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palavras-chave

resumo

Rolhas de cortiga; controlo de qualidade das rolhas de cortiga; 2,4,6-
Tricloroanisol ( TCA); cromatografia gasosa; SPME; PrecisionElite.

I3

A cortica ¢ um material de origem vegetal e 100% natural que possui
caracteristicas unicas, o que a torna num dos maiores vedantes para o setor
vinicola. As rolhas de cortiga, devem sofrer um processo de controlo de qualidade
de forma que todo o setor corticeiro possa cumprir com 0S mesmos requisitos nos
VArios processos e evitar possiveis contaminagdes que as rolhas possam transmitir
ao vinho. Para isso sdo efetuados ensaio fisico-quimicos e mecanicos, através da
medicdo do seu comprimento, didmetro, ovalidade, massa volimica, teor de
peroxidos, teor de humidade, quantificagdo de TCA, determinacdo de
capilaridade, determinagdo da forga de extracdo, do teor de solidos, da
determinagdo da resisténcia a agua fervente, determinacdo da estanquicidade,
recuperagdo dimensional e determinagdo da absor¢@o. Sdo também realizados
ensaios a nivel da analise sensorial das mesmas. Este estudo foi desenvolvido na
empresa PrecisionElite, que realiza todo o processo apds a compra das rolhas.
Esta empresa efetua a marcagdo e o tratamento das rolhas, para posteriormente
serem entregues ao cliente, respeitando as normas impostas pelo CIPR, bem como
o desejo dos mesmos. Este trabalho tem como objetivo o estudo do processo de
controlo de qualidade das rolhas de cortiga, de forma a verificar que lotes
respeitam ou ndo as especificagdes impostas no setor corticeiro. No final deste
trabalho foi efetuada uma andlise detalhada dos resultados dos ensaios de
controlo de qualidade de forma a concluir quais os fornecedores da empresa que
apresentam uma maior taxa de rolhas conformes.



keywords

abstract

Cork stoppers; quality control of cork stoppers; 2,4,6-
Trichloroanisole (TCA); gas chromatography; SPME;
PrecisionElite.

Cork is a material of vegetable origin and 100% natural which has
unique characteristics, making it one of the greatest closures for the
wine industry. Cork stoppers must go through a quality control process
in order to equal the entire cork sector as well as to avoid possible
contamination of the wine. For this, physicochemical tests are carried
out, by measuring its length, diameter, ovality,
density, peroxides content, humidity content, TCA quantification,
capillary  determination, extraction force determination, solids
content determination, boiling water determination, tightness
determination, dimensionless recovery and absorption determination.
Tests are also carried out in terms of their sensory analysis. This study
was developed at PrecisionElite company, which performs the entire
process after purchasing the raw stoppers. it performs the marking and
the treatment of the stoppers, that are delivered to the customer,
respecting the rules imposed by the CIPR, as well as the desire of each
customer. This work aims to study the cork stoppers quality control
process, in order to verify which batches respect or not
the specifications imposed by the cork sector. At the end of this work,
a detailed analysis of the results of the quality control tests was carried
out in order to conclude which of the company's suppliers present a
higher rate of compliant stoppers.
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Capitulo 1: Introducao

1.1.Enquadramento e objetivo do trabalho

A cortica ¢ uma matéria-prima natural e 100% vegetal, tendo varias utilizagdes, sendo uma delas como
vedante para as garrafas de vinho. Esta ¢ sujeita a um controlo rigoroso a fim de assegurar as especificacdes
requeridas pelo cliente, de acordo com o tipo de rolha que procura. Desta forma foi criado um Coédigo
Internacional das Praticas Rolheiras (CIPR!) que tem como objetivo nivelar a qualidade das rolhas de cortiga
utilizadas por todo o setor corticeiro, permitindo uma igualdade de produg@o entre todos.

Com o objetivo de estudar o controlo de qualidade das rolhas de cortica, foi efetuado um estagio na
empresa PrecisionElite. Para isso avalia-se os pardmetros fisico-quimicos, mecanicos e sensoriais das rolhas
de cortica natural, colmatadas, microaglomerados ¢ das rolhas técnicas.

