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Resumo

O presente trabalho realizado em ambito empresarial na Amorim & Irmaos, S.A. teve
como objetivo a identificacdo de defeitos do revestimento polimérico de rolhas de cortica
utilizando termografia de infravermelhos. O revestimento polimérico é uma das etapas finais
do processo de producao de rolhas de cortica e consiste na aplicacdo de produtos a base de
parafina, silicone ou misturas de ambos para lubrificar a rolha, facilitando a sua insercao e
extracao na garrafa.

A componente do trabalho que envolveu a medicao de temperatura por termografia de
infravermelhos, dividiu-se em trés partes fundamentais. A primeira parte do trabalho (Estudo
1) consistiu na selecao de solventes com maior afinidade a cortica e a pelicula polimérica que
reveste a superficie das rolhas, em discos de cortica natural. A segunda parte (Estudo 2)
incidiu no estudo do fendomeno de evaporacdao dos solventes selecionados em rolhas
geometricamente cortadas na forma tronco cilindrica, onde se avaliou a evolucdo da
temperatura ao longo do tempo. A terceira e ultima parte (Estudo 3) visou o estudo da
evaporacao dos solventes selecionados, em discos de cortica natural e nos topos das rolhas
selecionadas, de modo a complementar o Estudo 2.

As metodologias aplicadas nos estudos efetuados no presente trabalho, ndao foram as
mais adequadas para identificar defeitos relativamente ao revestimento polimérico aplicado
na superficie das rolhas de cortica. No entanto, a termografia de infravermelhos mostrou-se

um método promissor neste sentido.

Palavras Chave (Tema): Rolhas de cortica, termografia de infravermelhos

tratamento de superficie, revestimento polimérico
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Abstract

The present work was carried out during the internship in Amorim & Irmaos, S.A. and
had as objective the identification of defects of the polymeric coating of cork stoppers using
infrared thermography. The polymeric coating is one of the final stages of the production
process of cork stoppers and consists in the application of products based on paraffin or
silicone and mixtures of both, to lubricate the stoppers, facilitating its insertion and
extraction in the bottle.

The component of the work involved measuring temperature by thermography
infrared, divided into three main parts. The first part of the study (Study 1) consisted of the
selection of solvents with higher affinity to cork and polymeric film that covers the surface of
the stoppers of natural cork discs. The second part (Study 2) focused on the study of the
phenomenon of evaporation of solvents selected in stoppers geometrically cut in cylindrical
form trunk, where evaluated the evolution of temperature over time. The third and last part
(Study 3) was aimed at the study of the evaporation of the solvents selected, in natural cork
disks and on tops of stoppers selected, in order to complement the Study 2.

The methodologies applied in the studies performed in this work, were not the most
appropriate for identifying defects in relation to polymeric coating applied to the surface of
cork stoppers. However, the infrared thermography proved to be a promising method in this

regard.

Keyword (Subject): Cork stoppers, infrared thermography, surface treatment,

polymeric coat
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1. Introducao

1.1. Enquadramento e Apresentacdo do Projeto

A cortica € uma matéria-prima industrial usada desde ha milhares de anos, sendo hoje
em dia, utilizada em praticamente todos os paises do mundo. A universalidade do uso da
cortica decorre da excepcionalidade do conjunto de propriedades de interesse tecnologico
que apresenta.

Portugal é o maior produtor e transformador da cortica do Quercus suber L. A cortica
representa uma valiosa fonte de rendimento proveniente das vendas no mercado interno e
sobretudo das vendas no mercado externo, exigindo uma atencao especial por parte dos
investigadores nacionais.

A cortica tem um vasto leque de aplicacoes, sendo foco de estudo neste trabalho as
rolhas de cortica que vedam as garrafas de vinho. As propriedades exigidas a uma boa rolha
sao muitas, nomeadamente: deve possuir caracteristicas de compressibilidade que lhe
permitam ser comprimida a um diametro inferior ao do gargalo da garrafa, para que seja
introduzida com facilidade; deve possuir elasticidade suficiente para recuperar a sua forma
rapidamente e assegurar a vedacdo; deve ter caracteristicas de adesao superficial para se
manter na posicdo desejada; tem de possuir impermeabilidade suficiente para vedar o
liquido; deve conter inocuidade e inércia quimica para nao alterar nem contaminar a bebida
alimentar; deve ser imputrescivel para se manter em funcdo durante varios, por vezes
muitos, anos; tem de ter resisténcia mecanica apropriada de maneira a poder ser extraida

sem equipamentos complicados e com a aplicacao de uma forca razoavel para uma pessoa.

O presente projeto consistiu num trabalho de investigacao para obtencao do grau de
mestre em Engenharia Quimica e foi realizado em ambito empresarial na Amorim & Irmaos,
S.A. no Departamento de Engenharia de Produto, tendo como finalidade a identificacao de
defeitos do revestimento polimérico de rolhas de cortica utilizando termografia, uma técnica
de registo de imagem por infravermelhos.

Ademais, foram ainda acompanhados e concretizados outros projetos ao abrigo de
confidencialidade interna da empresa. Assim, os resultados obtidos nesses projetos nao

constam na presente dissertacao.

1.2, A empresa Amorim & Irmaos, S.A.

A Amorim & Irmaos, S.A, sedeada em Santa Maria de Lamas, concelho de Santa Maria

da Feira, iniciou a sua atividade em 1870, sendo notorio o seu crescimento a nivel estrutural,

Introdugéao 1
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produtivo e inovador desde entdo. Integra o universo Corticeira Amorim S.G.P.S.; S.A., a
maior empresa transformadora de produtos de cortica do mundo e uma das mais
internacionais de todas as empresas portuguesas, gerando um volume de negocios superior a
495 milhdes de euros em 103 paises. A Corticeira Amorim encontra-se organizada em cinco
Unidades de Negocios — Matérias-Primas, Rolhas, Revestimentos, Aglomerados Compdsitos e
Isolamentos [1, 2].

Todas as empresas da Unidade de Negoécios de rolhas possuem certificacoes,
nomeadamente de Qualidade, Seguranca Alimentar, Coédigo Internacional das Praticas
Rolheiras (CIPR), FSC e de Ambiente [2].

1.3. Tipos de rolhas de cortica e suas principais caracteristicas

Atualmente, a empresa produz diversas espécies de rolhas, podendo adequar sempre
as caracteristicas de cada uma (calibre, cor e marcas) as exigéncias do cliente. A tabela 1.1
descreve as varias categorias de rolhas, bem como as vantagens e aplicacdes de cada uma
delas [2, 3].

Tabela 1.1 — Descricao dos varios tipos de rolhas produzidas na Amorim & Irméaos, S.A. (adaptado de [2]).
Tipos de Rolha Vantagens e/ou Aplicacao

Natural Recomendada para vinhos de

Rolha tradicional extraida das reserva e de elevado tempo de

pranchas estagio. Produto 100 % natural.

Colmatada

Rolha natural de maior porosidade | Sofre processo de colmatagem
(qualidade inferior), cujos poros sao | para melhorar a estética da rolha. §
preenchidos com po6 de cortica e um | Possui uma boa relacao
aglomerante que visam melhorar o | preco/qualidade.

desempenho e a estética da rolha.

Rolha reciclavel, biodegradevel e
Acquamark ,
ecologica, apresentando assim

Rolha natural com um revestimento | UMa boa capacidade de vedacao

do vinho.

de base aquosa.

Introdugéao 2



Identificacdo de defeitos do revestimento polimérico de rolhas de cortica por termografia de infravermelhos

Champanhe

Rolha técnica constituida por um
corpo aglomerado de cortica e dois
discos de cortica natural na
extremidade (em contacto com o

vinho).

Rolha destinada a vinhos que

conjugam  significativa pressao

com delicadeza.

Twin Top®

Rolha técnica com o corpo constituido
por granulado de cortica de 3-7 mm e
um disco de cortica natural em ambos

0s topos.

Ideal para vinhos frutados e vinhos
de curto periodo de estagio em |
elevadas

garrafa. Satisfaz as

exigéncias dos vinicultores e
mantém todas as propriedades da

rolha natural.

