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INTRODUCAO

O presente relatério de estdgio foi elaborado no ambito da unidade curricular de
trabalho final de mestrado, do dltimo ano do Mestrado em Tecnologia Quimica. Este
estdgio permitiu um contacto muito proximo com a producio, permitindo a aplicacio de
conhecimentos € competéncias e a aquisicdo de outros saberes praticos inerentes a
inddstria. O estdgio teve a duracdo de 6 meses, decorridos entre Janeiro e Junho de

2014.

A Unidade Industrial Equipar pertence ao grupo Amorim & Irmaos, a sua actividade € a
producdo de rolhas técnicas de cortica. Estd localizada na zona industrial do Monte da
Barca, em Coruche. A unidade tem cerca de 175 colaboradores (valor actualizado em
Agosto 2014), trabalha 24 horas por dia, a 3 turnos, 5 dias por semana, triturando 50

toneladas de cortica e produzindo cerca de 5 milhdes de rolhas técnicas por dia.

O relatorio retine informacgdo a cerca dos processos produtivos, metodologias de gestdo
de produgdo e controlo de qualidade, uma breve referéncia aos sistemas de certificacdao
utilizados, ao controlo de qualidade existente e respectiva estrutura. Por fim, faz-se uma
descricdo dos ensaios feitos, dos equipamentos utilizados e das especificacdes aplicadas.

O presente relatdrio divide-se em seis capitulos. O primeiro capitulo permite-nos
ter um conhecimento mais abrangente sobre a matéria-prima da industria corticeira.

O segundo capitulo refere-se a empresa, ao processo produtivo e a metodologias
utilizadas.

O terceiro capitulo descreve o processo de fabrico das rolhas técnicas de cortiga
utilizado na empresa.

O quarto capitulo refere-se ao controlo de qualidade feito na fébrica, descreve a
estrutura e ferramentas utilizadas.

No quinto capitulo estdo descritas as tarefas efectuadas no laboratério durante o
periodo de estagio. Descrevem-se sucintamente os principios dos métodos de determi-
nacdo dos diferentes parametros fisicos, quimicos e mecénicos quantificados. Da-se
uma especial énfase a preparacdo das amostras para o controlo de “off-flavours” e TCA.

A conclusio enfatiza o que foi aprendido durante a realizacao do estagio.






1 A CORTICA COMO MATERIA-PRIMA

Portugal € lider mundial de producao de corti¢a. A producdo nacional é cerca de 160 mil
toneladas (52,5%) da producao mundial e em Espanha, o segundo maior produtor, € de
90 mil toneladas (29,5%). A produ¢do média de cortica nos montados mais produtivos
em Portugal é de cerca de 200-250 kg por hectare, sendo que cada sobreiro da entre 40 a
60 kg por descorticamento. Desta cortica, mais de 50 por cento entra no processo de
fabrico de rolhas e o restante é aproveitado para os outros produtos nao rolha. Cada
tonelada de cortica permite a fabricagdo de mais de 65 mil rolhas. Uma arroba de cortica
(15 kg) mediante a sua qualidade pode apresentar custos varidveis que podem atingir os

30 euros (APCOR, 2010).

1.1  ESTRUTURA

As propriedades da cortica estio ligadas a sua estrutura, o que permite classifica-
la como material celular, com enorme importancia para a Engenharia. As células que
constituem os materiais celulares podem ser fechadas ou abertas, o volume de sé6lido
que constitui as células ndo excede 30%, no caso da cortiga as células sdo fechadas e o
volume de sdlido € de 15%. Na cortica o s6lido é compdsito que inclui polimeros como
a suberina, a lenhina e a celulose. As células sao poliédricas, as faces sélidas separam
dois poliedros adjacentes, conforme a Figura 1. A separacdo é feita por estruturas que se
denominam canais lenticulares e originam as descontinuidades que existem no tecido
felémico, os “poros” da cortica. Os canais sdo o principal factor definidor da qualidade

industrial da cortica.

As caracteristicas da cortica enquanto material sio muito varidveis entre corticas de
diferentes proveniéncias e qualidades. A porosidade da cortica esta associada a quanti-
dade de canais lenticulares, a sua dimensao, a sua forma, a sua distribuic@o estas carac-
teristicas sdo muito varidveis. Uma cortiga pouco porosa é de boa qualidade, uma corti-

ca muito porosa € de mé qualidade (Fortes et al., 2004).

Os canais lenticulares estdo presentes em todas as cortigas, atravessam a prancha na
direccdo radial, desde a costa até a barriga, os canais lenticulares ndo podem ser consi-
derados defeitos da cortica. Estes crescem perpendicularmente aos anéis de crescimento

anual (Fortes et al., 2004).



A forma como as rolhas s@o cortadas, com a direccdo radial perpendicular ao
eixo da rolha, estd relacionada com a permeabilidade da corti¢a, que € maior na direc¢dao
radial, devido, em parte, a presengca dos poros. Também o comportamento mecanico é
influenciado pelos poros, que provocam uma diminui¢do da resisténcia a deformacao

(Fortes et al., 2004).

Na Figura 1 podemos observar a estrutura celular da cortica observada ao

microscopio, onde podemos observar a estrutura poliédrica.

Figura 1: Estrutura celular da corti¢a observada em microscépio electrénico (Fonte: CTB, 2012)

1.2 COMPOSICAO QUIMICA
A constitui¢do quimica das paredes celulares da cortica engloba dois tipos de

componentes: estruturais e nao - estruturais (Tabela 1).

Os componentes estruturais sdo macromoléculas, insoldveis, que estdo presentes
nas paredes celulares da cortica e que conferem a estas a sua forma e grande parte das
suas propriedades fisicas e quimicas. A cortica tem como principais componentes estru-
turais a suberina, a lenhina, que representam respectivamente em média 44,1% e 28,0%
dos componentes estruturais. Com menor abundéncia relativa possui ainda polissacari-
dos nomeadamente celulose e hemiceluloses. A presenca de suberina faz com que a cor-
tica seja diferente de todos os materiais lenho celuldsicos nomeadamente a madeira.
Este componente das paredes celulares da cortica é um biopolimero de caracter lipidico
constituido por 4cidos gordos, dlcoois gordos e glicerol; € responsavel pela baixa per-
meabilidade e pelas propriedades mecanicas da cortica e encontra-se associado a lenhi-

na. A lenhina é um polimero de cardcter aromatico constituido por monémeros do tipo



fenilpropano e é o segundo componente estrutural mais importante nas paredes celulares
da cortiga; possui fungdes de suporte para os outros componentes estruturais na parede
celular. Os polissacaridos estruturais sdo a celulose e as hemiceluloses, polimeros em

que as unidades monoméricas sdo monossacaridos, pentoses e hexoses.

Na cortica, os componentes ndo-estruturais sao 0s compostos extractivos € 0os compos-
tos inorganicos. Os componentes extractivos sao compostos de baixa massa molecular,
sdo soldveis e podem ser retirados das células por solubilizagdo com solventes de pola-
ridade adequada, sem afectar de modo sensivel as suas propriedades mecénicas; na cor-
tica, os extractivos sdo classificados habitualmente em dois grupos de compostos: as
ceras e os compostos fendlicos. Os componentes inorganicos sdo englobados no que
geralmente se designa como cinzas, ou seja, o residuo da combustao completa do mate-
rial; de entre os elementos inorganicos da cortica o calcio € o mais importante (Fortes et

al., 2004).

Tabela 1: Composicado quimica média da cortica virgem e da corti¢ca amadia (Adaptado Fortes et al.,

2004).

% EM PESO SECO

CORTICA | CORTICA
COMPONENTE | VIRGEM | AMADIA
Inorganico 0,9 1,2
Nao Estruturais
Extrativos 16,9 14,2
Suberina 35,2 39,4
Estruturais Lenhina 22,4 24,0
Polissacaridos 21,3 19,9

A cortica “amadia” possui maior percentagem de componentes estruturais, essenciais

para a qualidade da corti¢a (conforme Tabela 1).

Como podemos ver na Figura 2, as etapas do descorticamento s@o a extrac¢do da corti-
ca, a sua remocdo do sobreiro e a marcacdo da drvore com tinta para registar o ano do

descorticamento.



Figura 2: Etapas do descorticamento: a) Extraccdo; b) Remog¢do; c) Marcacdo da drvore (Fonte APCOR,

1.3

2012).

PROPRIEDADES

As propriedades da cortica estdo intimamente relacionadas com a sua estrutura e

constitui¢do quimica, e podem ser sucintamente resumidas:

Leveza — a cortica possui baixa densidade; apresenta valores na ordem dos 120-

280 kg/m3;

Impermeabilidade — as células de cortica sdo impermedveis a liquidos e a gases
devido a suberina e a ceras presentes nas paredes das células. O seu interior é
composto por um gas que ajuda na impermeabilidade e que tem um efeito de

contra — pressao, o que permite recuperar a sua forma facilmente.

Elasticidade e compressibilidade — a elasticidade, a compressibilidade e a
impermeabilidade (a gases e liquidos) da cortica, justificam o seu emprego na
inddstria de rolhas. Estas caracteristicas permitem que as rolhas se adaptem a

quaisquer perfis de garrafas, incluindo perfis internos irregulares;

Isolante — a corti¢a tem uma baixa condutividade térmica, sonora e vibratil; isto
acontece porque os elementos gasosos que a cortica contém estdo fechados em
pequenos compartimentos impermedveis (as células) e isolados uns dos outros

por um material resistente a humidade (parede celular);

Resisténcia — a cortica € muito resistente ao desgaste e tem um coeficiente de
atrito elevado; gragas a sua estrutura em favo de mel € menos afectada pelo

impacto ou atrito do que outras superficies duras (Fortes et al., 2004).



1.4 MONTADO DE SOBRO

A cortica virgem € obtida do primeiro descorticamento ou “desboia”, que pode
ser feito a 70 cm acima do nivel do peito. Passados 9 anos tira-se novamente a cortica, a
que se d4 o nome de “secundeira”. Devido a irregularidade, a corti¢ca virgem e a “secun-
deira”, obrigam a que se espere mais 9 anos para se retirar a cortica “amadia”, com qua-
lidade suficiente para ser utilizada na producdo de rolhas. Quando o sobreiro atinge a
idade de 43 anos, 18 anos apds o primeiro descorticamento € obtida a cortica com quali-
dade. Apds este periodo, a cada 9 anos pode ser repetido o descorticamento da drvore e
a cortica pode ser utilizada para a producdo de rolhas. Apds o descorticamento o sobrei-
ro apresenta um tronco de cor avermelhada, que depois se transforma em castanho-
escuro, a medida que as arvores vao regenerando a casca. Os trabalhadores para sabe-
rem o ano de descorticamento marcam a arvore com tinta branca, utilizando o ultimo
algarismo do ano em que foi realizada a extrac¢do. Como a cortiga cresce de dentro para
fora a tinta consegue sempre ver-se e assim sabem os anos que faltam para o préximo

descorticamento.

As florestas de sobro desenvolvem-se em especial nas regides meridionais do sul
da Europa e do Norte de Africa influenciadas pelo Oceano Atlantico. O montado de
sobro ocupa uma drea mundial de 2.139.942 hectares. Portugal concentra cerca de 34
por cento da drea mundial, o correspondente a uma drea de 736.775 hectares, cerca de
23 por cento da floresta nacional, representando a espécie dominante. Em Portugal, o
sobreiro encontra-se maioritariamente no Alentejo (84,1%), Centro (6,3%), Algarve
(4,6%), Lisboa e Vale do Tejo (3,3%) e Norte (1,7%) (Fonte Direc¢do Geral dos Recur-
sos Florestais — Inventdrio Florestal Nacional 2005/2006 e 2010). Na Figura 3, podemos
ver a distribuicdo do montado de sobro no mundo e em Portugal. Pode observar-se a

predominancia desta espécie no Alentejo.
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Figura 3: Imagem do Montado de Sobro no Mundo (Fonte APCOR, 2014)

1.5 A PRODUCAO E A REGENERACAO

Desde que se encontre em condigdes favordveis ao desenvolvimento e crescimen-
to o sobreiro pode atingir enormes propor¢des. O sobreiro € uma arvore de crescimento
lento e de grande longevidade, que pode ter um tempo de vida ttil de produgado de corti-
ca de 150 a 200 anos, sendo que alguns sobreiros, continuam a vegetar até idades muito
avangadas (entre 250 e 350 anos) (Fortes et al., 2004).
A propagacdo do sobreiro acontece pela dispersdao de sementes, as bolotas, o que é
reconhecido como um dos factores fundamentais e € um importante passo do ciclo
reprodutivo. A dispersdo aumenta a hipétese de germinagdo das sementes e estabelece

novos habitats favoraveis a colonizagao.

Esta situacdo ocorre sempre que se assegura a necessdria proteccdo dos pequenos
sobreiros que se disseminam por grandes extensoes, 0 que demonstra bem a extraordi-

ndria aptidao desta arvore para reconstituir a floresta natural(Fortes et al., 2004).

Na Figura 4 podemos ver a imagem de um sobreiro (Quercus Suber L.).



Figura 4: Imagem do Sobreiro (Fonte APCOR, 2014)

1.6 A IMPORTANCIA ECONOMICA E SOCIAL DOS MONTADOS

A importancia econémica dos povoamentos subericolas ndo se limita a sua produgdo
principal, a corti¢a, uma vez que os sobreiros sdo produtores directos de outros produtos
valorizaveis e que os montados, enquanto sistemas multifuncionais, ddo origem a uma
importante quantidade de outros bens e servi¢os de ecossistema.