Esta dissertagdo encontra-se estruturada em nove capitulos. No primeiro capitulo é exposto o
enquadramento ¢ o objetivo do trabalho. No segundo capitulo, procede-se a uma descri¢do da cortica e dos
seus constituintes, de como ¢ efetuado o processo de descortigamento e descreve-se também os diferentes tipos
de rolha existentes ¢ os seus processos de fabrico.

Em relagdo ao terceiro capitulo, ¢ realizada uma breve apresenta¢do da empresa e das rolhas de cortica
fabricadas por esta. No quarto capitulo, sdo abordados os diferentes tipos de contaminantes da cortica e no
quinto capitulo sdo abordados os ensaios efetuados no controlo de qualidade das rolhas e no sexto capitulo sdo
apresentados e discutidos os dados obtidos ap6s a realizagdo dos ensaios de controlo de qualidade.

Por fim, no capitulo sete sdo apresentadas as conclusdes deste trabalho.

1.2.Cortica

A cortica (Figura 1) ¢ um material de origem 100% vegetal uma vez que ¢ proveniente da casca dos
sobreiros (Quercus suber)?. O sobreiro tem caracteristicas muito interessantes distinguindo-se das restantes
arvores por possuir uma casca que se regenera naturalmente®.

Estes encontram-se maioritariamente na zona do mediterraneo
ocidental, constituindo assim montados, podendo também ser chamados de
Dehesas na regido de Espanha*. Os seus principais paises produtores sdo

Portugal, Espanha, Argélia, Italia, Marrocos, Tunisia, Franca. Em Portugal,

os montados existem em abundéncia no Alentejo, existindo também no  Figura I1:Pranchas de com‘ga.
Douro, representando assim uma area de 730 mil hectares, sendo por isso

responsavel por mais de 50% da produgdo mundial de cortiga’.



1.2.1. Estrutura da Cortica

A cortica apresenta uma estrutura semelhante a favos de mel pois as células possuem um formato alveolar,
podendo parecer um prisma pentagonal ou hexagonal®.

Essas células sdo compostas por suberina e sdo preenchidas com
uma mistura gasosa, bastante semelhante a do ar. As células tém dois
tamanhos diferentes, as maiores t€ém uma altura aproximadamente entre
0,04 ¢ 0,05 milimetros, as células mais pequenas, podem medir entre
0,01 a 0,02 milimetros. Na Figura 2% pode-se observar a estrutura
celular da cortiga. Existem em média cerca de 40 milhoes de células por

cada centimetro cubico de corti¢a e numa unica rolha podem existir 800

milhoes.

Figura 2:Estrutura celular da corti¢a
vista através de um microscapio. A cortiga é composta por’:

. Suberina - ¢ o principal componente da corti¢a correspondendo a
cerca de 45% desta, sendo também a responsavel pela elasticidade desta. Uma vez que ¢ uma
substancia muito hidrofobica, contribui para a impermeabilizag@o das células de forma a proteger o
tronco do sobreiro.

e Lenhina - existe em cerca de 27% e é o composto que confere a cortica um bom isolamento, sendo
que, presente na parede celular a faz ficar mais rigida.

e Polissacarideos, encontram-se cerca de 12%, e ¢ o componente que se encontra na parede celular
sendo o responsavel pela textura da cortiga.

e Taninos - sdo 0s compostos responsaveis pela cor da cortica correspondendo a 6%.

e Ceroides - tornam a cortica impermeavel pois sdo compostos hidrofobicos, estando presente em 5%

na sua constitui¢ao.

1.2.2. Propriedades da cortica

A nivel de propriedades a cortiga ¢ uma matéria-prima muito leve uma vez que mais de 50% do seu volume
¢ ar, tornando-a capaz de flutuar e apresentar uma massa volimica aproximadamente de 0,16 g/cm® &,

E praticamente impermeavel a liquidos e a gases, devido a sua constitui¢io ter suberina e ceréides o que
permite ter resisténcia & humidade e por sua vez ndo deteriorar na presencga desta®.