®
Neutrocork

Rolha técnica constituida por um
corpo aglomerado de micro granulado
de cortica (1-2 mm) e produtos

aglomerantes.

Apresenta grande estabilidade

estrutural. E aconselhada para
vinhos de consumo até 2 anos e

permite vedar vinhos com CO,.

®
Advantec

Rolha técnica revestida, constituida
por um corpo aglomerado de cortica

(2-3 mm) e produtos aglomerantes.

Ideal

rotacao,

para vinhos de grande

apresentando uma
relacdo preco versus performance

técnica e sensorial imbativel.

Aglomerada

Rolha técnica constituida por um

corpo  aglomerado e  produtos

aglomerantes.

Ideal

rapido. Boa solucao econémica.

para vinhos de consumo

Introducao
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1.4. A cortica

A cortica é uma matéria-prima natural, renovavel e sustentavel, extraida da casca do
sobreiro - Quercus suber L - uma arvore singular que existe ha mais de 60 milhdes de anos e
que data desde a constituicdo da grande Bacia do Mediterraneo, tornando-se uma das
querniceas mais jovens. Por este motivo, e devido a fatores climaticos, o sobreiro abunda
essencialmente nos paises da Bacia mediterranea, instalando-se no Norte de Africa, no sul de
Franca, Italia, Espanha e, sobretudo em Portugal, que tornou sua patria adotiva [4, 5].

O sobreiro € uma das arvores florestais mais abundantes em Portugal, ocupando cerca
de 664 mil hectares, correspondendo a cerca de 21 % da area florestal do pais, sendo a
espécie florestal que ocupa maior area logo a seguir ao pinheiro bravo. Este produz tecido
suberoso até aos 150 a 200 anos, permitindo normalmente 15 a 18 descorticamentos e cuja
sua idade média em exploracdo dura 85 anos [4, 5]. E a (nica arvore que apresenta um
desenvolvimento suberoso notavel com capacidades regenerativas excelentes do seu tecido
de protecao caracterizada por propriedades fisico-mecanicas Unicas. Biologicamente a cortica
€ um tecido nao diferenciado, com células de parede celular relativamente finas, que sao
geradas pelo felogénio - tecido meristematico com capacidade de divisao celular - muito ativo
durante a estacdo de crescimento de Abril a Outubro, originando células de cortica - felema -
para o exterior e, em quantidades comparativamente menores, células de feloderme para o
interior. Para além deste tecido meristematico, o sobreiro possui também o cambio, mais
interno, que gera para o interior as células da madeira e para o exterior células de floema; a
regiao entre o cambio e o felogénio é correntemente designado por entrecasco (Figura 1.1). O
felogénio é destruido aquando da extracdao da cortica, tendo o sobreiro a capacidade de

regenera-lo no interior do entrecasco, recomecando a sua atividade reprodutiva [6].

{< Felogene

Feloderme

Fosma

Figura 1.1 - Representacdo esquematica da formacao da cortica de reproducéo: A) Entrecasco ap6s o

descorticamento; B) 30 dias depois; C) No fim do Outono; D) 9 anos depois (adaptado [9]).

Introdugéao 4
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A estrutura celular da cortica do Quercus suber L. esta bem estudada por varios autores
[7, 8]. Robert Hooke foi o primeiro a examinar a cortica através de um microscépio ético,

tendo sido pela primeira vez observada por SEM em 1987 [8].

;‘; "..'."v‘. Secgdo transversal . B

+.Secgio radial

QA’_. ('." ‘.... Secgdo tangenci

Figura 1.2 - Imagem SEM de cortica natural (A) e representacao esquematica da disposicao celular na

seccdo de crescimento da cortica (B) (adaptado [9]).

As células encontram-se dispostas em camadas sucessivas, existindo cerca de 40
milhdes de células por cm®. As células sdo prismas retangulares empilhadas base com base em
colunas paralelas a direcao radial da arvore (figura 1.2B). Na seccdo tangencial, as células
apresentam uma forma poligonal num arranjo tipo favo de mel. A dimensao das camadas
varia consoante a atividade celular do felogénio. Assim, o felogénio tem atividade maxima na
Primavera, originando células mais numerosas, mais longas e de parede mais fina,
consequentemente uma camada mais espessa € menos densa. No entanto, as células de
Verao/Outono sao mais curtas, menos numerosas € de parede mais grossa originando uma
camada menos espessa e mais densa, devido a menor actividade do felogénio. As células em
média tém entre 10 a 30 m de altura e as paredes celulares entre 1.5 a 3 m de espessura. E
esta estrutura finamente compartimentada que, aliada a sua composicao quimica, caracteriza
e explica as excelentes qualidades fisicas e mecanicas que fazem da cortica um material

Unico no fabrico de rolhas e materiais compositos [6].

1.4.1. Composicao quimica

Os primeiros estudos sobre a composicao quimica da cortica remontam a Brugnatelli
que, em 1787, depois de submeter a cortica a um tratamento com acido nitrico, obteve um
produto que denominou acido subérico [10]. Mais tarde, em 1815 o quimico frances Chevreul,
apos extrair a cortica com diversos produtos, obteve uma substancia que nao se dissolvia nem
em agua nem em alcool, a que deu o nome de suberina [11]. Com o passar dos anos, muitos
outros trabalhos foram publicados e foi no século XX, mais precisamente em 1927, que
Zetsche e Rosenthal provaram a presenca da celulose como composto individualizado da

constituicao da cortica [12].
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Assim, a estrutura quimica global da cortica tem sido alvo de um estudo intensivo,
tendo-se verificado que esta depende de fatores tais como, a origem geografica, a qualidade
da arvore e ainda das diferentes zonas do sobreiro, da qual a cortica é recolhida [13-21].

Em 1988, Pereira [13] verificou que a cortica natural era composta essencialmente por
suberina, o componente principal, lenhina, polissacarideos (hemicelulose e celulose) e
componentes extrataveis. Anos mais tarde, Gil [22] confirmou os resultados anteriores,
mencionando as proporcées da composicao quimica da cortica: suberina (45 %); lenhina (27

%), polissacarideos (12 %); extrataveis (6 %) e cinzas (4 %).

1.4.2. Processo de producao de rolhas naturais

A rolha de cortica natural € um produto 100 % natural e é aconselhada para a vedacao
de vinhos de reserva e vinhos que necessitem estagiar em garrafa um longo periodo de
tempo.

Na classificacdo comercial de rolhas naturais é frequente encontrar as seguintes
classes, segundo critérios visuais distintos: Flor, Extra, Superior, 1°, 2°, 3° 4° e 5° A
diferenciacdo das varias classes é feita em funcao do maior ou menor grau de porosidade da
superficie cilindrica da rolha [1].

A producado de rolhas naturais de cortica é um processo que compreende diversas
etapas [23, 25]. O processo de transformacdo da cortica para a producao de rolhas segue a

seguinte ordem:
* Descorticamento;
e Cozedura;
* Rabaneacao;
* Brocagem;
e Retificacdo dimensional;
* Escolha de rolhas;
* Lavacao e secagem;
* Revestimento;
* Marcacao;
* Tratamento de superficie (foco de estudo do presente trabalho);

* Contagem, embalamento e expedicao.
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1.4.3. Controlo de qualidade das rolhas

De forma a assegurar a qualidade e conformidade dos produtos ao longo de todo o seu
processo de fabrico, a Amorim & Irmaos detém em todas as suas Unidades Industriais um
laboratoério de controlo de qualidade. Como tal, sao realizados diversos ensaios que variam
entre Ul, pois dependem da fase de producao em que as rolhas se encontram. Assim, uma vez
que o presente trabalho se foca no tratamento de superfcie das rolhas, serdo abordados
apenas os métodos de controlo realizados nesta etapa do processo de producao de rolhas.

De um modo geral, os métodos de ensaio de controlo de qualidade dividem-se em
ensaios visuais, fisico-mecanicos, quimicos e analise sensorial.