A titulo informativo podem enunciar-se alguns: produzem frutos e folhas com interesse
para a alimentacdo animal, dando origem a espécies autéctones de elevada qualidade de
carnes e leite, que caracterizam zonas a nivel regional e local; dos desbastes e abates dos
sobreiros mortos e decrépitos, o lenho € utilizado para carvao ou para lenha de queima
para uso doméstico ou industrial, com grande interesse econdmico; apicultura e produ-
cdo de cogumelos silvestres, comestiveis; a explora¢do dos recursos cinegéticos, carac-
teristicas de ordem geoldgica, climatérica e ambiental que proporcionam o desenvolvi-
mento de variadas espécies de caca grossa, como o veado e o javali. Também € impor-
tante referir as actividades turisticas relacionadas com a Natureza, como o Turismo
Rural, o Agro-turismo e o Eco-turismo que encontram nestes espacos um campo de

desenvolvimento privilegiado.

Deve ainda salientar-se que os sobreiros e o sistema multifuncional em que se integram
(os montados) se situam em regra em regides pobres em que os recursos de rendimento
e de emprego sdo muito limitados. Assim, a actividade gerada por este tipo particular de
floresta desempenha uma func¢do vital na manuten¢do do seu frigil tecido socioecond-

mico (Amorim, 2013).



Coruche é um bom exemplo de como o sobreiro ajuda no desenvolvimento socioeco-
noémico desta vila. Existem familias inteiras a trabalhar no sector do montado e nas

fabricas Amorim, tanto na Unidade Florestal como na Unidade Equipar.

Como se referiu anteriormente o processo industrial da cortica € realizado numa pers-
pectiva de maximizar o aproveitamento e valorizar a matéria-prima. Assim, o objectivo
primordial desta industria é a producao de produtos de corti¢a natural, como rolhas e
discos. A matéria-prima que nao € adequada para tal, assim como desperdicios e sub-
produtos de fabrico, sdo triturados e aglomerados dando origem a produtos de cortica
aglomerada, rolhas e materiais de revestimento e isolamento. Também o p6 € valorizado

como biomassa na queima das caldeiras das varias unidades do grupo.

1.7 ROLHAS DE CORTICA

A utilizag¢do das rolhas de cortica como vedante de vinho comecou em Franga,
no século XVII, através do monge beneditino francés Dom Pierre Pérignon, quando este
decidiu trocaras rolhas de madeira que se usavam o que provocou uma reviravolta sem
precedentes na industria do vinho. O monge francés, que viria a ficar famoso pelo seu
champanhe, procurava uma alternativa as rolhas de entdo, envoltas em canhamo embe-
bido em azeite, pouco vedantes, pouco preservavam o vinho e sempre prontas a saltar.
O monge utilizava as rolhas de cortica para vedar as garrafas do espumante que fazia no
convento. Desde entdo as rolhas de cortica passaram a ser utilizadas e nenhum outro

vedante as conseguiu “abater”.

O grupo Amorim possui uma gama completa de rolhas, disponiveis em indme-
ros calibres e formatos, de forma a se adaptarem a enorme diversidade de garrafas e a

todo o tipo de vinho.
As rolhas podem ser classificadas em tipos distintos:
¢ Rolhas Naturais: extraidas totalmente da corti¢ca, num s6 corpo ou peca;

¢ Rolhas Naturais Colmatadas: sio rolhas de cortica natural com os poros (len-
ticelas) preenchidos exclusivamente com p6 de cortica resultante da rectificacio

das rolhas naturais e cobertas com um adesivo alimentar;
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¢ Rolhas Twin-Top: sio constituidas por um corpo de cortica aglomerada, com

discos de cortica natural colados nos topos;

¢ Rolhas Aglomeradas: sdo constituidas por um corpo aglomerado de granulos

de cortica. Estas rolhas sdo produzidas por extrusdao ou moldag¢do individual.

¢ Rolhas de Champanhe: sdo produzidas a partir de um corpo formado por
aglomerado de granulos de cortigca, ao qual, num dos topos, é aplicado um ou

dois discos de corti¢a natural seleccionada;

¢ Rolhas Capsuladas: a rolha capsulada é uma rolha de corti¢a natural, ou uma
rolha colmatada, ou uma rolha granulada, em cujo topo é colocada uma capsula.
Esta capsula pode ser de madeira, PVC, porcelana, metal, vidro ou outros mate-
riais.

Na Figura 5 podem distinguir-se os principais tipos de rolha citados.

Figura 5: Tipos de rolhas: a) Rolha Natural; b) Rolha Colmatada; ¢) Rolha de Champanhe; d) Rolha Téc-
nica 1+1; e) Rolha Aglomerada; f) Rolha Capsulada (APCOR, 2012).
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2 APRESENTACAO DA EMPRESA

O estagio cujo relatorio se apresenta foi realizado na Equipar, uma unidade industrial da
empresa Amorim & Irmaos que € a na unidade de negdcios Rolhas da Corticeira Amo-

rim, S.G.P.S.

A Corticeira Amorim € a maior empresa mundial de produtos de cortica com quase 150
anos de lideranca do sector. Pretende diferenciar-se pela qualidade, pelo espirito
empreendedor, pela inovacdo e pela capacidade de antecipar e responder as necessida-
des dos mercados. Nas rolhas que sdo desde sempre o seu grande volume de negdcios,
aplica grande parte do investimento em investiga¢do. Assim, o grupo Amorim possui
um leque variado de rolhas que cumprem elevados padrdes de qualidade, como o vinho
exige. A producdo de rolhas naturais e rolhas técnicas adequadas a vinhos tranquilos,

champanhes ou bebidas espirituosas conferem ao grupo uma gama alargada de opg¢des.

A unidade industrial Equipar, em Coruche, conta com 175 colaboradores (valor actuali-
zado Agosto 2014), trabalha 24 horas por dia, a 3 turnos, 5 dias por semana, triturando
50 toneladas de cortica e produzindo cerca de 5 milhdes de rolhas técnicas por dia. Tem
um volume anual de vendas de 62,2 milhdes de euros, sendo a maior fabrica do mundo
de produgdo de rolhas técnicas. Na Figura 6, podemos ver o fluxograma da organizagado

do grupo Amorim.
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Figura 6-Organigrama da Corticeira Amorim

OS PROCESSOS PRODUTIVOS E AS INSTALACOES

Na Unidade Equipar coexistem quatro processos produtivos: a trituracdo de cortica, a

producdo de rolhas com discos, a producdo de rolhas aglomeradas e o acabamento de

rolhas de cortica. Na Figura 7 podemos ver alguns os tipos de rolhas existentes na Equi-

par nomeadamente em a) as rolhas Twin-Top, em b) as rolhas Aglomeradas e C) as

rolhas Advantec.
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Figura 7: a) Rolha Twin-Top, b) Rolha Aglomerada, c) Rolha Advantec

Na Equipar sdo produzidas rolhas técnicas, que sdo constituidas por um corpo aglome-
rado. No processo de trituragdo de pranchas de corti¢a € produzido o granulado, que da

origem ao corpo aglomerado.

Da unidade sdo expedidas, para todos os continentes, rolhas semi-acabadas que serdo
finalizadas nas unidades de acabamento da Amorim & Irmaos ou de agentes distribuido-

res presentes nos paises produtores e engarrafadores de vinho.

A empresa expede também diariamente cerca de 1,5 milhdes de rolhas acabadas, i.e.
marcadas, tratadas e embaladas na Equipar Distribuicdo (EQD), prontas para serem

engarrafadas em clientes finais.

Conforme podemos ver na Figura 8, o layout da Equipar apresenta uma disposi¢ao
sequencial. O arranque do processo de produgdo inicia-se na trituragdo, em seguida o
granulado segue para o sistema Rosa e a partir dai segue o processo de fabrico da rolha

Aglomerada e Twin-Top sem ter de sofrer muitos transportes.
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Figura 8- Planta Geral Equipar (Fonte: Planta Equipar, 2014)
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Na Tabela 2 apresenta-se a descri¢cdo das areas da fabrica. Como podemos observar o

pavilhdo Twin-Top € o que detém maior drea coberta, seguido do pavilhdo Aglomerado.

AreaTotal: 122 000 m?
Area Coberta: 29 000 m 2

X . - Central Quimicos | Quimicos .
Trituracio TT Aglo EQD Expedicio Rosa Termica A B Escritérios
Jlo0m? 7220 4060m?  1760m? 3050 m? 1780 m? 620 m? 130 m? 230 m? 450 m?

m?

Area descoberta: 93 000 m?

Tabela 2:Areas da Fébrica (Fonte: Documento Interno, 2014)

2.2 METODOLOGIAS DE GESTAO DE PRODUCAO
A empresa na sua preocupacdo com a gestao de producdo utiliza as melhores metodolo-

gias de gestdo de producao e controlo de qualidade.

O sistema de produg@o Lean segue uma filosofia organizacional e comportamental para
a criagdo de valor e para a reducdo de desperdicios, a filosofia Kaizen. Esta é uma filo-
sofia de melhoria continua, teve origem no Japao e o seu impulsionador foi Masaakil-
mai. A combinagdo das palavras japonesas Kai(mudar) e Zen (para melhor) deram ori-

gem a sua denominacao (Brunet et al., 2003).

A filosofia Kaizen € util tanto no desenvolvimento de novos conceitos para um
produto, como no desenvolvimento de accdes que visam eliminar desperdicios nas
fabricas e melhorar o conforto e a seguranca dos colaboradores e clientes, com o objec-
tivo da melhoria continua (Vieiraet al., 2012). Kaizen € uma filosofia para a qual solu-
coOes e processos tornem os problemas evidentes, enquanto treinam e desenvolvem as
suas equipas para os resolver. Todos devem estar empenhados na elimina¢do do desper-

dicio.

2.2.1 Metodologia Kaizen

A filosofia Kaizen foi e continua a ser aplicada sobretudo na industria, mas que € reco-
nhecida como tendo aplicacio directa noutros campos, como o sector tercidrio ou a pré-

pria vida pessoal e familiar dos individuos.

A metodologia Kaizen sustenta que diariamente tem de acontecer alguma alteragdo quer

ao nivel da estrutura quer ao nivel da infra-estrutura da empresa por pequena que seja,
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deve acontecer sempre com vista a melhoria continua. Na Figura 9 podemos ver um
exemplo de quadro onde acontecem as reunides “+35mints”, nestas reunides € feito o ali-
nhamento das equipas e para além disso sdo estabelecidas metas e objectivos, por
exemplo no laboratério a meta a atingir sdo 180 maceracdes dia tinhamos diariamente
de alinhar a equipa para o conseguirmos fazer. O mesmo se aplica ao processo de fabri-

co para cumprir encomendas e planos de produgao.

Figura 9: Quadro onde sdo feitas reunides didrias (+ Smints)

2.2.2 Gestao de Desperdicios

Na empresa, devem criar-se condi¢des para que um produto, no tempo certo, seja entre-
gue na quantidade e com a qualidade desejada, com um preco estipulado tdo perto quan-
to possivel do valor do produto fornecido. Deve ser analisado na éptica do cliente o
conceito de valor e a cadeia de valor deve ser analisada de maneira a que nesse mesmo

processo sejam eliminados desperdicios.

Assim, vao ser descritos os sete tipos de actividade que, segundo TaiichiOhno, ndo
acrescentam valor ao produto e ao processo (os 7 Muda), pelo que qualquer empresa

terd como objectivo a sua eliminacao.

1. Producao em excesso — Ao produzir produtos sem uma ordem de fabrico, as
empresas incorrem no risco de ndo os vender, tendo sido utilizados no seu fabri-

co tempo, matérias-primas e recursos intteis.

2. Defeitos e Erros — Para produzir pecas defeituosas, foram desperdi¢adas horas

de trabalho e recursos.
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3. Movimentaciao de Pessoas —A movimenta¢do de operadores que ndo esteja

directamente relacionada com o acrescentar de valor deve ser eliminada.

4. Reprocessamento — Acontece essencialmente devido a falta de normalizacdo e
controlo do processo, que resulta em operacdes excessivas, que sao uma forma
de esconder os problemas existentes e assim controlar a variabilidade do proces-

SO.

5. Pessoas paradas — Os tempos de espera de materiais, durante os quais os opera-
dores estdo muitas vezes parados sao causados por diversos problemas tais como

mau balanceamento de linhas, falta de material, mudancas de trabalho e avarias.

6. Transporte de Material —E causa de tempo perdido, revelando uma necessida-
de de melhorar a localizagdo dos materiais e equipamentos, bem como a sua sin-

cronizagdo, o que acontece por dificuldades impostas pelo layout fabril.

7. Stock - Face a dificuldade de previsdo de comportamento dos mercados, as
empresas t€m tendéncia a subir os seus stocks, como forma de se salvaguarda-
rem de eventuais flutuagdes de mercado. Este Muda sucede frequentemente em

grandes superficies. Deve ser produzido aquilo que o mercado procura.

2.2.3 A Ferramenta “5S”’

O nome “5S” tem origem em cinco palavras japonesas: Seiri, Seiton, Seiso, Seiketsu e
Shitsuke que em portugués sdo normalmente traduzidas para Triagem, Arrumacao,
Limpeza, Normalizagdo e Disciplina. Os “5S” sdo uma das ferramentas lean mais
comummente aplicadas e, geralmente, a primeira a ser implementada. Os “5S” consti-
tuem um principio que pode ser aplicado a maioria das empresas, uma vez que envolve
todas as pessoas que trabalham no “chdo de fébrica”. Esta ferramenta implica uma
mudanca no comportamento das colaboradores, que consiste em deixar de trabalhar em
locais desarrumados e sujos para passar a trabalhar em locais arrumados e limpos e que
permitem que toda a gente saiba onde estd cada coisa e ainda, que seja facil perceber
quando ferramentas ou utensilios estdo fora do seu lugar o lema € “um lugar para cada

coisa, cada coisa no seu lugar”.

Em seguida elucida-se o significado de cada palavra:

Triagem
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O processo de triagem consiste na remog¢do de tudo o que ndo € necessario ao desempe-
nho das tarefas levadas a cabo no local de trabalho. A triagem resulta numa melhor
selec¢do dos recursos que acrescentam valor. Para além do mais, como € forcosa a ins-
peccdo de todos os itens do sector, sd@o frequentemente identificadas situacdes de itens

com necessidade de reparacao ou substituicao.