Também ¢ elastica e compressivel, pois quando ¢ comprimida até cerca de metade da sua largura,
descomprime gradualmente recuperando a sua forma e volume inicial sem nunca perder a flexibilidade, o que
¢ muitas vezes chamado de memoria elastica. Esta deve-se ao facto de as células interiores estarem revestidas
por uma mistura gasosa, permitindo-lhe ser o Unico solido que ao ser comprimido de um lado ndo aumenta o
volume do lado oposto, adaptando-se a diferentes temperaturas e diferentes pressdes sem nunca se deformar.

A cortica ¢ também um bom isolante a nivel acustico, sendo por isso um bom isolante de som e vibragoes.

A sua estrutura molecular permite também absorver o calor e conserva-lo por muito tempo, apresentando uma

baixa condutividade térmica e um bom isolante térmico.



Por sua vez, a cortiga ¢ muito resistente a combustio podendo funcionar como retardador natural, além
disso ndo faz chama nem liberta gases toxicos. Esta também ¢ hipoalergénica uma vez que ndo absorve po,
evitando assim o aparecimento de acaros e possiveis fontes de alergia.

Outra propriedade da cortica ¢ a sua resisténcia ao desgaste, que se deve ao facto de ter uma estrutura
semelhante a favos de mel, sendo menos afetada pelo impacto do atrito e de possuir na sua constitui¢do lenhina
0 que a torna mais rigida e resistente.

Para além de ser resistente a cortica ¢ também renovavel, o que permite retirar pelo menos 17 vezes cortica

de um unico sobreiro®.

1.3.Descorticamento

A cortiga ¢ obtida através da extra¢do da casca do sobreiro, esse processo é chamado de descortigamento®.

O descorticamento realiza-se durante a altura em que a cortiga estd na fase mais propicia ao seu
crescimento, o que corresponde ao periodo compreendido entre o principio de Junho e o fim de Agosto. Este
processo nao provoca qualquer dano na propria arvore sendo necessario ser efetuado por pessoas devidamente
experientes, apelidados de descortigadores. E fundamental ter habilidade e experiéncia tendo em atengdo a
época do descortigamento, a forma como ¢ efetuado, a periodicidade ¢ a intensidade.

O descorticamento ¢ efetuado com um intervalo minimo de 9 anos e a primeira extra¢ao de cortiga ocorre
quando o sobreiro atinge 70 cm de altura e 1,20 m em relagdo ao chdo, pois o sobreiro apenas pode ser
descorticado cerca de 17 vezes ao longo de aproximadamente 200 anos’.

O primeiro descorticamento ¢ chamado de desbdia e nesse obtém-se uma cortiga que ¢ denominada de
cortica virgem apresentando uma estrutura muito irregular e dura, que pode ser utilizada para pavimentos,
isolamentos, entre outros.

Apds 9 anos, acontece o segundo descorticamento, obtendo-se assim uma cortiga com uma estrutura
regular e um pouco menos dura que a primeira, sendo ainda impropria para o fabrico de rolhas.

A partir do terceiro descorticamento ja se consegue obter uma boa cortica, pois ja apresenta as propriedades
indicadas para ser possivel a produgdo de rolhas, uma estrutura regular com costa e barriga lisa. Esta cortiga ¢

chamada de amadia ou de reprodugio.

1.3.1. Processo de descorticamento

O descorticamento é executado em seis etapas’:

Na primeira etapa da-se um golpe no sobreiro no sentido vertical, como
esta exemplificado na Figura 3. Esse golpe resulta numa fenda profunda sobre
a casca, simultaneamente torce-se o machado para separar a prancha de
cortica do entrecasco do sobreiro.