Das rolhas que chegam a Ul Amorim Distribuicdo recolhem-se amostras para serem
analisadas visualmente e sensorialmente, elaborando-se ainda um boletim de controlo de
qualidade, que descreve todas as propriedades fisico-mecanicas da rolha. Apds marcacao e
tratamento das rolhas, volta-se a retirar amostras e a realizar alguns ensaios de controlo,
nomeadamente: analise visual, forcas de extracdo, capilaridade, absorcdo em garrafa,
vedacdo em tubo, determinacao do teor de peroxidos de hidrogénio, verificacao da presenca

ou nao de TCA na rolha de cortica e, por fim, recuperacao dimensional [2, 26].

1.5. Tratamentos de superficie em rolhas de cortica

O presente trabalho tem como base de estudo a etapa de tratamento de superficie das
rolhas. Portanto, este subcapitulo incide sobre os tipos de tratamentos utilizados na Amorim

& Irmaos, bem como o controlo da distribuicdo do mesmo na superficie da rolha.

O coeficiente de atrito entre a cortica e o vidro é bastante elevado, entre 0.6 e 0.7,
pelo que as forcas de insercao e extracdo das rolhas ndo tratadas no gargalo da garrafa,
podem atingir valores muito elevados [23]. Desta forma, torna-se evidente a necessidade e a
importancia de tratar a superfcie das rolhas, de maneira a diminuir este coeficiente de atrito
e, assim, permitir a funcionalidade do produto.

O tratamento de superficie influéncia apenas as propriedades de superficie da rolha,
isto é, o coeficiente de atrito, a absorcao de liquidos e a molhabilidade e , por outro lado, as
propriedades mecanicas mantém-se praticamente inertes ao tratamento, uma vez que nao
altera a estrutura celular da cortica, pois durante o processo, apenas as células abertas na
superficie da rolhas ficam impregnadas de produto de tratamento, podendo a sua camada

atingir os 50 um de espessura, o que equivale a duas ou trés camadas de células [23].

1.5.1. Tipos de tratamento de superficie

De um modo geral, o processo de tratamento de superficie das rolhas de cortica

consiste em adicionar as rolhas produtos a base de parafina e/ou silicone [27, 28].
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Parafina

A parafina € um produto resultante do processo de destilacao do petréleo, sendo
constituida por uma mistura de hidrocarbonetos saturados, cuja formula geral é C,H,.,, com n
entre 16 e 30. Apresenta um baixo ponto de fusdao (52-74 °C), pelo que a temperatura
ambiente se encontra no estado solido. Além disso, possui propriedades termoplasticas, de
repeléncia a agua.

O tratamento de superficie das rolhas com parafina €, normalmente, o mais frequente
no tratamento de rolhas destinadas a vinhos que necessitam de envelhecer em garrafa, de
forma a que estes atinjam as caracteristicas organoléticas ideias. Este tipo de tratamento
melhora a capilaridade da rolha, ou seja, funciona como uma barreira que impede a migracao
de vinho para a rolha. Contudo, esta parafina apresenta algumas desvantagens,

nomeadamente:

* 0O seu baixo ponto de fusdo, que impede a sua aplicacao em rolhas destinadas a
engarrafamento por termolizacdo (processo de engarrafamento a quente que
consiste em aquecer o vinho a uma temperatura relativamente moderada, 55-
60 °C) [27];

* Serve de substrato para o crescimento de alguns microrganismos, podendo a

sua degradacao conferir sabores desagradaveis ao vinho [36];

* Perdas de produto (45 %) quando a parafina é aplicada em tambores perfurados
[54].

Tradicionalmente, este tipo de tratamento é realizado em tambores rotativos, onde se
colocam os blocos de parafina solida em contacto com as rolhas. Esse contacto é promovido
pela rotacao do tambor que faz com que os blocos de parafina choquem com as rolhas que
vao ficando com a sua superficie coberta por uma camada de parafina. No entanto, nao é
possivel garantir a homogeneidade da distribuicao da parafina na superficie das rolhas, por
isso este tratamento tem vindo a ser cada vez menos utilizado [27]. Hoje em dia, a parafina é
aplicada sob a forma de emulsao aquosa, onde a sua aplicacao é realizada com aquecimento,
para que a agua evapore, fazendo com que a parafina permaneca na superficie das rolhas e se
espalhe com a ajuda da rotacao do tambor. Com este tipo de tratamento é possivel controlar
a quantidade de produto a adicionar, bem como assegurar uma distribuicdo mais homogénea

da parafina na superficie das rolhas [27].

Silicone
O silicone € um composto quimico que pertence a familia de polimeros sintéticos, de

formula geral (R;Si0),, em que o mais comum ¢é o Polidimetilsiloxano (PDMS). Este surge como
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complemento a parafina no tratamento de superficie, uma vez que apresenta boas
propriedades lubrificantes, com a vantagem de apresentar um ponto de fusao bastante mais
elevado que a parafina. Ademais, o silicone nao apresenta qualquer inconveniente
organolético [28] e pode apresentar-se em trés formas diferentes, dependendo do peso
molecular e da polidispersividade do polimero constituinte: na forma de elastomero, de o6leo
e de emulsao [27].

Relativamente aos tratamentos de superficie nas rolhas, o silicone em forma de
elastdbmero é muito estavel termicamente, fornecendo uma boa lubrificacdo as rolhas de
cortica, nao havendo o risco de migracao de vinho para a rolha ao longo do tempo. Por outro
lado, o dleo de silicone permite uma distribuicao mais homogénea e regular na sua superficie.
Por fim, as emulsoes de silicone remetem a um tratamento menos usual, no entanto, as suas
caracteristicas, como por exemplo a viscosidade, dependem do peso molecular do polimero
[27].

Estes tipos de tratamento sao realizados em tambores rotativos, onde os produtos sao
adicionados e colocados em contacto com as rolhas durante determinado periodo de tempo. A
quantidade de produto adicionada depende da area superficial e do niumero de rolhas a
tratar. Os 6leos e os elastomeros de silicone sao aplicados a temperatura ambiente, enquanto
que as emulsdes de silicone sao aplicadas a temperaturas mais elevadas (45-50 °C) para

permitir que a agua evapore e que o silicone se espalhe na superficie das rolhas [27].

Misturas

Nos ultimos anos, os fornecedores de produtos de tratamento de superficie tém
desenvolvido misturas que, além da parafina e silicone, também sao constituidos por outros
polimeros com propriedades lubrificantes, como por exemplo o politetrafluoroetileno (PTFE),
conhecido comercialmente como Teflon. Assim, estas misturas possuem a combinacao de
varios componentes (parafina, silicone e PTFE) num so6 produto [29].

Este trabalho teve como foco de estudo a identificacao de defeitos do revestimento

polimérico de rolhas de cortica por termografia de IV utilizando este tipo de produto.

1.5.2. Controlo da distribuicdo de tratamento na superficie das rolhas

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

Ao longo dos anos foram propostos alguns métodos para controlar a eficacia dos
tratamentos na superficie da rolha: extracao com solventes como método complementar para
controlar a quantidade de tratamento aplicado as rolhas [28], medicdo da absorcdao e do

angulo de contacto estatico de liquidos na superficie [30] e medicao da forca necessaria para
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extrair a rolha [31]. Contudo, nenhum dos métodos referidos anteriormente fornece
informacao inequivoca da quantidade de produto de tratamento aplicado na superficie da
rolha e, sobretudo, sobre a homogeneidade da sua distribuicao.

Mais recentemente, foram publicados dois estudos para identificar a presenca e o tipo
de tratamento (parafina ou silicone) aplicado na superficie da rolha, utilizando a técnica de
espectroscopia de Infra Vermelho com Transformada de Fourier e Refletancia Total Atenuada
(FTIR-ATR) [32, 33].

De uma forma geral, os resultados dos ensaios de controlo de qualidade nao
permitiram obter informacao inequivoca acerca da distribuicdo do tratamento na superficie
da rolha. Assim sendo, é de maior importancia para a Amorim & Irmaos que novas
metodologias sejam desenvolvidas nesta area. Deste modo, a tecnologia utilizada neste
projeto, termografia de infravermelhos, permitira desenvolver novas metodologias para
avaliar e identificar os defeitos quanto a distribuicaio do tratamento (revestimento

polimérico) na superficie das rolhas.