Arrumacio

O principio bésico da arrumagdo € que existe um local para cada coisa, e cada coisa tem
o seu proprio local. Este local deve ser discutido entre todas as partes intervenientes,
visto haver frequentemente diferentes pontos de vista. O processo de identificacdo dos

locais recorrendo a etiquetas faz parte integrante deste processo.

Limpeza

z

Uma vez cumpridos os dois primeiros “S” € necessario limpar o local e os equipamen-
tos, garantindo o funcionamento ptimo. O objectivo € limpar para que 0s equipamentos
sejam inspeccionados facilmente.

Normalizaciao

Nesta etapa € elaborada uma norma de trabalho, para que velhos hébitos se quebrem e
substituam por normas, que podem ter que ser impostas, numa primeira fase, até se con-

verterem num habito.
Disciplina

Para que os 5S se cumpram e se perpetuem no tempo, com o objectivo da melhoria con-

tinua, tem de haver, acompanhamento e apoio permanente no terreno.
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3 PROCESSO DE FABRICO - ROLHAS TECNICAS DE CORTICA

O processo de fabrico de rolhas técnicas € dividido em trés fases:

® Producdo de discos de cortica natural — que s@o colados nos topos das rolhas

Twin- Top;
e Fabrico do corpo de cortica aglomerada;
e Montagem da rolha.

Desde a prancha até ao produto final a cortica proveniente do montado passa por um
conjunto de transformacdes, que se diferenciam entre si consoante a rolha que se quer

produzir.

Como j4 se referiu anteriormente, as rolhas sdo produzidas a partir de um corpo forma-
do por aglomerado de granulos de cortica, ao qual se pode aplicar, ainda, nos topos, dis-
cos de cortica natural. Os discos de corti¢a ndo sao produzidos na Equipar, sdo adquiri-

dos a empresa Amorim Florestal — Ponte de Sor.

3.1 PROCESSO PRODUTIVO DA EMPRESA

O processo de transformacdo de matéria-prima € constituido por diversas fases, que

estdo esquematizadas no fluxograma da Figura 10.

Inicialmente s@o recepcionados todos os tipos de aparas que sdo posteriormente trans-
formadas em granulado. Alguns tipos de granulado destinam-se a expedicao, por serem
utilizados noutros fins distintos do fabrico de rolhas, enquanto outros granulados, desig-
nadamente o RCT e o RA, sdo sujeitos a um tratamento de descontaminacdo e limpeza,
denominado por Sistema Rosa. Posteriormente estes granulados destinam-se ao fabrico

de rolhas aglomeradas ou Twin-Top (TT).
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Figura 10- Fluxograma do Processo Produtivo das Rolhas na Equipar (Fonte: Documento Interno, 2013)

TRITURACAO

No processo de trituragdo sdo utilizadas corticas de refugo, dos tipos refugo,
apara, tira, barriga e broca. Estes materiais sdo subprodutos de processos de transforma-
cdo da cortica. A apara especial resulta do processo de producdo de discos, a tira resulta
do processo de tracamento e escolha da cortica, a barriga € retirada da parte interior da

prancha e a broca resulta da brocagem, processo pelo qual sdo feitas as rolhas naturais.

Neste processo de “grosso modo” pode dizer-se que inicialmente existe um des-
trocamento da cortica num moinho de trituragdo chamado MDT; h4 uma limpeza do
granulado (que nesta fase do processo de trituracdo em giria se chama “granulacdo”)
num peneiro, onde sdo separados corpos estranhos, tais como pedras, ferros, etc.... pos-
teriormente esta granulacdo vai a um secador, ¢ armazenada num “buffer” que serve de
armazenamento tempordrio para que o processo de trituracdo nunca pare, € segue
novamente para peneiracdo para separaciao dos granulados para os diferentes moinhos.
Se a dimensdo do granulo for >7 mm RA vai ao K600, se a dimensdo do granulo for >
7mm RCT vao ao K800, o MIM ¢ para granulados finos. Nesta etapa os granulados sao
separados por granulometria e densimetria (Figura 11). Apds este processo os granula-

dos sdo ensacados para expedi¢do ou para armazenamento € consequente consumo.
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Existem outros tipos de granulado e po resultantes da trituragcdo, que ndo se des-
tinam a producdo de rolhas de cortica, como € o caso do granulado AD. Por exemplo o
granulado AD € usado para a producdo de produtos de corti¢a para revestimento e o po

¢ utilizado como biomassa nas caldeiras da fabrica.

Moi nﬁ'_o de
Trituragio MDT

|
Grarflado
Peneiro(1)
¥

Secador

]
A

Silo

¥
Granulado
Peneiro(2)
¥ v ¥
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Se =7 p/
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Se =T p/
RCT

Rotex 2

l l L l Mesas Densimétricas

AD1/2
RN 12 RA 2/4 RCT 37 RCT&5/7
ADT1/2

v " i i
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I
Ll Ensaque/ |

Ensilagem
- ¥

Consumo

AD 0,51
Terras

A

¥

Consumo

Figura 11-Fluxograma do Processo de Tritura¢do (Fonte: Documento Interno, 2013)

Conforme podemos ver na Tabela 3 os granulados obtidos tém diferentes granulome-

trias e sdo destinados a diferentes tipos de utilizacao.
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Tabela 3- Granulometria dos Diferentes Granulados obtidos na Tritura¢ao

Denominacao Gran(llllll(l)nn)letria Utilizacao
RCT 3a7
RA 2a4 Rolhas
RN la2
AD 0,522 ACC'!
BD 05al ACC
ADT Terras EE”

1.2 ~ 2 .
e“- Nao rolhaveis

Para garantir a qualidade do produto sdo controlados os parametros descritos na Tabela

4, sendo as andlises todas efectuadas nos laboratorios de linha.

Tabela 4 - Controlos de Qualidade efectuados ao Material Triturado

Ensaio Descricao do Processo de Analise

Determinacdo da massa de uma amostra contida num recipiente

Massa volimica com o volume de 1 litro (1 dm 3 ).

Determinacao da humidade por diferenca da massa do granulado

Humidade p
antes e apds secagem.

Granulometria | Determinacdo das dimensdes dos granulos de cortica por peneiracao
mecanica de uma amostra de granulado. Pesagem de cada frac¢do
retida nos crivos.

Quantificacdo de | Deteccdo e medi¢ao do teor de tricloroanisol na corti¢a granulada
Contaminantes | através de cromatografia gasosa.

SISTEMA RoOSA
Os granulados destinados a producdo de rolhas s@o submetidos ao sistema Rosa (Rate of
Optimal Steam Application), que consiste numa destilacdo de vapor controlada que

remove cerca de 90% do 2,4,6-TCA e outros compostos volateis. A Figura 12 mostra os
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equipamentos onde € realizado este processo de limpeza e descontaminacdo do granula-

do.

Figura 12 - Sistema Rosa

Para garantir a qualidade do produto sdo controlados os parametros descritos na Tabela
5.

Tabela 5 - Controlos efectuados no Sistema Rosa

Ensaio Descricao do processo

E medida a libertacdo de TCA através de Cromato-

Quantificacdo de TCA orafia Gasosa.

Determinacao da humidade por diferenca da massa do

Humidade do granulado .
granulado antes e apds secagem.

Massa volumica do gra- | Determina¢do da massa de uma amostra contida num
nulado recipiente com o volume de 1 litro (1 dm3).

Como este sistema trabalha através de vapor de d4gua a humidade e a massa volumica do
granulado t€m tendéncia a ficar mais elevadas. Tendo em conta esta alteracdo o grupo
Amorim desenvolveu um sistema complementar, que se baseia na utilizacdo de um

micro-ondas para secar o granulado.
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Ap0s este processo os granulados RCT (3-7) e RA (2-4) podem ser internamente con-

sumidos nas extrusdes ou vendidos para outras unidades do grupo.

EXTRUSAO

Na extrusio, ocorre a mistura dos granulados com produtos quimicos. Usam — se neste
processo vérios aditivos: a cola que tem como objectivo aglomerar e colar os granulos
secos, o latex, com a finalidade de ajudar a aglomeracdo e melhorar a vedagao da rolha,
o Oleo parafinico, diminui atrito entre as tubagens e influencia directamente a massa
volumica), Como € possivel observar no esquema da Figura 13, a mistura € introduzida
no tubo (3) por intermédio do pistdo (1). A maior ou menor resisténcia oferecida pela
passagem da cortica na camara de moldagem (tubo de extrusdo) determina a maior ou
menor pressdo exercida sobre a composicdo e consequentemente determina a massa

volumica do aglomerado produzido (Morgado, 2011).

Figura 13- Esquema de Funcionamento de uma Extrusora (Morgado,2011)

Legenda:

1. Embolo ou Pistio compressor
2. Alimentador

3. Tubo (Camara de moldagem)
4. Camara de arrefecimento

5. Camisa de Aquecimento

6. Camisa de Arrefecimento

7. Bastao

A mistura efectuada proporciona a aglomeracdo do granulado, incrementando a sua
elasticidade o que permite a rolha adaptacdo aos variados gargalos jd em produto final.
Na Figura 14, podemos observar a linha de extrusdao Twin-Top que € idéntica a linha de

extrusao da rolha Aglomerada.
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Figura 14- Linhas de Extrusdo

Na Figura 15 podemos observar o fluxograma de processo da producdo da rolha Twin-

Top.

Producao de
Rolhas TwinTop

¥

Sistema Rosa

¥

Extrusao e Corie

¥

Topejamento

¥

Colagem

¥

Acabamentos
Mecanicos

¥

Lavacao

¥

Escolha

¥

Ensaque

¥

Stockagem e
Expedicao

Figura 15- Fluxograma do Processo Produtivo das rolhas Twin-Top

Na Figura 16 apresenta-se o fluxograma do processo produtivo das rolhas Aglomeradas

que € idéntico ao das rolhas Twin-Top. A grande diferenca estd na colagem de discos
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nas rolhas Twin-Top e na rolha Aglomerada. Nesta ultima € feito o chanfro que a rolha
Twin-Top ndo tem. As rolhas aglomeradas também podem ser acabadas, marcadas e

tratadas o que nao acontece com a rolha Twin-Top.

Producao de
Rolhas

5

w

Sistema Rosa

L2

Extrusdo e Corte

¥

Acabamentos
Mecanicos

Adwvantec

Lavacao/

Lavacao X
¢ Rewvestimento

[ I
i

Escolha

W

Supermercado

Rolha
Acabada

Contagem e
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!

Armazenagem e
Expedicao

Acabamento de
Rolhas

Figura 16- Fluxograma do Processo Produtivo das rolhas Aglomeradas

Sim
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Para garantir a qualidade do produto sdo controlados os parametros descritos na Tabela

6.

Tabela 6- Controlos efectuados na Extrusao

Ensaio Descricao do processo

Humidade Determinacao da humidade do corpo.

Determinacao das dimensdes para verificar se estao

Dimensoes .
conformes para o calibre que estamos a trabalhar.
Determinacao da massa do corpo.
e Se o bastiao/corpo sair pesado ou grosso, deve
Massa volimica aumentar-se a adi¢do de 6leo parafinico.

® Se o bastdo/copo sair leve, deve reduzir-se o
6leo parafinico.

Se este ensaio estiver conforme, garante que a aglo-

Permeabilidade ao gas ~ P
meracdo estd feita correctamente.

COLAGEM

A colagem € o processo que se segue (Figura 17). Trata-se de uma operacio
exclusiva de rolhas técnicas com disco, através da qual os discos sdo colados num ou
nos dois topos da rolha. Na unidade industrial onde sido produzidos os discos, durante a
escolha € feita uma classificac@o visual e os discos sdo separados por classes. Apds esta
classificac@o os discos sd@o marcados, a fogo, no lado que tem mais defeitos. Esta marca
serve para orientacdo no processo de colagem do disco. Os discos sdo correctamente
orientados com recurso a um equipamento de selec¢do com camaras, garantindo a classe
visual pretendida. Apds a colagem, o conjunto disco e corpo € submetido a um proces-
samento térmico durante um periodo minimo de 12 minutos, com o objectivo de secar a

cola que € colocada para agarrar o disco.
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Figura 17- Sec¢do da Colagem

Para garantir o controlo/qualidade do produto sdo controlados os parametros descritos

na Tabela 7.

Tabela 7-Controlos efectuados na Colagem

Ensaio Descricao do processo

E feito o ensaio de fervura, onde as rolhas sdao subme-
tidas a dgua fervente para verificar se ha descolamen-
to dos discos.

Descolamentos

E feito controlo e inspeccdo visual através da recolha
aleatoria de amostras. A colagem feita ao contrario
constitui um defeito.

Discos colados ao con-
trario

E feito controlo e inspeccdo visual através da recolha

Discos descentrados . )
aleatdOria de amostras. Trata-se de um defeito.

ACABAMENTOS MECANICOS

No processo de acabamentos mecénicos da rolha Twin-Top esta sofre um topejamento
do corpo apds a extrusdo e apds a colagem sofre novamente uma rectificacdo, que con-
siste em submeter o corpo e o disco a uma lixa, que proporciona um aspecto uniforme e
um toque suave a rolha. No caso das rolhas Aglomeradas apds a extrusdo o corpo é

submetido a acabamentos mecanicos (Figura 18).
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Figura 18- Maquina de Acabamentos Mecanicos

Para garantir o controlo/qualidade do produto s@o controlados os pardmetros descritos

na Tabela 8.

Tabela 8- Controlos efectuados nos Acabamentos Mecéanicos

Ensaio Descricao do processo

Dimensoes corpo e dia-

Através de um paquimetro.
metro

E medida a hipotenusa que € feita com este acaba-

Controlo do chanfro . .
mento, através de um paquimetro.

A partir desta etapa a rolha ndo sofre mais alteragdes fisicas. O processo seguinte € a

lavacdo.