E importante realcar que os descorticadores conseguem verificar se o

Figura 3:4brir o sobreiro. golpe foi bem efetuado e se estdo a abrir bem a casca do sobreiro, pois



ouve-se um som oco caracteristico do rasgamento quando se aplica o machado sobre a prancha. Caso contrario,
o0 machado emite um som curto, firme e seco.

e Separar;

Passando para a segunda etapa ¢ necessario separar-se a prancha introduzindo o
machado entre a barriga da prancha (Figura 4) , onde se encontra a cortiga, € o tronco do
P G sobreiro fazendo leves movimentos.
% : “ I-"
F igur '4.'Spamr a cortica do
tronco do sobreiro.

o Tragar;
r Seguidamente traga-se um corte na horizontal no sobreiro de forma a delimitar o
tamanho da prancha de cortiga que vai ser retirada (Figura 5), separando a corti¢a que
fica na arvore ¢ a que sai.

Neste processo ¢ necessario haver algum cuidado com a tragagem uma vez que, um

traco mal efetuado pode deixar sequelas no entrecasco o que pode causar danos a nivel
Figura 5:Tragar da

cortica. da geometria do tronco.

e  Extrair;

Nesta etapa, a prancha € retirada da arvore de forma a ndo partir (Figura 6),
uma vez que quanto maior for a prancha, maior ¢ o seu valor comercial e o seu

tamanho depende da destreza dos descorticadores.

Assim, ap0s retirada a primeira prancha, o processo ¢ repetido até todo o

% tronco estar sem cortiga, isto apenas até a marca tragada anteriormente.

. Ko

Figura 6:Retirar a cortiga.

Descalgar;
Posteriormente passamos ao descalce da cortica (Figura 7), este consiste em

retirar possiveis fragmentos de cortica que possam ter ficado junto ao tronco,

sendo por isso necessario dar algumas pancadas com o machado de forma a retira-

m los, evitando o aparecimento de parasitas no sobreiro.

Figura 7:Descalgar o sobreiro.

e  Marcagao;
Por fim procede-se & marcagdo do sobreiro com o ultimo algarismo
correspondente ao ano em que se efetuou o descortigamento (Figura 8). Esta marcagdo

¢ feita com uma tinta branca para sobressair em relagdo ao tronco do sobreiro.

"ty LN
Figura 8: Marcagdo do
sobreiro.



Apos o descorticamento as pranchas sdo empilhadas e levadas para as fabricas da cortica, para serem
expostas ao ar livre e posteriormente estabilizarem.

E importante realcar que as pilhas das pranchas sio formadas de acordo com as regras do Codigo
Internacional de Praticas Rolheiras (CIPR'), por isso as cortigas sdo separadas conforme o sobreiro de onde
foram retiradas e com base na cor. As cortigas verdes sdo queimadas e as que apresentam manchas amareladas
sdo descartadas, ficando identificadas a parte das restantes cortigas.

Estas devem ser empilhadas sobre materiais que ndo contaminem a cortica ¢ de forma a evitar o
contacto com o solo. Normalmente ¢ utilizado solo em betdo ou em paletes de madeira tratada por ar quente
forgado (HT), plastico, ago galvanizado e ago inoxidavel'. No podem estar em contacto com madeira ndo
tratada podendo transmitir fungos.

E nesta altura também que se d4 o amadurecimento (maturagio) da mesma e a sua estabilizagdo deve ser

superior a 6 meses.

1.4.Rolhas de cortica

E importante realcar que todo o processo de fabrico de rolhas tem de estar de acordo com o CIPR' e as

exigéncias para os processos dependem do nivel em que a fabrica esta de acordo com o SYSTCODE!,

Existem trés niveis do sistema SYSTCODE!?:

e BASE, onde a empresa tem de cumprir os requisitos gerais (Nivel 1);

e PREMIUM, onde a empresa tem de cumprir os requisitos gerais e as de exigéncias desta categoria
(Nivel 2);

e EXCELENCIA, ¢ normalmente dado a empresas que vendem rolhas acabadas a operadores vinicolas,
essas empresas sdo consideradas de nivel PREMIUM na sua atividade de acabamento, podendo
contratar prestadores de servigos para produzir rolhas semi-acabadas, este também tem de ser de nivel
PREMIUM, (Nivel 3).