1.6. Organizacao da Tese

Relativamente a estrutura do trabalho, este divide-se em quatro capitulos.

O primeiro, a introducdo, que visa enquadrar o leitor no trabalho apresentado,
referindo os principais objetivos subjacentes a sua realizacdao. Seguindo-se uma revisao
bibliografica que aborda a definicdo de cortica onde se mencionam as suas caracteristicas
quanto a morfologia e composicao quimica. Sao também abordados o processo de producado
de rolhas e os tratamentos de superficie.

0 segundo capitulo contempla o estado da arte, onde se aborda com algum detalhe a
tecnologia utilizada neste trabalho, termografia de infravermelhos.

No terceiro capitulo apresenta-se a descricao técnica e discussao dos resultados
obtidos.

Por fim, no capitulo 4 apresentam-se as conclusdes e sugestdes para futuros trabalhos.
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2. Estado da Arte

O presente trabalho desenvolvido na empresa Amorim & Irmaos, S.A., teve como
principal objetivo a identificacdo de defeitos do revestimento polimérico de rolhas de

cortica.

Como ja foi referido anteriormente, existem varios métodos de controlo de qualidade
das rolhas de cortica que sao realizados no laboratdrio de qualidade da Ul AD. Contudo,
nenhum deles permite avaliar diretamente se o revestimento polimérico apresenta defeitos
na superficie das rolhas, ou seja, se este se apresenta de forma homogénea em toda a area
superficial da rolha. Assim sendo, torna-se evidente o interesse da procura de um método de
controlo da distribuicao de produto que possa ser utilizado no final do processo produtivo.
Desta forma, o método de controlo utilizado neste trabalho consistiu em analisar a
homogeneidade da distribuicao do revestimento polimérico na superficie das rolhas através da

tecnologia de termografia de infravermelhos.

2.1. Termografia de infravermelhos

A termografia de infravermelhos digital € um método nao invasivo sem contacto, que
avalia a temperatura de um corpo pela medicdo da radiacdo emitida pela sua superficie, ou
seja, é uma técnica que permite produzir uma imagem térmica de um corpo (invisivel ao olho
humano).

A radiacdo infravermelha foi descoberta pelo astronomo William Herschel no inicio do
século XIX, que demonstrou, na sua experiéncia (medicdo com termometros de mercurio), o
calor das cores produzidas pela luz solar através de um prisma de vidro com o intuito de criar
um espetro [34]. Porém, a descoberta que levou a compreensao atual da radiacao
eletromagnética foi obtida pelo fisico alemao Max Planck, que em 1900 comprovou que existe
uma correlacao entre a temperatura de um corpo e a intensidade da radiacao infravermelha
que este emite [35].

Esta tecnologia, originalmente desenvolvida pelas forcas militares dos Estados Unidos
para visao noturna, tem inumeras aplicacdbes, como por exemplo: na indlstria
automobilistica, aeronautica, na medicina, etc. A termografia de infravermelhos tem sido
utilizada no diagnostico médico desde 1960 e em 1982 foi aprovada pela FDA - US Food and
Drug Administration como uma ferramenta adicional no diagnéstico do cancro da mama. Nos
anos 80, ainda se obtinham imagens de baixa resolucao e sensibilidade, os equipamentos
eram complexos e ndo existiam ferramentas computacionais de analise [36, 38]. No final da

década de 90 surgiram os atuais sensores infravermelhos de alta sensibilidade. O fator
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decisivo foi uma sensibilidade de até 0.02 °C e a detecdao na gama 7.5-14 ym do espetro
infravermelho, obtida por supersensores conhecidos como FPA (focal plane array) tipo QWIP
(quantum well infrared photodetector) [36, 37].

A banda de infravermelhos do espetro eletromagnético (Figura 2.1) &,
frequentemente, dividida em quatro bandas menores que incluem o infravermelho préximo
(0.75-3 pm), o infravermelho médio (3-6 pm), o infravermelho longinquo (6-15 pm) e o

infravermelho extremo (15-100 pym) [36, 39].

102 meters 10° 10° 10° 10° 10°
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Infrared
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Figura 2.1 - Espetro eletromagnético (adaptado de [40]).

Um corpo negro absorve toda a radiacao incidente em qualquer comprimento de onda.
E também uma fonte de radiacdo perfeita dado que irradia, de uma determinada area e num
intervalo espetral especifico, o nUmero maximo de fotdes por unidade de tempo, quando
comparado com qualquer outro corpo a mesma temperatura e em equilibrio termodinamico
[36, 41]. A radiacdao emitida por um corpo negro, pode ser descrita por trés expressoes: Lei
de radiacao de Planck, lei do deslocamento de Wien e a equacao de Stefan-Boltzmann [34,
43].

A distribuicao espetral da radiacdo de um corpo negro pode ser representada pela
funcdo de Planck [36, 42]:

27he?

_he_
AeMr 1

W,, = x107° (1)

Onde W,, é a poténcia de emissao de radiacao de um corpo negro a um determinado

comprimento de onda (W-m?), c é a velocidade da luz (3x10® m-s™), h é a constante de
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Planck (6,6x107* J-s), k é a constante de Boltzmann (1,38x10% J-K"), T é a temperatura

absoluta do corpo negro (K) e 4 é o comprimento de onda (um).

A representacdo grafica da distribuicao de temperatura de Planck (Figura 2.2) mostra
que a poténcia de emissao espectral é zero ao comprimento de onda zero, aumentando
rapidamente até um valor maximo, a partir do qual se aproxima de zero para comprimentos
de onda elevados. Quanto maior a temperatura menor o comprimento de onda ao qual o

maximo ocorre.
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Figura 2.2 - Poténcia de emissdo de radiacdo de um corpo negro de acordo com a lei de Planck, representada

para varias temperaturas absolutas (adaptado de [44]).

A lei do deslocamento de Wien relaciona matematicamente o comprimento de
onda onde se situa a maxima emissao de radiacao eletromagnética de um corpo negro, com a

sua temperatura (Figura 2.3) [34].
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Figura 2.3 — Lei do deslocamento de Wien (Adaptado de [45]).
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A fracdo da radiacao emitida por um corpo negro produzida por um objeto a uma
temperatura especifica é conhecida como emissividade (¢). Este fator afeta a precisao das
medicoes de temperatura através da radiacao infravermelha. A emissividade encontra-se na
gama de valores entre 0 e 1. Um corpo negro possui uma emissividade ¢=1, um corpo cinzento
possui emissividade constante, porém e<1 e um corpo ndo cinzento possui emissividade que
varia com o comprimento de onda, mas nao com a temperatura. Num corpo nao negro parte
da radiacao total incidente é absorvida, parte é refletida na superficie (p) e a restante
transmitida através do corpo (t) [34, 36].

A cortica apresenta uma emivissidade £=0.70 para uma temperatura de 20 °C [46].

Além da emissividade, existem também outras propriedades tais como a refletividade
(p), transmissividade (t) e absorvidade (o) que estao associadas a natureza do objeto e as

condicbes atmosféricas na zona entre o sensor e o objeto (Figura 2.4) [36].

Figura 2.4 - Representacdo esquematica de medicao termografica.

1) meio envolvente; 2) objeto; 3) atmosfera; 4) camara (adaptado de [47]).

De acordo com a lei de Stefan-Boltzmann, a poténcia de emissao de radiacdao de um

corpo negro € proporcional a quarta poténcia da sua temperatura absoluta [48].

W, = oeT* (2)

Onde W, é a poténcia de emissdo de radiacido de um corpo negro (W-m?), T é a
temperatura absoluta do corpo negro (K), o é a constante de Stefan-Boltzmann (5,7x10°

W-K*m?) e ¢ é a emissividade.

No campo de aplicacdo da termografia a maioria das superficies sao opacas ao IV (t=0)
e a sua capacidade emissiva € constante e inferior a 1 para uma determinada temperatura e

comprimento de onda.
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A poténcia total de radiacao captada pela camara pode ser escrita da seguinte
forma [42]:

W,

tot

=etW

obj

+(1-e)TW,, +(1-T)W,, 3)

Onde W, é a poténcia de radiacao captada, Wo,; € a poténcia emitida pelo objecto, W, € a
poténcia reflectida do ambiente, Wy, € a poténcia emitida da atmosfera, £ é a emissividade

e 7 é a transmissividade.