LAVACAO

Na lavacdo (Figura 19),as rolhas sdo lavadas com desinfectantes e com agentes
branqueadores para obter a cor e higienizacdo especificadas do produto final. Os produ-
tos quimicos utilizados sdo peréxido de hidrogénio (agente oxidante e com funcdo de
desinfectante e de branqueamento das rolhas), silicato de sédio (permite um melhor
branqueamento das rolhas) e soda cdustica (catalisador da reac¢do de branqueamento de
forma a ter um processo mais rdpido e com maior eficiéncia) com adicdo de dgua. A
formulacdo dos diferentes tipos de lavagdo difere nas concentragdes e no tempo de reac-

¢do do peroéxido.
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Figura 19-Sec¢ao da Lavacdo

Para garantir o controlo/qualidade do produto sao controlados os pardmetros descritos

na Tabela 9.

Tabela 9- Controlos efectuados na Lavacao

Ensaio Descricao do processo
Quantificacio de perdxidos residuais, através de um
Perdxidos aparelho especifico, refletometro RQFlex
Controlo da humidade da rolha através de um apare-
Humidade lho Aqua-Boy.
TCA Controlo de TCA através de andlise por GC.
REVESTIMENTO

z

O revestimento € aplicado apenas as rolhas aglomeradas, de forma a obter a

coloragdo e textura caracteristicas da rolha Advantec.

Depois do Revestimento as rolhas seguem para a escolha.

EScoLHA

A escolha € feita electronicamente e constitui uma etapa processo de extrema
importancia ndo so para a rolha Aglomerada como para a rolha Twin-Top (Figura 20).
Aqui sio retirados todos os defeitos de corpo e de disco assegurando o padrdo de quali-

dade visual (classe e defeitos) das rolhas acordado com o cliente.
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Figura 20-Seccdo da Escolha Electrénica

Para garantir o controlo/qualidade do produto s@o controlados os parametros

descritos na Tabela 10.

Tabela 10- Controlos efectuados na Escolha

Ensaio Descricao do processo

Classe visual E afinada a classe da amostra.

) . Sao quantificados os defeitos contribuindo para a afi-
Defeitos (quantificagdo)
nac¢do do processo.

. - oA Sao controladas as dimensoes da rolha, diametro e
Dimensdes corpo, dia-

metro e humidade corpo e é também controlada a humidade.

MARCACAO E TRATAMENTO
A operagdo de marcacio tem como objectivo personalizar as rolhas. Estas sdo marcadas
de acordo com a indicacdo prévia do cliente. As rolhas sdo marcadas através de superfi-

cies de contacto, a fogo ou a tinta (as rolhas Advantec sdo marcadas apenas a tinta). A
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marca inclui sempre um logotipo de identificacdo do fornecedor (0 Grupo Amorim), a

ndo ser que o Cliente exija o contrario.

Marcagdo a fogo — impressao efectuada em rolhas, de um c6digo ou motivo, por contac-

to com uma superficie metalica incandescente (Figura 21).

Marcacao a tinta — € um processo de decalque de um cédigo ou motivo. Existe um reci-
piente com tinta onde passa o c6digo ou motivo que retém a tinta para ser aplicada na

rolha. Esta tinta é de natureza alimentar.

Nesta operacdo devem ser controlados alguns aspectos do processo, tais como:
-Centragem da marca com o corpo da rolha;

-Quantidade de tinta na rolha;

-Perfei¢ao da impressao.

Estes controlos devem ser efectuados periodicamente, independentemente de ser marca-

c¢do a tinta ou a fogo.

Com o processo quase concluido, as rolhas sdo tratadas num tambor de tratamento, onde
€ aplicada uma pelicula com caracteristicas lubrificantes e vedantes para facilitar o

engarrafamento, a vedacao e a extrac¢io das rolhas.

Os produtos utilizados sdo: o Bopsil 1, o P2x e o CAF 70004, todos da familia dos elas-
témeros. As maquinas utilizadas para a aplicac@o destes produtos estdo representadas na

Figura 22.

Figura 21- Maquina de Marcagao a Fogo
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Figura 22- Maquinas de Tratamento

EMBALAGEM E EXPEDICAO

Ap6s a conclusdo do processo produtivo, as rolhas sdo contadas e embaladas de forma a
garantir a integridade do produto e assegurar o modo de manuseamento mais convenien-

te ao Cliente (sacas ou caixas).

3.2 SISTEMAS DE CERTIFICACAO

O Grupo Amorim preocupa-se com o cumprimento de requisitos para manter os siste-
mas de certificacao existentes, nas dreas da qualidade, seguranca alimentar e ambiente.
E utilizada a normalizacio ISO, visando fortalecer as préticas j4 estipuladas, muitas
empresas recorrem a este tipo de certificacao, sendo o caso das normas ISO 9001 (qua-

lidade); ISO 22000 (seguranca alimentar) e ISO 14001 (ambiente).

Entre 1992 e 1996, foi levado a cabo um projecto pela Quercus, com a iniciativa da
C.E Liége(ConfédérationEuropéenneduliége), para aprofundar o conhecimento sobre
0s compostos presentes na cortica responsaveis por desvios sensoriais do tipo
mofo/bafio. Deste estudo surgem um conjunto de normas praticas para a fabricacio de
rolhas de cortica, cuja adopg¢ao pela industria permitiu nivelar a qualidade em todo o

sector, enunciado como Cédigo Internacional de Praticas Rolheiras (CIPR).
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4 CONTROLO DE QUALIDADE

O Controlo de qualidade é uma avaliacdo adoptada por algumas organizacdes de dife-
rentes segmentos em todo mundo para definir padrées de qualidade em procedimentos,
politicas e ac¢des, de maneira uniforme, garantindo que uma vez definidos sao cumpri-
dos através de normas. Esta avaliacdo tem em consideracdo o grau de satisfacdo do con-
sumidor, dos accionistas, dos funcionarios, dos fornecedores e da sociedade, como um

todo.

No grupo Amorim este conceito € tido em conta € é promovido o espirito de compro-
misso e responsabilidade desde os 6rgdos maximos aos colaboradores. A matéria-prima
¢ controlada a entrada, durante o processo e ja transformada em produto final, volta
novamente a ser controlada. Os produtos a entrada sao submetidos a varios controlos,

nomeadamente:

1. Quantificagdo de humidade para acerto dos valores monetdrios com o fornece-

dor.
2. Quantificacio de TCA.
3. Analise Visual

Ao longo de todo o processo o produto € acompanhado e centrado nos operadores e
¢ controlado pela equipa de controlo de processo, que caso seja necessario actua. E tam-

bém controlado pela equipa do controlo de qualidade.

A érea da qualidade estd organizada da seguinte forma (Figura 23):
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Figura 23- Fluxograma da organizac¢do da Qualidade

O autocontrolo € uma ferramenta utilizada na Equipar, com o objectivo de juntar as
pessoas que fazem a producdo e as pessoas que controlam a produgdo. Os operadores
realizam as tarefas assegurando a conformidade e a qualidade das mesmas. Os registos

do controlo sdo feitos em cartas de controlo.

O controlo de processo é desempenhado por uma equipa que avalia o desempenho
do processo, tendo em conta as metas de qualidade. O controlo € feito através das cartas
de controlo, € feita a verificacdo do preenchimento das mesmas, as cartas de controlo
servem para a reunido de uma maior informacio que permita rapidamente perceber o

estado do processo e actuar.

O controlo de qualidade € desempenhado por uma equipa que avalia o estado do
produto em vdrias fases, a entrada, durante o processo € a saida, ja em produto final. O

controlo € feito através de analises no laboratério de linha.

Sao controlados parametros tais como:
1. Dimensdes da rolha
2. Humidade da rolha
3. Massa volimica das rolhas

4. TCA

38



5. Classe visual
Enquanto produto final, as rolhas s@o submetidas a varios controlos, tais como:

1. Andlise visual - Célculo do desvio em relacdo a uma amostra de referén-
cia. Separacdo dos defeitos e avaliacdo da sua extensdo (no caso de rolhas

TT).
2. Andlise Dimensional — Verificacido das dimensdes finais da rolha.
3. Humidade - Determinacdo da humidade das rolhas.

4. Determinacdo da Massa Volimica - Determinagdo por cdlculo da massa
especifica das amostras, apds determinagdo das suas dimensdes e massa

por método adequado.

5. Teor de peréxidos - Determinacao do teor de perdxidos residual em rolhas
de cortica por extraccdo da amostra com 4gua destilada e determinacdo

reflectométrica do teor de perdxidos do extracto obtido.

6. Teor de p6 — Determinacdo do teor de residuos sélidos numa amostra de

rolhas por filtrac@o a vacuo.

7. Tor¢dao — Determinacdo do momento e do angulo de tor¢do no ponto de
ruptura da rolha, quando esta € sujeita a tor¢ao axial. Permite analisar a sua

homogeneidade, flexibilidade e resisténcia.

8. Quantificacio de TCA — E a extraccdo de 2,4,6-Tricloroanisol (TCA). E
realizada pelo método micro-extracdo em fase sélida por exposi¢do no
headspace (SPME) com a ajuda de uma fibra utilizada por norma para
absorc¢des de compostos volateis ou de baixo peso molecular. Os compos-
tos absorvidos sdo desorvidos e analisados numa coluna capilar de baixa

polaridade (apolar).

4.1 RASTREABILIDADE

O sistema de rastreabilidade é assegurado em todas as fases do processo produtivo, na

producio, na transformacio e distribui¢io. E possivel a partir de uma nota de encomen-
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da chegar aos silos de armazenamento de granulado, local de armazenamento antes do

inicio do processo. O fluxo de rastreabilidade da Equipar € o seguinte:

JI\. / AAMMDDS
fo \\ /f \\ // g

Ad-AnoMM-Més:5-Silo

Silos de |
Armazenamento

AAMMDDLL

Exirusa —* AA-AnoMM-Més:
i LL-Linha

Corte

Lotes Internos

_— .
Produtos Cruimicos
Acabamentos Mecinicos > i i Giaiatii
& AT ' R Laote Granulados
Lavagio == | avagio/ Revestimento Lotes Internos
> Produtss Quimicos

Supermercado
AGLO

3 N" Encomenda
Contagem & o - =
i r N*Lavagio
Embalagem
N" Amostra

Expedigao

Figura 24- Rastreabilidade do Processo Produtivo

Na Figura 24 podemos observar que a rastreabilidade € iniciada logo quando comeca a
ser produzido o granulado, AAMMDDS (A-ano, M-Més,D-dia,S-Silo), na extrusdo é
utilizadoum cdédigo idéntico sé € alterado o silo para linha, AAMMDDLL (A-ano, M-

Més,D-dia,LL-linha), a partir dos acabamentos mecanicos sao considerados os lotes de
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granulados utilizados. No fim do processo, na contagem e embalagem sdo utilizados os

numeros da encomenda, numero da lavacdo e nimero da amostra.

4.2  ESPECIFICACOES

Entende-se por especificacdo as caracteristicas as quais o produto deve responder. Os
critérios de aceitacdo e rejeicdo complementam as especificacdes. Trata-se de critérios
com o0s quais produtos ou servigos sdo avaliados com base numa inspeccao por amos-
tragem. A avaliacdo ¢ feita de acordo com limites da especificacdo e condi¢des contra-
tuais. Nesta industria as especificacdes e os critérios a ter em conta podem agrupar-se
segundo vérios tipos, reflectindo diversos ensaios e caracteristicas como se apresenta na

Tabela 11.

Tabela 11- Ensaios e Caracteristicas

Ensaio Caracteristicas

Comprimento

Diametro
Dimensionais

Ovalidade

Chanfro

Humidade

Peso Especifico

Momento de Tor¢ao

Angulo de Torgio

Tensao de Corte
Fisicos Mecanicos

Forg¢a de Extraccio

Vedacdo ao Gis

Vedacao

Bomba Hidrostatica

Absorcao
Quimicos Teor de Peréxidos
Teor de P6
TCA 2,4,6 - TCA
Sensorial Caracteristicas Sensoriais
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4.3 ROLHAS ENQUANTO VEDANTES

A rolha de cortica € considerada um vedante de exceléncia, sendo a preferéncia
evidente a nivel mundial independentemente do estrato social ou da situacdo em que €
consumido o vinho com rolha de cortica. Normalmente a rolha de cortigca € associada a
qualidade do vinho, um bom vinho tem sempre uma boa rolha de cortica. A rolha de
cortica impede a oxidag¢do do vinho, as suas propriedades mecanicas de compressibili-
dade, resiliéncia e de adesdo a superficie do vidro, evitam a fuga de vinho e/ou a entrada
de ar na garrafa, s assim € permitida a maturagdo Optima do vinho. A rolha de cortica é

um produto biodegradavel e recicldvel.

Alguns produtores de vinho revelam vdrios problemas relacionados com o uso dos
vedantes artificiais: a oxidagdo prematura, a absor¢@o e transmissao de aromas ou gos-
tos estranhos sdo alguns dos problemas identificados devido ao uso de vedantes sintéti-
cos. As cdpsulas de rosca t€m limitagdes evidentes, causam problemas técnicos na linha
de engarrafamento e uma vez retiradas do gargalo dificilmente voltam a ser introduzidas

(Amorim, 2014).

Contudo, apesar das suas caracteristicas excepcionais como vedante, a rolha de cortica
pode transmitir ao vinho alguns sabores que lhe retiram propriedades e valor, pelo que

tém de ser despistadas contaminagdes a que a cortica possa ter sido sujeita.