Existem empresas que ndo sdo certificadas pelo CIPR ! embora, nfo signifique que ndo cumpram as boas

praticas rolheiras do codigo, indica apenas que ndo certificadas.

Apd6s maturagdo das pranchas de cortica, estas passam por um conjunto de varias etapas diferindo do tipo

de rolha que se pretende produzir.

Existem diferentes tipos de rolhas e categorizam-se por rolhas naturais, rolhas técnicas e outros tipos de

rolhas, nomeadamente rolhas capsuladas, aglomerados e microaglomerados.

1.4.1. Rolhas naturais

As rolhas de cortiga natural''? (Figura 9) sdo os iinicos vedantes naturais que permitem
a conservacao do vinho devido a sua elasticidade, compressibilidade e constitui¢do celular.
Estas conseguem manter o vinho conservado e permitem-no fazer o seu envelhecimento, pois

duram dezenas de anos.

Nas rolhas naturais existem varios tamanhos e diametros de rolha dependendo do tipo
.. . . . Figura 9: Rolha
de garrafa a utilizar bem como do tipo de vinho, por exemplo, as rolhas mais longas sdo ;4zral.



utilizadas para vinhos com estagios em garrafa prolongados. A qualidade da vedacdo da rolha natural depende
do seu didmetro, uma vez que a rolha ¢ comprimida para entrar no gargalo por isso o seu diametro acaba por
diminuir. Desta forma, para vinhos tranquilos o ideal ¢ usar uma rolha que seja maior 6 mm do que o diametro
do gargalo da garrafa a utilizar. Deve garantir-se que ao comprimir a rolha ndo ha danificagdo da estrutura
celular pois ndo se comprime mais do 33%.

A fabricagdo das rolhas naturais inclui varias fases:

e  Cozedura das pranchas

Apo6s o periodo de estabilizagdo das pranchas de cortiga, estas sdo
cozidas em agua limpa e a ferver a aproximadamente 100 °C (Figura 10).

Este processo tem a duragdo de pelo menos uma hora. A cozedura tem

como objetivo limpar a cortica, extrair as substancias hidrossoluveis, ‘ il

aumentar a sua espessura tornando-a mais macia e elastica. Desta forma /?8%7@ 10- Cozedura das pranchas.
consegue-se reduzir a densidade da cortica. Anteriormente, as células da cortica encontram-se mais irregulares
e comprimidas. Apos este processo tornam-se mais regulares e o seu volume aumenta cerca de 20%, devido a
expansao do gas existente no interior das células por agdo do calor.

O processo de cozedura pode variar conforme a empresa, uma vez que algumas empresas rolheiras usam
processos complementares a este para obter uma melhor desinfe¢do das pranchas.

e Estabilizagdo

De seguida decorre a estabilizagdo da cortica, que tem uma duracdo de duas a trés semanas e serve para
suavizar as pranchas e permitir o seu repouso, para assim a corti¢a obter a consisténcia necessaria para se
proceder & brocagem das rolhas. A estabiliza¢do permite também que a cortiga atinja o teor de humidade entre
os 8 ¢ 0s 16%, a humidade ideal para este processo.

e Selecgdo das pranchas e rabaneacao

As pranchas da corti¢a sdo inicialmente aparadas nas bordas e, seguidamente, sdo separadas conforme a
sua classe e qualidade, tendo em conta a sua espessura, porosidade e o seu aspeto visual. Seguidamente estas
sdo cortadas em varias tiras com uma largura superior ao comprimento da rolha, tendo sempre como base a
qualidade e classe de rolha que se pretende fabricar.

e Brocagem

Posteriormente a selego ¢ efetuada a perfurag@o das pranchas de cortica através de uma broca cilindrica,
com as dimensdes da rolha natural pretendida. Os desperdicios da brocagem podem ser utilizados para
granulado de corti¢a, ou mesmo para se produzir topos para rolhas técnicas. Em alguns casos também se pode
aproveitar para material de construgdo, isolamento e até mesmo como decoragao.

e Retificagdo dimensional/ boleamento e chanframento

Muitas vezes as rolhas retiradas pela brocagem ndo ficam exatamente com as medidas certas, sendo
necessario efetuar-se uma retificagdo, de forma a terem as medidas standard e regularizar a superficie da rolha.