O uso de detetores de infravermelho para monitorizar variacées de temperatura
remonta ao ano de 1880, quando Langley inventou o bolometro que deteta o calor de um
objeto a 400 metros de distancia. A detecao da temperatura através de detetores de
infravermelho, depende do calor irradiado quando este alcanca a célula presente no detetor.
Estas células podem ser termopares, microbolometros, elementos piroeléctricos ou
ferroelétricos. Contudo, novos desenvolvimentos na tecnologia do detetor, oferecem

respostas cada vez mais rapidas [34, 43].

2.2. Camaras de infravermelhos

As camaras de infravermelhos sdo os instrumentos utilizados em termografia, para
gravar e monitorizar temperaturas de um objeto através da superficie de calor irradiado. De
forma a controlar com precisao as alteracdes de temperatura, devem ser conhecidas as

principais caracteristicas da camara [34, 43].

Comprimento de onda

Geralmente, existem dois tipos de camaras de infravermelhos, agrupadas por
comprimento de onda a que estas sao suscetiveis. Os chamados “sistemas de comprimentos
de onda longos” (9-12 um), sdo mais sensiveis a baixas temperaturas e sao menos afetados
pela atenuacao da radiacao em longas distancias. Por outro lado, os chamados “sistemas de
comprimentos de onda curtos” (2-5 um), contrariamente aos anteriores, sdo mais sensiveis a
temperaturas elevadas, mas, normalmente, este tipo de camara esta restrito em termos de
distancia do objeto (maximo de cerca de 200 m). Estes dois tipos de camara, diferem,
usualmente, no tipo de detetor que utilizam. Normalmente, os sistemas de comprimentos de
onda longos sdo caracterizados pelo uso de detetores a base de silicato de platina (PtSi) ou de
antimoneto de indio (InSb), arrefecidos com azoto liquido, elementos de Peltier ou outros
dispositivos de refrigeracao. Apesar de serem mais dispendiosos, oferecem uma maior
sensibilidade térmica. Os sistemas de comprimentos de onda curtos sdao, normalmente,

camaras nao refrigeradas que utilizam telureto de mercurio-cadmio (HgCdTe),
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microbolémetro e fotodetetores Quantum Well Infrared Photodetectors (QWIP) como
detetores [34, 43].

Lentes

Tao importante como os detetores, sao as lentes. Estas sdao constituidas por silicone
(Si) ou germanio (Ge), que sdao materiais que possuem boas propriedades mecanicas. Sao
mecanimente resistentes, nao-higroscopicos e podem ser formados em lentes com métodos
avancados de torneamento. As lentes constituidas com germanio, sao utilizadas em camaras
com comprimentos de onda longos. Por sua vez , as camaras com comprimentos de onda
curtos, utilizam lentes a base de silicone. As lentes das camaras de infravermelho possuem
um revestimento anti-reflexo e bloqueia a luz visivel e outros comprimentos de onda nao
desejados, de modo a que estes nao sejam detetados. Existem dois tipos principais de lentes:
lentes de angulo normal (angulo de abertura aprox. 24 °), que sao utilizadas para distancias
proximas, e lentes de angulo largo (aprox. 45 °) para distancias maiores. O design interno do
sistema de lentes é também muito importante. Se o sistema for adequado, deve transmitir

cerca de 100 % da radiacao incidente [34].

Modo de operacao

As camaras de IV podem, também, ser caracterizadas pelo sistema de construcao de
imagem utilizado no detetor. Frequentemente, sao utilizados dois tipos: sistemas de
digitalizacao e Focal Plane Arrays (FPA). Os sistemas de FPA sao comumente utilizados nos
dias de hoje, devido a uma reducao significativa no preco da tecnologia nos ultimos anos.
Estes possuem um desempenho mais rapido e eficiente no sentido de proporcionar maior

qualidade de imagem [34, 43].

Parametros do sensor

Quando se pretente capturar imagens a partir de uma camara termografica, deve-se
ter em consideracdo a gama de valores utilizada nos devidos parametros. Sendo estes:
resolucdo térmica, resolucdao espacial, precisdo, repetibilidade, responsividade,
portabilidade, foco, gama de temperatura, distancia de operacao, emissividade, refletancia
radiante e o meio envolvente [34, 43]. Todos estes parametros podem afetar as medicoes e
conduzir a erros. Uma breve descricao dos parametros mais relevantes sera feita nos proximos

paragrafos.

Resolucao térmica
A resolucao térmica é caracterizada por dois fatores principais: ruido e a amplitude do
incremento de digitalizacao [34, 49]. Uma resolucao térmica inapropriada, resulta em erros

de medicdo. Este parametro pode ser quantificado através de uma curva que indica a relacao
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entre a diferenca de temperatura necessaria e o tamanho especifico do objeto, de modo a ser
percetivel. Esta curva denomina-se por Minimum Resolvable Temperature Difference (MRTD)
[34, 43].

Emissividade do objeto

A emissividade é definida como o quociente entre a irradiancia emitida pelo corpo a
uma dada temperatura e comprimento de onda e a radiancia de um corpo negro sob as
mesmas condicdes. Esta encontra-se na gama de valores entre 0 e 1. As camaras de IV, tém a
capacidade de alterar as suas configuracoes de emissividade , de modo a corresponder a
emissividade do objeto observado [34]. A emissividade recomendada para analisar a
temperatura de superficie das rolhas de cortica é de 0.80, tendo em conta que a cortica
possui uma emissividade de 0.70 [46]. Assim, as medicées de temperatura dependem da
configuracao correta de valores de emissividade. A emissividade associada a temperatura
ambiente, afetam as leituras de temperatura, que podem ser posteriormente corrigidas
através de processamento de imagem. Quando a emissividade é definida como €=1, as
configuracdes da camara a temperatura ambiente, nao afeta a medicao de temperatura do

objeto observado [34].

Distancia da camara ao objeto

A medicao correta da temperatura € influenciada pela distancia do objeto a ser
mensurado até a lente da camara. Uma maior distancia do objeto resulta numa leitura menor
de temperatura, devido a absorcao da radiacao pelo ar, especialmente a humidade do ar
[34].

A distancia recomendada para monitorizar variacdes de temperatura na superficie das

rolhas de cortica, com uma camara de IV, é cerca de 50 cm.
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3. Descricao Técnica e Discussao de Resultados

3.1. Ensaios de termografia

Os ensaios de termografia foram realizados no laboratério do Departamento de
Engenharia Mecanica na Faculdade de Engenharia da Universidade do Porto, a uma
temperatura ambiente de 22 °C e humidade relativa de 45 %, medido com um registador
eletronico do tipo Testo 175H1. Utilizou-se uma camara de infravermelhos, marca FLIR,
modelo A325 (Figura 3.1). A camara, cujas caracteristicas técnicas de medicdo se apresentam
na Tabela 3.1, foi suportada por um tripé regulavel e posicionada a cerca de 50 centimetros

do objeto a ser filmado.

Figura 3.1 — Camara de Infravermelhos FLIR A325 (adaptado de [50]).

Para a captacao e analise de imagem recorreu-se ao programa ThermaCAM Researcher
Pro 2.9 da FLIR Systems, tendo-se selecionado uma frequéncia de gravacao de 3 fotos por

segundo.

Tabela 3.1 — Caracteristicas técnicas de medicdo Camara FLIR A325 [51].