4.4  CONTAMINANTES

Os principais compostos responsaveis pela contaminacdo no vinho sdo haloanisdis e
halofendis. Estes compostos sdo facilmente detectados através do olfacto e do paladar.
Na Tabela 12 estdo os limites de percepcdo dos mesmos, quer em dgua, quer em solu-

coes alcodlicas e vinho.
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Tabela 12- Limite de Percepcao Sensorial dos Principais Haloanis6is e Halofendis responsaveis pelos
aromas Fungicos nos vinhos

Limite de Percepciao Sensorial
Composto
(Caponeet al., 2009; Boutou et al., 2007)

Em agua: 30 — 300 pg/L

2,4,6 — Tricloroanisol (2,4,6 - TCA) Em solugdo alcodlica (vinho) : 1,5 -3

ng/L
2,3,4,6 — Tetracloroanisol (2,3,4,6 - Em dgua: 4 ng/L
TeCA) Em solucido alcodlica (vinho) : 15 ng/L
Pentacloroanisol (PCA) Limiar de deteccao — 10000 ng/L.

Em 4gua: 8 — 30 pg/L
2,4,6 — Tribromoanisol (2,4,6 — TBA)
Em solugdo alcodlica (vinho) : 3 ng/L.

Em agua: 300 pg/L

2,4,6 — Triclorofenol (2,4,6 — TCP) Em solugdo alcodlica (vinho) : > 0,90

ng/L

Em agua: 600 pg/L

2,3,4,6 — Tetraclorofenol (2,3,4,6 — TeCP) Em solugdo alcodlica (vinho) : > 0,90

ng/L

Em 4gua: 1600 ug/L

Pentaclorofenol (PCP) Em solucio alcodlica (vinho) : > 0,90

ng/L

Em 4gua: 200 pg/L

2,6 — Diclorofenol (2,6 -DCP) Em solucdo alcodlica (vinho) : >

0,032ug/L

O TCA, abreviatura de 2,4,6- Tricloroanisol, € uma substincia quimica encontrada em
produtos alimentares e liquidos. Quando contaminados com TCA, os vinhos apresentam
um gosto de cartdao himido e mofo. O vinho pode ainda apresentar outros odores asso-
ciados a queijo, bolor, terra, cebolas podres e geranios. Estes problemas resultam de
reaccOes quimicas, motivadas por fermentacdo insuficiente nas pipas, contaminacao dos
cascos ou manuseamento indevido durante a producdo. Muitos autores defendem que a

contaminacdo com TCA acontece ainda no campo, por exemplo com a utilizacdo de
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produtos quimicos a base de lixivias na desinfeccdo do material utilizado na poda das
vinhas € bem como com a utilizacdo de produtos quimicos a base de cloros e lixivias
(APCOR,2014)

Actualmente sabe-se que o TCA resulta da actividade de micro-organismos, como 0s
fungos Penicillium e Trichoderma entre outros, que se desenvolvem na presenca de
produtos clorados. Existe risco de ocorréncia de TCA nas pranchas de corti¢a, sempre

que estdo presentes fendis, cloros e fungos.

Conscientes de que o TCA pode ocorrer nas rolhas de cortiga, as industrias corticeira e
vinicola tém vindo a apostar fortemente na investigacdo, procurando deste modo com-
preender como este se desenvolve e qual a forma de o eliminar (Pawliszyn,1999; Mar-

ques,2009; Lopes, 2008; Lopes, 2007; Pais,2013)

4.5 FORMACAODO TCA

A formagdo de haloaniséis é um mecanismo de sobrevivéncia para muitos micro-
organismos quando expostos a ambientes poluidos com halofendis. Existem vérios
compostos presentes na cortica, que por varios mecanismos dao origem ao TCA, como

se pode observar na Figura 25 e se descreve em seguida.
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Figura 25- Possiveis Vias de Formacgdo de TCA (Fonte: Cabral,2013)

1 - Catabolismo de compostos clorados

0 2,4,6-TCA forma - se e € considerado um intermedidrio do catabolismo de compostos

clorados complexos.

Por exemplo, o Pentaclorofenol (PCP) e o 2,3,4,6 Tetraclorofenol (2,3,4,6-TeCP) sdo
dois compostos altamente t6xicos e a sua biometilacdo aos respectivos aniséis sdo uma

forma de destoxificacdo. O 2,4,6-TCA forma-se devido a desalogenagdo dos ani-

s6is(Cabral, 2013).

2 -Desalogenacao de anisois clorados

O 2,4,6-TCA ¢ formado directamente a partir de cloroaniséis complexos, como o
2,3,4,6-Tetracloroanisol (2,3,4,6-TeCA) e o pentacloroanisol (PCA) por um processo de
desalogenacdo redutivo(Cabral, 2013).
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3 - Halogenacao do anisol

O fenol da origem ao 2,4,6-TCA por cloragdo e por biometilagdo; ou, alternativamente,
se o anisol fosse o precursor, entdo a biometilacdo aconteceria antes da cloragao(Cabral,

2013).

4 —Halogenacao e biometilacao do fenol

O fenol € sintetizado intracelularmente a partir da glucose dando origem ao acido chi-
quimico através da via das pentoses fosfato e originando o 2,4,6-TCA posteriormente

por cloracao(Cabral, 2013).

5 -Biometilaciao

Os cloroanisois aparecem na natureza, a partir de micro-organismos, resultando direc-

tamente da biometilagdo(o-metilagdo) do respectivo precursor clorofenol(Cabral, 2013).
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4.6 ANALISE SENSORIAL

A andlise das propriedades organolépticas de uma rolha ou disco tem como objectivo

auxiliar o desenvolvimento do conhecimento desta drea e garantir a qualidade do produ-

to.

A andlise sensorial deve ser feita no minimo por trés provadores (cinco € o ideal) que

cheiram as maceracdes dos discos e rolhas, prevalece o “off-flavour” que se manifesta

mais vezes. O “off-flavour” s6 € vélido se for encontrado por mais de 50% dos provado-

res. Assim, um lote é rejeitado quando forem encontrados 2 ou mais “off-flavours”. A

Tabela 13 contém grupos descritivos que utilizamos frequentemente. Esta tabela foi reti-

rada da norma ISO22308 que tem por objectivo a caracterizacdo e avaliagdo de possi-

veis odores na rolha.

Tabela 13- Tabela de Grupos de Aromas (segundo a ISO 22308)

Quimico (Q)

Hidrocarbonetos

Medicinal

Farmacéutico

Rancoso

Solvente

Tinta

Fenol

Vegetal (V)

Erva Fresca

Feno

Eucalipto

Terra Molhada

Terra

Bolor/Mofo (B)

Bolor / Mofo seco

Bolor / Mofo de cave

Decomposicao (D)

Ovo Podre

Agua Estagnada
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O TCA é um “off-flavour” que pela Tabela 13 se considera do grupo B, uma vez que o
seu “off-flavour” é muitas vezes associado a bolor e mofo. O TCA € formado quimica-
mente estdvel e facilmente absorvido por diversos materiais naturais e sintéticos, onde
se insere a rolha de cortica e o vinho. No vinho este composto é detectdvel na gama dos
ppt, variando de pessoa para pessoa, a respectiva capacidade de detec¢cdo nomeadamen-
te entre homem e mulher e entre pessoas que vivem a diferentes latitudes (Fernandes,

2013).

4.7  CROMATOGRAFIA GASOSA

Uma vez detectado o TCA, procede-se a sua quantificacdo através de cromatografia
gasosa (GC) combinada com Micro-extrac¢do em Fase Solida (SPME). Para que se pos-
sa utilizar esta técnica os constituintes devem ser volateis, como € o caso do 2,4,6 — Tri-

cloroanisol.

Esta técnica envolve uma fase estacionaria e uma fase movel. A fase estacionaria (sélida
ou liquida, que adere a um meio-suporte poroso) estd em contacto com uma fase mével
(fluido) que transporta a amostra (soluto). A separacdo resulta das diferencas de afini-
dade dos solutos com as duas fases, o que resulta numa diferenca de velocidades de
migracdo dos solutos a serem arrastados pelo solvente movel. Ha solventes “mais rapi-
dos” e outros mais “lentos” por esta razdo é importante a definicdo do tempo de reten-
cdo. Resumindo, os componentes siao separados pelas diferencas de volatilidades e pelas
diferencas estruturais que justificam a sua permanéncia na fase estaciondria por um

periodo mais ou menos demorado.

Na Figura 26 podemos perceber a importancia da rapidez da injeccdo instantanea da
amostra na medida em que permite que se separem imediatamente 0os componentes, sem

proporcionar a sua degradacao.
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Figura 26-Separacdo dos Componentes da Amostra na Coluna (Fonte Silva,2011)

A SPME € uma técnica de extrac¢@o e pré-concentracdo da amostra que surgiu
como uma alternativa aos métodos tradicionais de extrac¢do, extrac¢ao liquido-liquido e

outras técnicas de extraccao.

A técnica de SPME tem sido, como ja referido anteriormente, combinada com GC e
aplicada a uma grande variedade de compostos de ambientes bioldgicos e amostras ali-
mentares. A andlise por SPME surge com variadissimas vantagens: simplicidade de uti-
lizagdo, rapidez, automatizacao de preparacdo das amostras, auséncia de solventes orga-
nicos e caracterizacdo do espacgo, fornecendo um extracto representativo dos compostos
responsaveis pelo aroma que € detectado pelo sistema olfactivo. As técnicas que utili-
zamos consistem na extrac¢ao do material volatil através do “headspace”. Este material
¢ absorvido na fibra, até ser atingido um equilibrio entre o que estd a ser absorvido e a
concentracdo do mesmo na amostra. Quando € atingido este equilibrio a agulha recolhe
e é exposta ao injector que estd a alta temperatura. Aqui o material € desorvido na colu-

na capilar, onde € separado como se mostra na Figura 27 (Riboulet et al., 2002).
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EXTRACAO ANALISE CROMATOGRAFICA

Figura 27- Extracdo e Dessor¢do do Material Extraido (Fonte Valente et al,1999)

A Figura 28 mostra o esquema dos componentes do Cromatégrafo Gasoso.

Legenda da Figura:

1-Reservatério de Géas e controles de flu-
xo/Pressao

2- Injector (vaporizador) de amostra

3- Coluna cromatografica e forno da coluna

4- Detector

5- Electrénica de tratamento (amplificacdo) de

sinal

6- Registo de sinal

Figura 28- Componentes do Cromatdgrafo Gasoso (Fonte Silva,2011)

No inicio do esquema da Figura 28 pode ver-se em1-Reservatério de gis e controlos de
fluxo/pressao, o local onde € armazenado e controlado o gas de arraste, Azoto. Este gas
constitui a fase mével, que ndo interage com a amostra, mas apenas a carrega através da

coluna de separagdo.
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Em seguida existe o 2-Injector local onde se d4 a vaporiza¢do da amostra. A temperatu-
ra do injector deve ser suficientemente elevada para que a amostra se vaporize imedia-

tamente, sem decomposi¢ao.

Num Cromatografo gasoso em seguida existe 03-Forno contém a coluna cromatografica
do tipo capilar que se encontra revestida internamente pela fase estaciondria. E o local
onde ocorre a separagdo da mistura. Neste tipo de separacdo, entre outras caracteristicas,
¢ desejavel que o forno possibilite um aquecimento e arrefecimento rapidos, bem como

um fécil acesso a coluna e ampla faixa de temperatura de uso.

Apo6s o forno situa-se o sistema de detec¢do que € constituido por um dispositivo de
interface que examina continuamente o material que apds injeccao foi separado na colu-
na enviando um sinal em simultdneo com a passagem de substancias, que ndo o gas de

arraste.

O sucesso da cromatografia depende muito do da eficiéncia do processo de deteccao.
O4-Detector é um dispositivo que indica e quantifica os componentes separados pela
coluna, analisa continuamente o material. Os detectores devem ter caracteristicas tais
como: resposta rapida, alta sensibilidade, boa estabilidade durante grandes intervalos de
tempo, boa resposta a uma grande variedade de compostos. No laboratério da Equipar

existem dois cromatdgrafos com detectores ECD.
Neste tipo de detector sdo analisados compostos com elevada afinidade electrénica,

nomeadamente, os compostos halogenados. Na Figura 29 pode observar-se o esquema

de um detector.

Legenda da Figura:

1-Anodo (fonte radioativa b- emissora)
2 Saida de gases

3 Cétodo

4 Cavidade

LI

5 Coluna cromatografica

Figura 29-Detector ECD (Fonte: Silva,2011)
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O principio de funcionamento do ECD € a supressdo de um fluxo de electroes lentos
(termais) causada pela sua absor¢@o por espécies electrofilicas. Um fluxo continuo de
electrdes lentos é estabelecido entre um anodo (fonte radioativa 3 -emissora) e um céto-
do. Na passagem de uma substincia electrofilica alguns electrdes sdo absorvidos, resul-
tando uma supressdo de corrente eléctrica (Figura 30). Consoante o mecanismo de
deteccdo e as caracteristicas da resposta, os detectores ECD classificam-se em detecto-
res coulométricos de corrente constante e de frequéncia constante. O ECD depende da
concentracao e necessita de uma calibrag@o precisa com amostras padrio para poder ser
utilizado em andlise quantitativa. A sua estabilidade depende da estabilidade do fluxo e

da pureza do gés de arraste, das oscilagdes de temperatura e da fonte de radiag@o.
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Figura 30- Detector ECD- Principio da Captura (Fonte Silva,2011)
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5 TAREFAS EFECTUADAS NO ESTAGIO

O presente trabalho consiste na descricio da rotina do laboratério. Ao longo dos 3
meses de estdgio fui acompanhando todas as tarefas do laboratério também porque
faziam parte integrante da funcdo ocupada no laboratério. Algumas das fungdes passa-
ram por organizacdo da rotina do laboratdrio, distribui¢do de tarefas, acompanhamento
de tarefas e ensaios. Os resultados apresentados reflectem um periodo de amostragem

compreendida entra Janeiro e Junho de 2014.

5.1 MACERACAO

A macerac@o tem como objectivo a extraccdo dos compostos volateis da cortica. Esta
operacdo consiste numa extraccao sélido/liquido e é feita através da imersdao do material
que queremos analisar (apara -Figura 31, granulado, rolha- Figura 32 ou disco de corti-
ca) num liquido. Neste processo o material é colocado num frasco com solugdo etandli-

caa 12% (v/v) tentando simular o contacto da cortica com vinho durante 24h.

