteriormente.

Colmatada:

Rolha natural de maior porosidade (qualidade

inferior), cujos poros sao preenchidos com po

de cortica e um aglomerante, o que melhora o
desempenho e aparéncia da rolha.

Sofre processo de colmatagem para melhorar
a estética da rolha. Possui uma boa relacao
qualidade/preco.

Aglomerada:
Rolha constituida por granulado de cortica de
2-3mm ou 3-7 mm.

Ideal para vinhos de consumo rapido. Boa
solucao econdmica.

Advantec®:

Rolha técnica constituida por granulado de
cortica de 2-3 mm com um revestimento de
cor branca ou creme.

Concebida para vinhos de grande rotacao,
apresentando uma relacao
preco/performance técnica e sensorial
elevadas.

Acquamark®:
Rolha natural com um revestimento de base
aquosa.

Rolha reciclavel, biodegradavel e ecologica
com excelente capilaridade de vedacao.

Top-Series®:
Rolha de cortica capsuladas que pertencem a
gama de luxo Amorim Luxury Unit.

Existem quatro categorias dependendo do
material que constitui a capsula da rolha:
Prestige: materiais inovadores e de luxo, com
formas ousadas;

Elegance: materiais de ceramica, madeira e
metal;

Premium: rolhas personalizadas com logotipos
ou relevos;

Classic Value: rolhas com diferentes cores e
moldes.
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Anexo 3

Espectros FTIR do Produto Referéncia
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Figura 27 - Espectro FTIR do produto Referéncia: identificacdo do polimero em dispers@o

55

50

43

T

35

S—— L
o, ;m Y \'-,-'._
L A

163].56

1384.35

1500

500 37000
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Anexo 4 Espectros FTIR do Produto A
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Figura 29 - Espectro FTIR do produto A: identificacdo do polimero em disperséo e da parafina
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Figura 30 - Espectro FTIR do produto A: identificacdo do polimero em dispersao
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Anexo 5 Espectros FTIR do Produto B
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Figura 32 - Espectro FTIR do produto B: identificacdo do polimero (pirolise)
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Figura 33 - Espectro FTIR do produto B: identificacéo da carga
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Anexo 6

Espectros FTIR do Produto C
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Figura 34 - Espectro FTIR do produto C: identificacdo do polimero
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Figura 35 - Espectro FTIR do produto C: identificacdo da carga
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Anexo 7

Andlise da humidade das rolhas

Avaliacao do Processo Industrial

Foi medida a humidade em 30 rolhas por teste, antes da aplicacao do revestimento e apos

terminar a secagem do produto. A Tabela 17 apresenta os valores obtidos no laboratério com

a utilizacao do equipamento Aqua-Boy®.

Tabela 17 - Humidade das rolhas analisadas na avaliacdo da secagem dos revestimentos

Resultado
Média | Maximo | Minimo | Média | Méaximo | Minimo (Observagdes)
Teste 1 6,9 8,1 5,7 7,6 10,1 6,3 6 rolhas > LS
Teste 2 6,7 8 5,6 6,8 9,5 5,9 2 rolhas > LS
Teste 3 5,9 7,2 5,4 6,2 7,5 5,4 O rolhas > LS
Teste 4 5,9 7,3 4,8 7,3 9,5 5,6 9 rolhas > LS
Teste 5 5,3 6,2 4,4 6,7 10,4 5,3 4 rolhas > LS
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