-20°Ca120°C
Gamas de Temperatura 0°Ca 350 °C

Opcional até 1200 °C

Sensibilidade térmica <0.07 °C
Precisdo (% de medicéo) 2%
Gama do espetro infravermelho 7.5-14 pym
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3.1.1. Metodologia

A componente do trabalho que envolveu a medicao de temperatura por termografia de
infravermelhos, dividiu-se em trés partes fundamentais. A primeira parte do trabalho (Estudo
1) consistiu na selecao de solventes com maior afinidade a cortica e a pelicula polimérica que
reveste a superficie das rolhas, em discos de cortica natural. A segunda parte (Estudo 2)
incidiu no estudo do fendomeno de evaporacdao dos solventes selecionados em rolhas
geometricamente cortadas na forma tronco cilindrica, onde se avaliou a evolucao da
temperatura ao longo do tempo. Por fim, o estudo realizado na terceira parte (Estudo 3) visou
o estudo da evaporacao dos solventes selecionados em discos de cortica natural e nos topos

das rolhas selecionadas, de modo a complementar o Estudo 2.

A analise efetuada aos resultados registados pela camara termografica (termogramas),
permitiu avaliar as seguintes variaveis com interesse para o presente trabalho:
* Tempo e temperatura a qual ocorre a evaporacao do solvente;
* Temperatura para cada instante;

* Evolucao da temperatura ao longo do tempo.

Apesar de outros estudos terem sido realizados no decorrer do presente trabalho, ndo
sdo apresentados na dissertacao da tese, pois a metodologia aplicada ndo demonstrou ser a

mais viavel.

3.2. Resultados e Discussao
Estudo 1

De forma a selecionar os solventes com maior afinididade a cortica e a pelicula
polimérica, realizaram-se alguns ensaios com solventes contendo diferentes propriedades. No
total foram utilizados oito solventes diferentes, os quais se encontram representados na

Tabela 3.2 agrupados por categorias.
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Tabela 3.2 - Propriedades dos solventes [52].

- | Massa Ponto de Pressao de Densidad
Solventes 6rmula molar ebulicio vapor ensi a_13 e
molecular (g/mol) ©C) (mmHg, (g.cm™)
20 °C)
Agua H,0 18.02 100 21.58 1.00
E Proticos Propanol C3HgO 60.09 97.1 37.11 0.803
g Etanol C,H,O 46.07 78.4 51.84 0.789
e Butanona C4HgO 72.11 80 70.21 0.805
Apréticos
AceEta.t" de | CHs0, 88.11 77.1 74.40 0.897
tilo

Ciclohexano CeHq2 84.16 81 85.08 0.779
APOLARES Tolueno CsHg 92.14 110.6 20.00 0.867
Heptano CsHq¢ 100.21 98 35.25 0.68

Com base na respetiva polaridade, os solventes podem dividir-se em polares e
apolares. A polaridade das moléculas do solvente (medida pelo momento dipolar) é um fator
determinante da sua polaridade [53].

Os solventes polares sao aqueles cujas moléculas constituintes apresentam regides
eletronicamente densas (momentos dipolares e constantes dielétricas elevadas), e que por
isso tém facilidade em solvatar quaisquer substancias de caracteristicas também polares.
Contrariamente, os solventes apolares sao caracterizados pela auséncia, ou baixa ocorréncia,
de regidoes eletricamente densas nas moléculas constituintes (momentos dipolares e
constantes dielétricas baixas) [53].

Os solventes polares podem, ainda, classificar-se como préticos e aproticos. Os polares
proticos tém a capacidade de estabilizar os ides através da cedéncia de um protao,
estabelecendo, assim, uma ligacao de hidrogénio com elementos eletronegativos (F-H, O-H,
N-H). Os polares aproticos possuem atomos de hidrogénio com uma fraca ligacdo quimica,
pelo que nao podem estabelecer pontes de hidrogénio [53].

A escolha do solvente adequado para o fim pretendido, deve ter em consideracao
algumas caracteristicas, tais como: o ponto de ebulicio; a pressao de vapor; a
inflamabilidade; a densidade; a toxicidade e/ou o impacto no meio ambiente. A pressao de
vapor do solvente determina a sua velocidade de evaporacao. Quanto maior for a sua pressao
de vapor, mais volatil sera o liquido, menor sera a sua temperatura de ebulicdo e
consequentemente, maior sera a sua velocidade de evaporacao [53].

Como referido no subcapitulo 1.5, o produto de tratamento que reveste a superficie
das rolhas, consiste numa mistura constituida por elastomero de silicone (80 %), emulsao de
parafina (20 %) e politetrafluoroetileno (1 %), que se apresenta na forma de pasta viscosa

branca, tratando-se assim de um fluido nao-newtoniano (tixotrépico), com propriedades
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lubrificantes hidrofébicas. O politetrafluoroetileno (PTFE) € um polimero com propriedades
lubrificantes e impermeaveis, conhecido comercialmente como Teflon.

O principal objetivo deste estudo foi captar por termografia, a evaporacao do solvente
que ocorre na superficie de um disco de cortica natural quando mergulhado nos diferentes
solventes (Figura 3.2). Para cada solvente utilizou-se um disco de cortica natural. A

metodologia aplicada foi a seguinte:

1) Demarcar uma linha a meio do disco de cortica, de forma a separa-lo em 2

fracoes;

2) Revestir apenas a fracao esquerda;

3) Mergulhar os discos em solvente e colocar por baixo da camara termografica;

4) Observar a evaporacao do solvente na superficie do disco de cortica por

termografia.

Figura 3.2 - A) Disco de cortica natural com revestimento na fracao esquerda, B) Representacao da montagem

laboratorial, C) Disco de cortica natural antes e apos (D) ser mergulhado em solvente.

As imagens representadas na Figura 3.3, remetem para o Ultimo instante de evolucao

da temperatura ao longo do tempo, ap6s a aplicacao do solvente na superficie do disco de
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cortica, em que do lado esquerdo se apresenta a imagem real, e do lado direito o

termograma correspondente.

Escala: 13.2-25.1°C

&)

Escala: 16.3-24°C| |

Escala: 13.2-25.1°C L}

G

Figura 3.3 - Imagem real e termograma para o ensaio com discos de cortica natural com os diferentes
solventes.
A) Agua, B) Propanol, C) Etanol, D) Butanona, E) Acetato de Etilo, F) Ciclohexano, G) Tolueno;
H) Heptano.

Pela analise dos termogramas, verifica-se que a evaporacao dos solventes influéncia a
temperatura superficial. Assim, como dito anteriormente, o ponto de ebulicdo do solvente
determina a sua velocidade de evaporacao. Quanto menor for o ponto de ebulicao, maior é a
velocidade de evaporacao. Desta forma, como mencionado na Tabela 3.2, os solventes que
apresentam ponto de ebulicdo mais baixo sdo o acetato de etilo e o etanol, que por sua vez
representaram imagens termograficas mais coerentes, no sentido de se observar claramente a

fracao nao revestida da revestida.

Sendo assim, as principais conclusées do Estudo 1 foram:
* Os solventes que apresentaram maior afinidade com a pelicula polimérica e

com a cortica foram o acetato de etilo e o etanol;
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* 0O solvente tem uma afinidade com a pelicula polimérica diferente da que tem
com a cortica, ou seja, a evaporacao na fracao revestida com polimero foi

diferente da evaporacao da fracao nao revestida.

Estudo 2

Os ensaios realizados no estudo 2, tiveram como objetivo a compreensao do fenomeno
de evaporacao dos solventes selecionados no Estudo 1, em rolhas geometricamente cortadas
na forma tronco cilindrica, onde se efetuou uma analise da evolucao da temperatura ao longo
do tempo.

Selecionaram-se dois tipos diferentes de rolhas neste estudo, tendo em conta as suas
diferentes caracteristicas:

* Rolhas aglomeradas revestidas com uma dispersao aquosa de elastomeros e
resinas sintéticas pigmentada;

* Rolhas naturais (classe Flor, maior grau de porosidade).

Nestes ensaios o0 método de aplicacao dos solventes foi efetuado por pulverizacao
(Figura 3.4), de modo a analisar a evolucao da temperatura desde o inicio da pulverizacao até

ao Ultimo instante. A metodologia segue a seguinte ordem:

1) Cortar as rolhas na forma tronco cilindrica, de forma a obter amostras de

rolhas planas a superficie;
2) Revestir com polimero 4 amostras de cada tipo de rolha;

3) Colocar 4 amostras de rolhas revestidas (em cima) e 4 nao revestidas por baixo

da camara termografica;
4) Pulverizar com os respetivos solventes toda a sua area superficial;

5) Filmar com a camara FLIR todo o processo (desde a pulverizacao até ao ultimo

instante).