Figura 31- Maceracdes de Aparas
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Figura 32-Maceragdes de Rolha

5.2 PREPARACAO DE MACERACOES

Diariamente sdo efectuadas no minimo 180 maceracdes. Sao feitas aproximadamente 50
maceracdes de rolha, 40 maceracdes de aparas e entre 80 e 100 maceracdes de granula-
dos. As amostras de rolhas sdo recolhidas por um elemento do laboratério, duas vezes
por dia. Sdo recolhidas amostras para o ensaio de GC e amostras para o ensaio de teor
de pd. As restantes amostras vao chegando ao laboratdrio ao longo do dia. As macera-
coes de rolha sao feitas a todos os tipos de produto, a todos os calibres e a todas as lava-

coes.

5.2.1 Material/Equipamentos

. Frasco capacidade 2L - Aparas

. Frasco capacidade 0,5 L — Granulado ou Rolhas
. Solugdo etanodlica 12% (v/v)

. Cloreto de sddio (sal de cozinha)

. Cépsula de aluminio, tipo rosca

. Vials
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5.2.2 Amostras

Nesta unidade podemos ter diferentes tipos de amostras para analisar, aparas, granula-
dos, rolhas ou discos. Em termos de aparas, sdo analisadas aparas de todos os tipos,
todos os fornecedores, todas as entradas (quantidade: neste caso a cortiga deve ser parti-
da em pedagos, o maximo possivel); relativamente aos granulados, sdo analisadas todas
as granulometrias, todos os turnos (no ensaio utiliza-se uma quantidade equivalente a
meio frasco de 1L). A cortica é colocada nas quantidades referidas e o restante volume
do frasco perfaz-se com solugdo etandlica a 12% (v/v). A macera¢do ocorre num perio-

do compreendido entre 24 e 72 horas.

5.2.3 Descricao das Maceracoes

Rolhas

. Maceracao composta: colocar num frasco de vidro, com volume de 500 mL, 12
rolhas de cortica aglomerada; perfazer o volume do mesmo com solucdo etandlica 12 %
(v/v); fechar o frasco com a respectiva tampa e deixar a macerar durante 24 h a tempera-

tura ambiente.

. Maceracao individual total (de toda a superficie da rolha): colocar num fras-
co de vidro, com capacidade para 30 mL, a rolha que se pretende analisar; perfazer o
volume do mesmo com solugdo etandlica 12 % (v/v); cobrir o topo do frasco com papel
de aluminio; fechar o frasco com a respectiva tampa e deixar a macerar durante 24 h a

temperatura ambiente.

Método Expedito:
No caso de rolhas técnicas sem pegas naturais (ex: Neutrocork, Aglomerada, Advantec,
etc.) a maceracdo durante 24 horas a temperatura ambiente poderd ser substituida por

maceracgdo durante 6 horas a 30°C.

Granulado

Método Normal:
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Colocar num frasco de 0,5 L (metade do frasco aproximadamente) com granulado, até
ocupar o volume aproximado de 50 rolhas 45x24 mm e completar o volume com solu-

cdo etandlica a 12%. Deixar em maceragao durante 24 horas a temperatura ambiente.

Método Expedito:

Colocar uma quantidade de granulado(metade do frasco aproximadamente) no
interior de um frasco de 500 mL e adicionar solucdo etandlica a 12%, ter em conta o
tipo de granulado em andlise, adequar as quantidades de granulado e de solucdo etandli-
ca, de forma a respeitar a propor¢ao definida e a ndo deixar espago livre (headspace)

entre o macerado e tampa do frasco. Deixar em maceracao durante 50 minutos a 30°C.

Aparas
Cortar a apara em pequenos pedacos e colocar em frasco de 2L, com uma quan-
tidade suficiente para ocupar o volume total do frasco. Adicionar ao frasco solugdo eta-

nolica a 12% até perfazer o volume total. Deixar em maceracdo durante 50 min a 40°C.

PIPETAGEM

Apoés a maceracao, o macerado € pipetado 10 mL para vials com 2g de cloreto
de sddio. Este composto € utilizado para uma melhor separacdo dos compostos, tornan-
do o macerado saturado, aumentado a sua volatilidade, proporcionando uma facil ascen-
sd0 do TCA ao headspace. Posteriormente, € adicionado padrdo interno 100 pL de

TCA3 (2,3,6 tricloroanisol), concentragdo 2 ppb.

5.3 ENSAIO DE TEOR DE PO

O tratamento das rolhas consiste na aplicacdo de produtos a base de silicone-
se/ou emulsdes de parafinas de modo a garantir a reducdo da absorcdo de dgua pela cor-
tica, dado que estes produtos sdo hidrofébicos. Desta forma, o tratamento garante por
um lado uma boa vedacgdo ao liquido e por outro a lubrificacdo da rolha para facilitar

uma melhor extrac@o ou inser¢ao na garrafa.
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O ensaio de teor de p6 (Figura 33) € muito importante na medida em que indica
a quantidade de po libertada apds o tratamento. Se o tratamento for bem aplicado nao ha

libertacao de po.

Figura 33-Teste Teor de P6

5.3.1 Material/Equipamentos
¢ Erlenmeyer 500 ml

e Proveta;

e Agitador rotativo;

e Filtro de membrana com poros de 1,2 um;
e Sistema de filtracdo por vicuo;

e Placas de Petri;

e Estufa (regulada para 100°C);

¢ Balanca analitica.

e Agua destilada

5.3.2 Amostras

A amostra para andlise € recolhida de rolhas revestidas, das quais se devem tirar aleato-

riamente 16 rolhas.
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5.3.3 Procedimento

Este ensaio efectua-se em duplicado.

e (Colocar 200 mL de 4dgua destilada num erlenmeyer e juntam-se 8 rolhas, com
calibres com didmetro inferior a 25 mm. No caso das rolhas de calibres superio-

res, usam-se no ensaio 100 mL de dgua destilada e sdo 3 rolhas;
e Agitar durante 30 minutos;

e Tarar a placa de Petri, previamente seca durante 1h na estufa a 100°C, juntamen-

te com o filtro de membrana;
e Filtrar a solugdo através do filtro de membrana, com auxilio de vicuo;
e Ap¢s filtragdo colocar a membrana na caixa de Petri, com a ajuda de uma pinga;
e Levar o conjunto (caixa de Petri + membrana + filtrado) a estufa durante 2h;

e Deixar arrefecer no excicador e pesar.

O resultado é calculado da seguinte forma:

(P2 — P1) * 1000
n

TeordePo6(R) =

Sendo:

P1 — massa da placa de Petri + filtro (g)

P2 — massa da placa de Petri + filtro+ filtrado (g)
n — nimero de rolhas utilizadas no ensaio

O resultado final € a média aritmética dos dois ensaios € vem expresso em mg/ rolha,

arredondado as décimas.

5.3.4 Resultados obtidos

O Grifico 1 representa o resultado da andlise do teor de po feito a todas as rolhas antes

da expedicdo. O valor médio dos resultados apresentados ¢ de 0,2 mg/rolha, tendo em
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conta o limite da especificacdo que é de3 mg/rolha, podemos concluir que os valores

deste ensaio estdo sempre muito abaixo do limite da especificacao.
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Grafico 1-Resultados da Analise de Teor de P6

5.4 ENSAIO DE TORCAO

Este ensaio € efectuado a todas as amostras de rolhas aglomeradas com calibre superior

a 25 mm e sempre que esteja especificado pelo cliente na carteira de encomendas. Neste

ensaio € determinado o momento e o angulo de tor¢do no ponto de ruptura da rolha,

quando esta ¢ sujeita a tor¢do axial. O valor médio para o momento de tor¢ao da amos-

tra, € a média aritmética dos valores dos dngulos lidos. O momento de tor¢do € a média

aritmética dos valores dos momentos lidos. O dngulo € expresso em grau.

5.4.1 Material/Equipamentos

A madquina utilizada € a Maquina de ensaio Torsilab 2000 (Figura 34).
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Figura 34-Ensaio Torcao, aparelho Torsilab

5.4.2 Amostras

As amostras sdo recolhidas no sector de produc¢do, usando-se rolhas ndo revestidas.

Devem tirar-se aleatoriamente 6 rolhas, no minimo.

5.4.3 Procedimento de funcionamento do aparelho

® Pressionar o botdo “Start” para dar inicio ao ensaio;
e Posicionar a rolha no centro do Torsilab, interior da “garra” ;
® Pressionar o botdo “Start” para se iniciar o ensaio;

¢ O ensaio decorre em automético e os valores sdo exportados para o computador.

5.4.4 Resultados obtidos

Existem especificagcdes para as diversas rolhas, tal como apresentado no anexo lpara a
rolha espumosa, e para as rolhas TT. Resultados no anexo 3. De acordo com os resulta-

dos obtidos concluimos que os valores obtidos estdo dentro da especificacao.

5.5 TEOR DE PEROXIDOS

As rolhas, como referido anteriormente, sofrem um processo de lavag¢do onde € utilizado
perdéxido de hidrogénio (H,O,). Esta substancia € utilizada como desinfectante, e conse-
quentemente como agente de limpeza e dd também a coloragdo a cor da rolha, mais

escura ou mais clara consoante o que o cliente exigir. Apds a conclusio deste processo
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ficam sempre residuos de peroxidos nas rolhas. Um nivel de concentragdo elevado deste
composto impacta directa e negativamente na qualidade do vinho. Este ensaio tem como

objectivo a medicao do teor de perdxidos nas rolhas.

5.5.1 Material/Equipamento

e Medidor refletometro RQFlex, com tiras de andlise de peroxidos (Figura 35)
¢ Erlenmeyer
e Agua desionizada

e Agitador rotativo

Figura 35-Aparelho de Medicdo de Perdxidos

5.5.2 Amostras

As amostras sdo recolhidas na lavacdo durante o processo de fabrico, usando-se rolhas
ndo revestidas. No fim do processo de tratamento das rolhas devem tirar-se aleatoria-

mente 6 rolhas tratadas.

5.5.3 Procedimento
Colocam-se 3 rolhas num erlenmeyer e adicionam-se 100 mL de 4gua filtrada. Agita-se

durante 1 hora. Apds este tempo, determina-se a quantidade de per6xidos com ajuda do
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refletometro. Mergulha-se a tira na solug@o e insere-se no equipamento para efectuar a

leitura.

O medidor utilizado tem uma gama de leitura entre 0 mg/L e 20 mg/L. Caso esta con-
centracdo méxima seja ultrapassada, a leitura ndo é possivel. Neste caso, deve efectuar-
se uma dilui¢do de 10 vezes. O teor de per6xidos ndo deve ser superior a 0,2 mg/rolha,

de acordo com as especificacoes (anexo 1).

5.5.4 Resultados obtidos

Este ensaio é importante pois um nivel alto de per6xidos pode impactar adversamente
nos niveis de di6xido de enxofre no vinho. A especifica¢do para rolha acabada é de 0,1
mg/rolha e para rolha semi-acabada € de 0,2 mg/rolha. O Grafico 2 apresenta valores
determinados em rolhas semi-acabadas, como podemos observar que os valores apre-
sentam um valor médio de 0,1 mg/rolha e em algumas amostras estdo no limite da espe-

cificacdo 0,2 mg/rolha.

Teor de Perdxidos
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Griéfico 2-Resultado da Andlise de Peréxidos Aglomerada semi-acabada

O mesmo critério descrito em 5.5.4 se aplica a rolha Twin-Top.

62



Teor de Peroxidos
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Griéfico 3-Resultado da Andlise do Teor de Peréxidos na Rolha Twin-Top

5.6  MASSA VOLUMICA, HUMIDADE E ENSAIO DIMENSIONAL DE ROLHAS

CILINDRICAS

Este ensaio é realizado num equipamento chamado "MedCork" como podemos ver na
Figura 39. O “MedCork” € utilizado para a medicdo do comprimento, do didmetro, da
massa e da humidade de rolhas. E um sistema automdtico de medicdo de rolhas que se
encontra ligado a um computador e todas as medi¢des sdo transferidas para o relatorio
previamente aberto. A quantidade de rolhas testadas depende da dimensdo do lote. O

nimero de rolhas testadas depende do nimero de rolhas da encomenda.
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Figura 36-Equipamento "Medcork"

As caracteristicas do equipamento estdo agrupadas na Tabela 14.

Tabela 14-Caracteristicas de Medida do Equipamento

Equipamentos de Medida:

Comparadores 0,01 mm

Balanca 0,01 g

Higréometro 0,1 % HR

Didmetro das rolhas 18 mm a 35 mm (£1 mm)

Comprimento das rolhas | 25 mm a 60 mm (1

mm)Interface de comunicagdo

Interface de comunicacdo | RS232 (USB c/ conversor)

Capacidade de Analise (1 comprimento + 2 diametros +
1 peso + 1 humidade)160 rolhas /

hora
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As dimensdes da rolha pretendida sdo definidas pelo cliente. A empresa depois de as
produzir, cumpre-lhe proceder ao controlo de qualidade das mesmas, a fim de assegurar
que a especificacao exigida € cumprida. A humidade é outro factor igualmente impor-
tante. Quando os valores de humidade sdao baixos, a rolha perde propriedades mecani-
cas. Para além disto € preciso real¢car que o crescimento microbiolégico se d4 a valores

de humidade elevados, por isso esta tem de ser apropriada.

Neste ensaio ndo foram apresentados os resultados obtidos devido a heterogeneidade
dos resultados e ao numero enorme de resultados. Cada rolha tem a sua especificagdo e

corresponde a um produto especifico.