Figura 3.4 - Pulverizador utilizado nos ensaios.
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De modo a apresentar os resultados para o Estudo 2 e 3 de forma explicita, criaram-se
conjuntos que reunem informacao sobre o tipo de rolha (R) e o solvente (S) utilizado para
cada ensaio. A analise dos resultados segue a seguinte sequéncia (Tabela 3.3):

Tabela 3.3 - Enumeracao dos conjuntos rolha + solvente.

TIPO DE ROLHA (R) Conjuntos R+S

Aglomerada

revestida (R1)

Natural (R2)

SOLVENTES (S)

Conjunto A

Acetato de Etilo (S1)

t0=Os t1=505
0% 21%

t2=705 t3=805
29 % 33%
t4=100$ t5=1405
42 % 58 %

t. =300s

t =240s 7

6 100 %
100 %

Figura 3.5 - Termogramas referentes ao acetato de etilo em rolhas aglomeradas, com indicacao da

evolucao da temperatura (%) e do tempo (s).
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Figura 3.6 — Rolhas aglomeradas utilizadas no ensaio com acetato de etilo, no ultimo instante (300 s).

I:I - Revestidas

> Conjunto B

t0=Os t1=405
0% 14 %
t2=805 t3=160$
28 % 55 %
t4=260$ t5=2905
90 % 100 %
t. =480s
t6=3905 71007
100 % 0

&

Figura 3.7 - Termogramas referentes ao acetato de etilo em rolhas
da temperatura (%) e do tempo (s).

.

naturais, com indicacao da evolucao
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Figura 3.8 — Rolhas naturais utilizadas no ensaio com acetato de etilo, no ultimo instante (480 s).

I:I - Revestidas

Para os ensaios com etanol (conjunto C e D), nao foi possivel captar toda a evolucao da

temperatura.

> Conjunto C

t =0s

0

t =65s
2

t =130s
4

Figura 3.9 — Termogramas referentes ao etanol em rolhas aglomeradas, com indicacao do tempo (s).

t =20s
1

t. =90s
3

t =180s
5
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Figura 3.10 - Rolhas aglomeradas utilizadas no ensaio com etanol, no Ultimo instante (180 s).

I:I - Revestidas

> Conjunto D

t =0s

0

t =110s
2

t =220s
4

t =480s
6

t =65s
1

t. =160s
3

t =380s
5

Figura 3.11 - Termogramas referentes ao etanol em rolhas naturais, com indicacao do tempo (s).
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Figura 3.12 — Rolhas naturais utilizadas no ensaio com etanol, no dltimo instante (480 s).

I:I - Revestidas

De modo a facilitar a leitura dos termogramas para os diferentes conjuntos,

apresenta-se uma compilacao de todos os resultados relativamente ao Estudo 2 (Tabela 3.4).

Tabela 3.4 - Compilacao de resultados para o Estudo 2.

Escala
(T°C)

13.2-25.1

16.3 - 24

16.3 - 24

Como se pode verificar pela analise da Tabela 3.4, os tempos de evaporacao do
solvente para cada conjunto ndo sao coincidentes, a excecao de t, que corresponde ao

instante da pulverizacao.

Histéria da temperatura

O objetivo deste estudo consistiu em entender o fenomeno de evaporacao de forma
avaliar a evolucao da temperatura ao longo do tempo. Para tal, calculou-se a temperatura
média para as amostras de rolhas revestidas e nao revestidas, em que a temperatura
ambiente registou os 22 °C (temperatura de referéncia para o tempo t,=0 segundos). Os

resultados para os diferentes conjuntos encontram-se na Figura 3.13.
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Figura 3.13 — Temperatura em funcdo do tempo. A) amostras de rolhas aglomeradas com acetato de etilo; B)
amostras de rolhas naturais com acetato de etilo; C) amostras de rolhas aglomeradas com etanol; D) amostras de

rolhas naturais com etanol.

A evolucdo da temperatura em funcdo do tempo foi obtida por analise dos
termogramas das amostras de rolhas revestidas e ndo revestidas.

A evaporacao dos solventes origina um arrefecimento da superficie tanto maior quanto
a quantidade de solvente evaporado. Devido a maior afinidade dos solventes com a cortica e
a sua morfologia, as amostras nao revestidas arrefeceram a uma temperatura inferior as
amostras revestidas. Esta diferenca de temperatura é perceptivel na Figura 3.12.

Conforme se constata, pela observacdo da Figura 3.12, foi possivel atingir mais
rapidamente o equilibrio térmico (240 segundos e 23 °C) para as amostras do conjunto A
revestidas, e mais lentamente para as amostras do conjunto B revestidas (290 segundos e 22
°C).

Relativamente as amostras do conjunto A revestidas com polimero, verificou-se que o
solvente evaporou totalmente aos 70 segundos a uma temperatura de 18 °C. A partir deste
instante, a curva tende para um equilibrio térmico, observado pela subida de temperatura.
Para as amostras ndo revestidas do mesmo conjunto, a evaporacao total do solvente ocorreu
aos 100 segundos a 12 °C, e da mesma forma que o caso anterior, a partir deste instante

apresentaram uma notoria subida de temperatura até se atingir o equilibrio térmico. Assim,

Descrigdo Técnica e Discussio de Resultados 30



Identificacdo de defeitos do revestimento polimérico de rolhas de cortica por termografia de infravermelhos

concluiu-se que as amostras nao revestidas retém mais solvente que as revestidas, devido a
que as primeiras nao possuem pelicula polimérica.

Para as amostras revestidas do conjunto B, o solvente evaporou totalmente aos 80
segundos a 14.5 °C. Ja nas nao revestidas, o instante em que a evaporacao se deu na
totalidade, foi aos 260 segundos a 10.5 °C. Da mesma forma que o conjunto de amostras
anterior, concluiu-se que as amostras nao revestidas retém mais solvente que as revestidas.

Comparando agora as amostras dos conjuntos A e B, concluiu-se que a evaporacao do
solvente nas amostras do conjunto B é mais lenta, pois estas amostras referem-se a rolhas
naturais que por sua vez retém mais solvente, devido ao seu maior grau de porosidade,
originando um arrefecimento a uma temperatura inferior.

Nos ensaios com etanol, nao foi possivel obter a evolucao completa da temperatura
em funcao do tempo de modo a observar-se o equilibrio térmico. No entanto, analisando as
curvas das amostras revestidas e nao revestidas, verificou-se que é possivel atingir o
equilibrio térmico para um tempo superior, comparativamente as amostras com acetato de
etilo.

No que toca a evaporacao do solvente das amostras do conjunto C, verificou-se aos 90
segundos para ambas as amostras, sendo que as revestidas arrefeceram até aos 17 °C, e as
ndo revestidas até aos 15 °C. Fazendo a mesma analise para o conjunto D, a evaporacao para
as amostras revestidas deu-se aos 110 segundos a 18.5 °C, enquanto que o solvente nas
amostras nao revestidas evaporou totalmente aos 220 segundos e 10 °C. Da mesma forma que
os conjuntos A e B, verificou-se que a evaporacao do solvente nas amostras do conjunto D é
mais lenta, devido ao maior grau de porosidade das rolhas naturais.

Para finalizar, cabe salientar que a pressao de vapor depende de dois fatores, sendo a
natureza do liquido e a sua temperatura. Relativamente a natureza do liquido, deve-se ter
em conta a sua volatilidade e o tipo de interacao intermolecular presente nas moléculas.
Portanto, a pressao de vapor de um liquido sera tanto maior quanto maior a sua volatilidade e
menor a sua intensidade das forcas intermoleculares. Quanto a temperatura, o aumento da
mesma provoca um aumento na pressao de vapor da substancia, ou seja, ha um aumento da
energia cinética média das particulas do liquido, havendo assim um maior nimero de
particulas com energia cinética suficiente para passar da fase liquida a fase gasosa. Entao,
sabendo que as moléculas presentes no acetato de etilo possuem forcas intermoleculares do
tipo dipolo-dipolo, enquanto que as moléculas presentes no etanol possuem ligacbes de
hidrogénio, o etanol requer mais energia térmica para promover a evaporacao. Desta forma
concluiu-se que o acetato de etilo evapora mais rapidamente que o etanol, apresentando

assim um melhor comportamento ao longo do tempo, para o caso de estudo.
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Estudo 3

O principal objetivo deste estudo visou a compreensao da evaporacao dos solventes
selecionados anteriormente, em discos de cortica natural e nos topos das rolhas selecionadas,

para que desta forma seja possivel efetuar uma comparacao com o Estudo 2.

A metodologia segue a ordem:

1) Revestir os 2 tipos de rolha selecionados com polimero;

2) Demarcar uma linha a meio dos discos de cortica e revestir a fracao esquerda;

3) Colocar uma rolha revestida (lado esquerdo) e uma nao revestida (lado
direito), juntamente com o disco de cortica (fracdo esquerda revestida) por

baixo da camara termografica;
4) Pulverizar a superficie dos topos e do disco com os respetivos solventes;

5) Filmar com a camara termografica todo o processo (desde a pulverizacao até

ao fim da reacao).

Figura 3.14 — Imagem exemplificativa dos ensaios realizados no Estudo 3.

Os resultados sao apresentados com a mesma sequéncia de conjuntos realizados no
Estudo 2.
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> Conjunto A
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Figura 3.15 - Termogramas referentes ao acetato de etilo nos topos das rolhas aglomeradas + disco de

cortica, com indicacao da evolucao da temperatura (%) e do tempo (s).

Figura 3.16 — Rolhas aglomeradas + disco de cortica natural para o ensaio com acetato de etilo, no ultimo
instante (300 s).

I:I — Revestidas
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> Conjunto B
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Figura 3.17 - Termogramas referentes ao acetato de etilo nos topos das rolhas naturais + disco de

cortica, com indicacao da evolucao da temperatura (%) e do tempo (s).

Figura 3.18 - Rolhas naturais + disco de cortica natural para o ensaio com acetato de etilo, no Ultimo instante
(480 s).

I:I — Revestidas
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Para os ensaios com etanol (conjunto C e D), nao foi possivel captar toda a evolucao da

temperatura.

» Conjunto C

t0 =0s t =200s
1
244°C
24
t =433s 2] t,=700s
20
18
173°C
258°C
24
t4=953$ t,=1200s

2

Figura 3.19 — Termogramas referentes ao etanol nos topos das rolhas aglomeradas + disco de cortica,

com indicacao da evolucao da temperatura (%) e do tempo (s).

Figura 3.20 - Rolhas aglomeradas + disco de cortica natural para o ensaio com etanol, no Gltimo instante (1200 s).

I:I — Revestidas
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» Conjunto D
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Figura 3.21 - Termogramas referentes ao etanol nos topos das rolhas naturais + disco de cortica, com

indicacao da evolucao da temperatura (%) e do tempo (s).

Figura 3.22 - Rolhas naturais + disco de cortica natural para o ensaio com etanol, no Gltimo instante (1200 s).

I:I — Revestidas
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De modo a facilitar a leitura dos termogramas para os diferentes conjuntos,

apresenta-se uma compilacao de todos os resultados relativamente ao Estudo 3 (Tabela 3.4).

Tabela 3.5 - Compilacao de resultados para o Estudo 3.

Escala
tO =0 t1 tZ t3 t4 ts (T .C)

A _ 13.2-25.1

13.2-25.1

Como se pode verificar pela analise da Tabela 3.5, os tempos para cada conjunto nao
sao coincidentes, a excecao de ty (0 segundos) que corresponde ao instante em que ocorre a
pulverizacao do solvente.

Conforme se constata na Tabela 3.5, o comportamento observado no topo das rolhas
ndo é similar ao dos discos em nenhum instante, ou seja, a evaporacao do solvente na rolha
que se encontra do lado esquerdo de cada termograma (revestida) deveria corresponder, em
algum instante, a evaporacao do solvente da fracao esquerda do disco (revestida). O mesmo
acontece com a rolha do lado direito que, por nao conter pelicula polimérica, deveria, em
qualquer instante, corresponder a evaporacao do solvente da fracdo direita do disco (ndo
revestida).

A incoeréncia apresentada nos resultados do Estudo 3 deve-se ao facto de as rolhas de
cortica sofrerem processos quimicos de lavacao e revestimento enquanto que o disco de

cortica é natural ndo sofrendo os processos quimicos referidos.
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4. Conclusoes

Este trabalho teve como objetivo a utilizacdo da termografia de infravermelhos como
método de detecao de defeitos do revestimento polimérico em rolhas de cortica. A divisdo do
trabalho foi feita em trés partes: a primeira (Estudo 1) consistiu na selecao de solventes com
maior afinidade a pelicula polimérica em discos de cortica natural; a segunda (Estudo 2)
incidiu no estudo do fenémeno de evaporacao dos solventes selecionados em rolhas cortadas
na forma tronco cilindrica, onde se avaliou a evolucao da temperatura ao longo do tempo; a
terceira parte (Estudo 3) visou o estudo da evaporacao dos solventes selecionados em discos

de cortica natural e nos topos das rolhas selecionadas, de modo a complementar o Estudo 2.

Os ensaios efetuados no Estudo 1, remetem para as seguintes conclusdes:
* Os solventes que apresentam maior afinidade com a pelicula polimérica e com

a cortica sao o acetato de etilo e o etanol;

* O solvente tem uma afinidade com a pelicula polimérica diferente da que tem
com a cortica, ou seja, a evaporacao na fracao revestida com polimero é

diferente da evaporacao da fracao nao revestida.

Relativamente ao Estudo 2, concluiu-se que:
* A evaporacao dos solventes origina um arrefecimento da superficie tanto maior
quanto a quantidade de solvente evaporado. Devido a maior afinidade dos
solventes com a cortica e a sua morfologia, as amostras ndo revestidas

arrefeceram a uma temperatura inferior as amostras revestidas;

* A evaporacao é influenciada pela interacdo intermolecular presente nas
moléculas dos solventes, que por sua vez apresentam maior intensidade no
etanol, requerendo mais energia térmica para promover a evaporacao. Por
conseguinte, o acetato de etilo apresentou melhor comportamento ao longo do

tempo, visto que este evaporou mais rapidamente.

Por fim, no Estudo 3 concluiu-se que a incoeréncia apresentada nos termogramas
deve-se ao facto de as rolhas de cortica sofrerem processos quimicos de lavacdo e
revestimento enquanto que o disco de cortica é natural, ou seja, ndao sofre os processos

quimicos referidos.

As metodologias aplicadas nos estudos efetuados no presente trabalho, ndao foram as
mais adequadas para identificar defeitos relativamente ao revestimento polimérico aplicado
na superficie das rolhas de cortica. No entanto, a termografia de infravermelhos mostrou-se

um método promissor neste sentido.
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4.1.

Limitac6es e Trabalho Futuro

Nao foi possivel, pelo tempo estipulado inicialmente, a realizacdo de ensaios em

numero suficiente que permitisse uma analise adequada. Sugere-se como trabalho futuro, dar

continuidade ao presente trabalho, podendo-se aplicar as seguintes metodologias:

Perfurar (por exemplo com uma agulha) a diferentes diametros e profundidades
o revestimento polimérico presente na superfcie das rolhas, de modo a obter
defeitos “sintéticos” para que sejam perceptiveis por termografia de

infravermelhos;

A aplicacdo do solvente deve seguir uma metodologia que garanta a

homogeneidade em toda a area superficial das rolhas;

Utilizar uma camara termografica que detete comprimentos de onda mais
baixos (2-5 wm), para que desta forma seja mais facil analisar os defeitos do
revestimento polimérico. Tendo em conta que a camara termografica utilizada
no presente trabalho deteta comprimentos de onda longos (7.5-14 um), acabou
por detetar também os poros presentes nas rolhas de cortica, originando
resultados pouco coerentes relativamente aos defeitos do revestimento

polimérico.

Conclusoées
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