5.7  ANALISE SENSORIAL

A andlise sensorial é feita sempre que chegam a Equipar discos de ambos os calibres 26
mm e 30 mm, que sdo recepcionados duas vezes por semana. A analise sensorial € feita
tendo em consideragdo a data de entrada lote, a origem e a data de produgdo. Sao feitas
50 maceracdes de cada origem, s@o analisadas organolepticamente e os “off-flavours”
detectados vao todos ao cromatégrafo excepto o descritivo vegetal. Se for detectado e
quantificado o TCA consoante o resultado € aplicado o critério de aceitagdo aceita com
uma amostra contaminada com TCA >2 ppt e rejeita com duas amostras contaminadas.
Apoés a primeira “triagem” se for encontrada uma amostra contaminada e confirmada
pelo cromatdgrafo € feita uma reamostragem. Caso se encontrem inicialmente duas ou

mais amostras contaminadas o lote estd rejeitado.

5.7.1 Material/Equipamentos
e Frascos de "Schott" de 100 mL

¢ Dispensador de dgua

e Aguaisenta de tratamentos
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5.7.2 Amostras

A amostra € recolhida ap6s o descarregamento das sacas ou BigBag. Sao retirados apro-
ximadamente 150 discos correspondentes a cada uma das origens, classes, calibres e

datas de producao.

5.7.3 Procedimento

Colocar num frasco de vidro, com capacidade de 100 mL, o disco que se pretende anali-
sar; adicionar 50 ml de dgua; fechar o frasco com a respectiva tampa e deixar a macerar
durante 24 h a temperatura ambiente.

No caso de a producao necessitar de discos com urgéncia € utilizado o método expedito

referido de seguida.

Método Expedito:

Colocar num frasco de vidro, com capacidade para 100 mL, o disco que se pretende
analisar; adicionar 50 ml de agua; fechar o frasco com a respectiva tampa e levar a estu-
fa de agitacdo a 50° C de preferéncia com pré — aquecimento. O tempo em estufa € de
50 minutos sem pré-aquecimento, com pré-aquecimento sao 20 minutos numa estufa e

em seguida 30 minutos na estufa de agitagdo.

5.7.4 Resultados:

De acordo com o Grafico4, verificamos que dos “Off-Flavours” encontrados o TCA
(56%) € o que se manifesta com mais frequéncia, seguido de vegetal (16%), mofo
(14%) e putrido(9%). Foram utilizados todos os lotes dentro da data de recolha de dados

referida inicialmente.

66



"Off-Flavours"

Terra
1%

Patrido

9%

Quimico
4%

Grifico 4- Percentagem de "Off-flavours" em discos recepcionados na Equipar entre Janeiro e Junho de
2014

Na Tabela 15podemos observar as percentagens de “Off-Flavours” em cada classe de
discos. Como podemos ver a classe A apresenta menor percentagem de “Off-Flavours”,
mostrando, por isso, maior percentagem de resultados “OK” (sombreado ver). Estes

resultados sdo analisados com base em maceragdes submetidas a andlise sensorial.

67



68

Tabela 15-"Off-Flavours" determinados nas diferentes por Classes de discos

Classes “Off-Flavours” | % “Off-Flavours”
OK 98,6%

Mofo 0,1%

A Patrido 0,5%
Quimico 0,3%

TCA 0,5%

OK 98,1%

Mofo 0,1%

Al Putrido 0,2%
TCA 1,1%

Terra 0,0%

Vegetal 0,4%

OK 97,6%

Mofo 0,5%

Putrido 0,2%

A2 Quimico 0,1%
TCA 1,2%

Terra 0,0%

Vegetal 0,4%

OK 98,4%

Mofo 0,4%

AA Plﬁlt,rid‘o 0,3%
Quimico 0,2%

TCA 0,4%

Vegetal 0,3%

OK 98,0%

Mofo 0,2%

Putrido 0,2%

B Quimico 0,1%
TCA 1,2%

Terra 0,0%

Vegetal 0,3%

OK 98,2%

Mofo 0,3%

c Patrido 0,1%
Quimico 0,1%

TCA 1,1%

Terra 0,0%

Vegetal 0,3%




5.8 CROMATOGRAFIA GASOSA

Na Tabela 16 podemos observar as caracteristicas utilizadas no equipamento de GC. Se
estas indicacdes ndo forem cumpridas o cromatografo ndo faz a leitura. O equipamento
estd programado para fazer a leitura sé quando estdo cumpridas estas condi¢cdes de ope-

racao.

Tabela 16-Caracteristicas e indicacdes de funcionamento do equipamento de GC

Caracteristicas Indicacoes
Coluna 90°C
Injector 270°C
Modo de Injeccao Splitless
Coluna Fraca polaridade (apolar) VF5-MS composta
por silica capilar (30m*0,32mm *0,25pum)

Na Tabela 17 podemos observar as caracteristicas da técnica SPME a serem aplicadas

em simultaneo com as caracteristicas da GC.

Tabela 17-Caracteristicas da Técnica SPME

Caracteristicas Indicacoes
Pré-incubacio 2 min (50°C; 250 rpm)
Extraccao 8 min (50°C;250 rpm)
Dessorc¢ao 2min
Fibra Polidimetilsiloxane - PDMS 100um

Os gases utilizados devem ser:
Hélio qualidade 2 com alta pureza
Azoto qualidade 2 com alta pureza para o ECD

Fluxo constante € de 0,7 mL/min ou 1,0 mL/min
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5.8.1 Preparacao de amostras para analise cromatografica

Na anélise cromatografica utiliza-se o0 método do padrdo interno. Apds o tempo de
maceracao, o macerado € pipetado para vials, a numa quantidade de 10 mL, sendo tam-
bém adicionado o TCA3 (2,3,6 — Tricloroanisol), o padrdo interno com concentracio de
2ppb, de modo a obtermos uma concentragdo na amostra de 20 ppt. Os frascos sdo
fechados imediatamente, por forma a estancar o contetido. Este processo de pipetagem e
adicdo do padrao interno tem de ser efectuado rapidamente uma vez que o TCA ¢é
extremamente volatil. No arranque do dia de leituras no cromatdgrafo € utilizado um

padrao branco (solugdo etandlica utilizada na maceracdo). (ver anexo 1)

Os vials sdo dispostos num tabuleiro doravante designado por Tray. A colocacdo dos
vials obedece a seguinte ordem sequencial: um branco, um padrdo de 5 ppt, um padrdo
10 ppt e um padrao 20 ppt, o restante espaco é ocupado por vials com macerados a ana-

lisar (Figura 37).

Figura 37- Tray do cromatografo completo

5.8.2 Preparacio de padroes e curvas de calibracao

Para se poder fazer a correcta quantificacdo dos compostos pretendidos € necessario
efectuar rectas de calibragdo para as gamas de concentracdes em que se supde que O
composto se encontra nos macerados a analisar. Como os cromatdgrafos sdo equipa-
mentos muito sensiveis torna-se aconselhdvel efectuar rectas de calibragdo regularmen-
te. Os padrdes utilizados nas curvas de calibracdo devem ser preparados na matriz dese-
jada (4gua, solugdo hidroalcoolica, ...). No laboratério sdo efectuados 6 padroes de

TCA de concentracdes conhecidas 0,5ppt; Ippt;2ppt;Sppt; 10ppt e 20ppt.
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A obtencdo da recta de calibracdo, a partir dos cromatogramas das amostras padrdao com
teor de analito e padrdo interno conhecidos, tem por base a razdo entre as areas do anali-
to e do padrio interno versus a razio entre a quantidade de analito e o padrdo interno, ou

seja resposta versus quantidade.

Preparacao dos Padroes

Padrao de 0,5 ppt
¢ Pipetar 10mL de solucdo hidroalcodlica
e 50 pL de solucao 100 ppt
e 100 uL de Padrao Interno

Padrao de 1 ppt
¢ Pipetar 10mL de solucdo hidroalcodlica
e 100 uL de solucao 100 ppt

e 100 uL de Padrao Interno

Padrao de 2 ppt
e Pipetar 10 mL de solu¢do hidroalcodlica
e 200 pL de solucdo 100 ppt

e 100 uL de Padrao Interno

Padrao de S ppt
e Pipetar 10mL de solucdo hidroalcodlica
e 50 uL de solugdo 1 ppb

e 100 uL de Padrao Interno
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Padrao de 10 ppt
e Pipetar 10mL de solucao hidroalcodlica
e 100 uL de solugao 1 ppb

¢ 100 uL de Padrao Interno

Padrao de 20 ppt
e Pipetar 10mL de solu¢do hidroalcodlica
e 200 uL de solugao 1 ppb

e 100 uL de Padrao Interno

Na Figura 38 pode ver-se a recta de calibragdo, com os padroes indicados no ponto
5.8.2.

Area ! Area_|STD
_Q _Q _Q _Q _D _D _D
G O ) o O AL
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Y

=

Qty / Oty_ISTD

Figura 38- Recta de Calibracio
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Na Figura 39 podemos observar um cromatograma de uma amostra, estando identifica-

dos os picos de TCA e TCA3 que € o padrdo interno.
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-150.000
-200.000
54

TCAY

TCA

AT [min]
55 5,6 57 58 59 6 6,1 62 6,3 64 6,5 6,6 67 68 69 T 7,1 T2

Figura 39- Cromatograma de uma Amostra
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5.8.3 Material, Equipamentos, Amostras e Procedimentos

Neste ensaio € utilizado o Cromatégrafo Gasoso, as condicdes de operacdo sao as des-
critas no capitulo 5.8 nas Tabelas 16 e 17.

Amostras

As amostras resultam das maceragoes.

Procedimento

e Pipetagem

e [ eitura das amostras

5.8.4 Resultados

No Gréfico 5 observamos que ao nivel dos grandes grupos de produtos da Equipar os
discos, s@o os mais problematicos em termos de TCA, tendo em conta a sua especifica-

cdo (Vm=2 e 100%=<3) e apresentam maior incidéncia de TCA nas gamas mais altas (>
10 ppt).

Na andlise dos graficos seguintes deve ter-se em consideragdo a seguinte convengao

para as amostras: AP-Aparas, G-Granulados e DSC- discos

TCA-Equipar

100%

80%

60%

40%

20%

sem tratamento Rosa Hard

AP G DsC Rolha

W% 2,0-6,0 ppt 14% 65% 41% 2% 17% 3%

M %6,0-10,0 ppt 4% 8% 4% 0% 4% 0%

W% >10 ppt 2% 2% 0% 0% 8% 0%
% 0,0-0,5 ppt 41% 2% 4% 64% 48% 64%
%0,5-1,0 ppt 21% 3% 9% 30% 8% 18%
M %1,0-2,0 ppt 19% 19% 43% 3% 15% 15%

Griafico 5-Resultados de TCA nos Grandes Grupos de Produtos
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No Gréfico 6 o tratamento de dados € feito por tipo de Apara. Onde podemos observar
que o tipo de Apara com menor incidéncia de TCA ¢é a Barriga. Pelo contrério o tipo de
Apara com maior incidéncia € a broca, isto deve-se ao facto de este tipo de apara antes
de vir para a Equipar fica num “buffer” até ter quantidade suficiente para ser transporta-
da. O tempo de espera, a humidade e o acondicionamento em pilha favorecem o desen-

volvimento de fungos e correspondentemente a producio de TCA.

TCA-Equipar

100%

80%

60%

40%

L_[[r )
LJ_—_[ 0%

Refugo Barriga Especial Broca Tiras Recorte
W% 2,0-6,0 ppt 16% 2% 4% 21% 12% 26%
H %6,0-10,0 ppt 3% 0% 2% 5% 2% 5%
W% >10 ppt 1% 0% 0% 2% 0% 0%
% 0,0-0,5 ppt 43% 58% 46% 35% 25% 29%
%0,5-1,0 ppt 19% 29% 28% 16% 28% 13%
%1,0-2,0 ppt 18% 12% 20% 21% 32% 26%

Griéfico 6-Resultados de TCA por Tipo de Apara

Como podemos observar no Grafico 7 onde o tratamento de dados foi feito por tipo de
granulados, o granulado sem tratamento, o granulado da trituracdo 1 e o granulado da
trituracao2.0s granulados mais problematicos sdo os da trituragaol e 2 que tém maior

incidéncia de TCA porque sdo granulados sem tratamento.
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TCA-Equipar

100%

80%

60%

40%

20%

0%

Trituragdo Trituragdo 2 Rosa ROSA HARD.MO ROSA HARD HT

W% 2,0-6,0 ppt 65% 86% 41% 1% 7% 65%
W %6,0-10,0 ppt 8% 5% 4% 0% 0% 1%
W% >10 ppt 2% 2% 0% 0% 1% 0%
% 0,0-0,5 ppt 2% 0% 4% 64% 64% 1%
%0,5-1,0 ppt 3% 0% 9% 31% 25% 6%
%1,0-2,0 ppt 19% 7% 43% 3% 3% 27%

Griafico 7-Resultados de TCA por Tipo de Granulado

No Gréfico 8 o tratamento de dados € feito pelo tipo de rolha que € produzida na Equi-
par. Como podemos observar todas as amostras apresentam incidéncia de TCA, sendo
que as mais problematicas sdo rolhas com corpo de granulado RA , rolhas para vinhos

espumosos e sidras. Ainda assim as especificacdes sdo cumpridas.

TCA-Equipar
100%
80%
60%
40%
20%
- 0%
T 0+1 0+2 TTNTT O+1NTT RA Espumosos RCT ADVEQ Sidra
W% 2,0-6,0 ppt 1% 0% 0% 0% 0% 10% 7% 1% 0% 20%
W %6,0-10,0 ppt 0% 0% 1% 0% 0% 0% 0% 1% 0% 0%
W % >10 ppt 0% 0% 0% 0% 0% 0% 0% 0% 0% 0%
% 0,0-0,5 ppt 89% 92% 56% 91% 90% 23% 12% 89% 50% 20%
%0,5-1,0 ppt 9% 7% 36% 9% 5% 37% 28% 7% 38% 33%
%1,0-2,0 ppt 1% 1% 7% 0% 5% 29% 53% 3% 12% 27%

Griéfico 8-Resultados de TCA por Tipo de Rolha
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No Griéfico 9 o tratamento de resultados feito por classes de discos. Tendo em conta a
especificacdo dos discos Vi<2 ppt podemos concluir pela observagdo do gréfico que as
classes de discos com menor incidéncia de TCA sdo AA, A, com mais valores na gama
[0,0 — 0,5 ppt] . Fazendo o tratamento dos resultados por gamas temos na gama de [0,0
— 0,5 ppt] a classe AA com maior incidéncia; na gama de [0,5-1,0 ppt] a classe com

maior incidéncia de TCA € a B; na gama de [1,0 — 2,0 ppt] a classe com maior incidén-

ciade TCA € a C; na gama de [2,0 — 6,0 ppt] as classes AA e A tém maior incidéncia de

TCA; na gama de [6,0 — 10,0 ppt] temos as classes A2, B e C, e por fim na gama [> 10

ptt] temos a classe C. De um modo geral podemos dizer que as classes mais problemati-

cas em termos de TCA sdo as classes B e C.

TCA-Equipar

100%

80%

60%

40%

ThilhLLslswilel

AA A Al A2 B [

W% 2,0-6,0 ppt 21% 21% 18% 17% 16% 19%
m%6,0-10,0 ppt 0% 0% 4% 3% 5% 3%
W% >10 ppt 0% 0% 7% 1% 9% 13%
% 0,0-0,5 ppt 63% 64% 52% 63% 43% 36%
%0,5 - 1,0 ppt 0% 0% 6% 5% 11% 9%

W 9%1,0-2,0 ppt 16% 14% 14% 10% 16% 21%

Griafico 9- Resultados de TCA por Classe de Discos
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CONCLUSAO GERAL

Durante este estdgio, o contacto com novas metodologias, os ensaios efectuados permi-
tiram o alargar do conhecimento a varios niveis.
O acompanhamento do processo desde a entrada da matéria-prima na Equipar até ao
processo de expedicdo € de elevada importancia, pois quanto mais cedo forem detecta-
dos possiveis desvios as especificacdes dos materiais, menor serd o impacto negativo no
processo e nos respectivos custos do mesmo. Por sua vez produzimos com os olhos pos-
tos na exceléncia, desta forma cria-se em simultineo um clima de confianca nos clien-
tes, aos quais chega um produto de qualidade, que € o resultado de uma produgdo atenta
e cuidada.

Um espirito critico apurado e a constante optimizacdo dos recursos € do esque-
ma de organizacdo do laboratério da qualidade, acompanhando sempre a evolugdo e as
exigéncias dos processos produtivos dindmicos, sdo essenciais para garantir um servigo

adequado as necessidades da producio.

Estar na rotina do laboratério, no controlo da qualidade, foi imprescindivel para
a realizac@o do presente relatério, mas também para perceber que urge a necessidade de
encontrar novos mecanismos, mais rapidos e eficazes que as andlises por GC de amos-
tras de maceracdes. Numa industria de exceléncia é cada vez mais importante provar o
seu valor do mercado, e isso inclui uma rolha isenta de contaminantes, sem qualquer

duvida.
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ANEXOS

ANEXO 1
Especificacao de Rolhas Aglomeradas para vinho
Ensaios Caracteristicas Especificacao
Comprimento (1) +1,0mm
Diametro (d) + 0,4 mm
Humidade <0,3 mm
Fisicos Mecéanicos Peso Especifico (RA) 4-9%

Peso Especifico (RCT)

250-330 Kg/m®

Forca Extrac¢do

15-40 daN

Vedacao

<1,5 bar

Quimicos

Teor de Peréxidos

<0,1 mg/rolha

Teor de P6

<3 mg/rolha

Especificacao de Rolha Twin-Top para vinho

Ensaios Caracteristicas Especificacao
Comprimento (1) +1,0mm
Diametro (d) + 0,4 mm
Humidade <0,3 mm
Fisicos Mecéanicos Peso Especifico (RA) 4-9%

Peso Especifico (RCT)

250-330 Kg/m®

Forca Extrac¢ao

20-40 daN

Vedaciao

<1,5 bar

Quimicos

Teor de Peroxidos

<0,1 mg/rolha

Teor de P6

<3 mg/rolha
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Especificacao de Rolha Aglomerada Espumosos

Ensaios Caracteristicas Especificacao
Comprimento (1) +1,0mm
Diametro (d) +0,3mm
Dimensionais
Ovalidade <0,3
Chanfro 1 ch=5,5 mm/2ch=4 mm
Humidade 4-9%

Fisicos Mecanicos

Peso Especifico

230 -310 Kg/m’

Momento de Tor¢ao >35daN.cm
Angulo de Torgao >35°
Tensdo de Corte >6daN.cm’
Forca de Extraccao 10 - 20 daN
Torque 10 - 20 daN
Vedagdo a gas <5 bar
Vedacao <6 bar

Bomba Hidrostatica

Auséncia de degradacao

Absor¢ao <45%
Teor de Peroxidos <0,1 mg/rolha
Quimicos
Teor de P6 <3 mg/rolha
TCA 2,4,6 - tricloroanisol Ver anexo 6
Sensorial Caracteristicas Auséncia de “off-flavours”




Especificacao de Rolha Advantec

Ensaios Caracteristicas Especificacao
Comprimento (1) +1,0mm
Diametro (d) + 0,4 mm
Humidade <0,3 mm
Fisicos Mecanicos
Peso Especifico (RA) 4-9%
Forc¢a Extracgdo 15-35daN
Vedacao <1,5 bar
Teor de Peroxidos <0,1 mg/rolha
Quimicos
Teor de P6 <3 mg/rolha
TCA 2.,4,6 - tricloroanisol Ver anexo 6

83



84

Especificacdo de Rolhas Técnicas 1+1,0+1 e 0+2

Ensaios Caracteristicas Especificacao
Comprimento (1) +1,0mm
Diametro (d) +0,3mm
Dimensionais
Ovalidade <0,3
Chanfro 1ch=4mm
Humidade 4-9%

Fisicos Mecéanicos

Peso Especifico

230 -310 Kg/m®

Momento de Torcao >35daN.cm
Angulo de Torgao >35°
Tensdo de Corte >6daN.cm’
Forg¢a de Extracgdo 20 —40daN
Torque 10 — 20 daN
Vedacio a gés <5 bar
Vedacao <6 bar

Bomba Hidrostatica

Auséncia de degradacao

Absor¢do <45%
Teor de Peroxidos <0,1 mg/rolha
Quimicos
Teor de P6 <3 mg/rolha
TCA 2,4,6 - tricloroanisol Ver anexo 6
Sensorial Caracteristicas Auséncia de “off-flavours”




6.2 ANEXO?2

6.2.1 Recepcao e Compra- Especificacao de TCA

Produto Critérios de Aceitacio (ng/l)
Apara Vi<l10
Granulado Vm <6 e 100% Vi <10

Granulado com Rosa

Vm<2e100% Vi<3

Corpos

Vm<2e100% Vi<3

Discos

Vm<2e100% Vi<3

6.2.2 Processo e Produto Final - Especificacao de TCA

Produto

Critérios de Aceitacao (ng/l)

Rolha Twin-Top

Vm<2e100% Vi<3

Rolha Champanhe, 0+1 e 0+2

Vm<2e100% Vi<4

Rolha Aglomerada com “rosa”,Sidra e Advan-
tec

Vm<2e100% Vi<3

Rolha Aglo Espumante

Vm<3e100% Vi<4

Rolha Aglomerada sem “rosa”

Vm<3e1l00% Vi<5
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6.3 ANEXO03
Tabela de Resultados dos Ensaios de Torcao.

Momento Angulo Tens3do de Corte
52.8 488 412 55 46 39 11,0 10,1 8.6
309 284 229 70 55 43 79 73 6.0
39,8 36,8 325 64 52 41 10,1 9.4 83
50,5 452 39,8 50 41 36 10,4 93 8.3
415 444 39,8 61 49 ) 8.9 8.3 7.4
55.9 53.0 456 53 49 ) 10,8 10,3 8.9
55.2 50,6 47,5 54 46 40 10,8 10,5 10,2
62.2 52.8 437 58 50 43 12,9 10.9 9.0
426 40,0 37,0 57 49 41 10,0 9.4 8,7
40,0 34,8 323 55 47 40 11,7 10,2 9.5
39.5 35,1 29,0 56 52 44 11,5 10,2 8.5
50.7 458 419 61 47 ) 9.9 8.9 8.3
46.5 429 367 53 46 40 9.1 8.4 7.1
545 487 433 49 45 38 113 10,1 8.9
59.6 53.9 456 57 49 43 11,1 10,1 8.6
512 486 444 60 46 39 10,1 9,5 8.8
415 437 412 52 ) 30 9.8 9,0 8.5
514 48,6 419 49 43 40 10,7 10,1 8.6
50,0 46,9 238 59 40 32 103 9.7 8.8
437 37.1 32,0 44 40 36 11,6 9.8 8.5
512 47,9 435 52 44 38 10,0 94 8.5
52.8 48,1 44,0 54 45 39 10,8 9.9 9,0
412 33,9 276 58 48 36 10,9 8.9 72
52,6 46.8 39,5 56 47 40 103 9.2 7.8
53.8 50.7 414 65 54 41 10,1 95 77

86



7 BIBLIOGRAFIA

® Anénimo (1996) Quercus: Quantitative experiments to determine the
components responsible and eliminate the causes of undesirable sensory

characteristics in drinks stoppered with cork. Sta. Maria de Lamas. Ed.

CELiege..

e APCOR,2010, “Cork Information Bureau 20107
http://www.apcor.pt/userfiles/File/Cortica%20Materia%20Prima_PT.pdf
-14-05-2014

e APCOR - Cortica. Cultura, Natureza, Futuro
http://apcor.pt/userfiles/File/CIB/Cortica_Materia-Prima_PT.pdf- 10-06-
2014

e APCOR - “Quatro geracdoes, um destino: a exceléncia”

http://www.amorim.com/corticeira-amorim/apresentacao/

e Bicho, M. (2003) “A rolha de cortica- da floresta a utilizagdo”, Ed.
APCOR, Sta M? de Lamas

® Brunet, A. P., & New, S. (2003). Kaizen in Japan: an empirical study. In-
ternational Journal of Operations & Production Management, 23(12),
1426—1446. Retrieved from

http://www.ceroaverias.com/archivoeditoriall 1/kaizen en japon.pdf

e (Cabral Miguel, “Contaminantes na corti¢a”, formacao avangada de corti-

ca 1* edicdo, Amorim & Irmaos, S. A., Set./Dez.2013

87



88

Coque, J.J.R.; Pérez, E.R.; Goswami, M.; Martinez, R.F.; Garcia, S.C.;
Rodriguez, M.L.A.; Martin, J.F.M. (2006).- INBIOTEC. “Contaminacdo
do Vinho por Haloanisois: Desenvolvimento de estratégias biotecnologi-
cas para prevenir a contamina¢do de rolhas de cortica por cloroani-

sois”. Ed. APCOR, St* M* de Lamas

J. Pawliszyn: “Applications of Solid Phase Microextraction”, Royal So-

ciety of Chemistry, Cambridge, UK, 1999.

Lopes, T., Estudos de Migragao de 2,4,6-tricloroanisol através de vedan-

tes., Tese de Mestrado Integrado, FEUP, Portugal, 2008;

Lopes, P., Saucier, C., Teissedre, P., Main route of oxygen ingress
through different closures into wine bottles, J. Agric. Food Chem., 55,
5167-5170; 2007,

Marques, J., Desenvolvimento de um método para determinacdo de clo-
roanisoéis e clorofendis em amostras de solo, Tese de Mestrado Integrado

em Engenharia Quimica, FEUP, Portugal, 2009.

Marco Gomes da Silva- “Técnicas de Cromatografia Gasosa”, curso para
Amorim 2011, Faculdade de Ciéncias e Tecnologia - Universidade Nova

de Lisboa

Mirio Caetano,CTB - “Ciéncia e Tecnologia da Borracha”, 2010-2012. -
http://www.ctb.com.pt/

Morgado Jodo, “Extrusdo em Rolhas Técnicas de Corti¢a”, Trabalho rea-

lizado, Instituto Politécnico de Santarém — ESAS, 2011

Neto Paula Maria da CostaVieira “Estudo dos efeitos de matriz por

micro-extrac¢do em fase solida na regido de espago de cabeca”, Tese de

Mestrado, Universidade de Aveiro, 2005



Pais Vera, “Migracao e Absor¢ao de TCA em rolhas e vinhos, apds

engarrafamento”, trabalho final de curso, IPT,2013

Fernandes, José Pedro,2013 1&D Amorim Florestal Outubro , “Cozedu-

ra e Sensoriais”

Fortes, M.A.; Rosa, M.E.; Pereira, H. 2004. A Cortica. 2* Edi¢ao. Institu-

to Superior Técnico. Lisboa-Portugal

Gil, L (1998). Cortica- Producdo, Tecnologia e Aplicacdao, Ed INETI,
Lisboa

Gil, L. (2006) “A cortigca e o vinho”, Ed INETI, Lisboa

Gil, L. (sem data). “A cortica como material de constru¢do- Manual Téc-

nico”. Ed. APCOR, St* M? de Lamas

Relatério de contas 2013 - Corticeira Amorim,
http://www.amorim.com/xms/files/Investidores/5 Relatorio e Contas/P

T R _C Corticeira. Amorim2013.pdf

Riboulet, J-M.; Alves, L.A.R; Urreizti, N. (2002). “Quantificacdo dos
cloroanisodis por micro extrac¢cao em fase solida (SPME) e cromatografia
gasosa (GC) com detecgdo por espectrometria de massa (MS) em mace-

rados de lotes de rolhas de cortica ou em vinho”. Ciéncia Téc. Vitiv. 17

(2), 61-71

Valente, A.L.P.e Augusto, F. (1999) — “Micro-extrac¢do por fase sélida”

— Quimica Nova, volume n°22

89