As rolhas de cortiga podem ainda sofrer o processo de chanframento (Figura 11), que consiste em
arredondar os cantos da rolha de cortiga e que pode ser efetuado em todas as rolhas de cortica, naturais,

microaglomeradas e também nas rolhas de champanhe.



Muitas vezes ¢ utilizado também o boleamento (Figura 12), por exemplo nas rolhas bartop, para as topejar

um pouco.

Figura 11:Rolha a esquerda sem chanfrado,
rolha a direita chanfrada. Figura 12:Rolha bartop a esquerda com
boleamento e a rolha a direita chanfrada.

e Escolha

Nesta fase as rolhas sdo separadas de acordo com a classe a que pertencem:
o Flor
o Extra

o Superior

o 1°
o 2°
o 3°
o 4°
o 5°

A determinag@o da classe em que a rolha pertence depende do nimero de lenticelas que a rolha tiver.
Quanto maior quantidade de lenticelas pior ¢ a classe da rolha. E chamado de lenticela aos “buracos” naturais
que a cortiga tem, sendo que por vezes existem lenticelas feitas pelo bicho ou cobilha e essa rolha ¢ descartada.
Esta determinagdo ¢ feita por controlo automatico, através de maquinas denominadas de escolhas. Estas
maquinas, através de um laser, analisam a superficie das rolhas e separam-nas por classes.

Seguidamente, se necessario as rolhas passam ainda por uma escolha manual, através do olho humano,

alguns defeitos, nomeadamente:

Mancha amarela

Cobilha Figura 13: Mancha Figura 14: Figura 15: Figura 16:  Figura 17: Ano Seco.
Formiga (Bicho) amarela. Cobilha.  Bicho. Verdura.

Verdura
Ano Seco
Prego
Costa
Barriga ¥, 47 -
Caleira Figura 18:  Figura 19: Figura 20: Figyrq 21:  Figura 22:
Fenda Prego. Costa. Barriga. Caleira. Fenda.
Ovalizagdo
Repasse

O O O O O O O O O O o o

Figura 23: A rolha a
esquerda apresenta

ovalizagdo. Figura 24: Repasse.




e Lavagdo

Seguidamente procede-se a lavagem das rolhas, que serve para desinfetar as rolhas. Normalmente sdo
utilizados agua oxigenada ou 4cido peracético, podendo também ser utilizados métodos como micro-ondas e
ozono. A lavagem das rolhas faz estabilizar o teor de humidade e reduz a contaminagao, pois durante o processo
vao sendo libertados alguns compostos que podem contaminar as rolhas.

Em alguns tipos de rolha o processo termina aqui, dispensando o passo seguinte ¢ passando diretamente
para a fase de marcagao.

e Revestimento

De acordo com as especificagdes do cliente, as rolhas poderdo ser revestidas. O revestimento ¢ feito de
forma aquosa e tem como objetivo uniformizar a rolha melhorando as suas propriedades. Pode também dar
uma coloracdo a rolha, caso seja utilizado um revestimento colorido. Existem diferentes tipos de revestimento,

desde branco a uma cor mais proxima da cor natural da cortiga, como podemos observar na Figura 25 e 26.

Figura 26:Topos das rolhas revestidas e
topo de rolha em cru, a direita.

Figura 25:Rolhas revestidas de cores diferentes e
a rolha a direita encontra-se em cru.

e Colmatagem

Sempre que pedido pelo cliente pode ser realizada a colmatagem. Este processo consiste em tapar as
lenticelas das rolhas naturais (Figura 27 e 28) com uma mistura de p6 resultante da retificagdo das rolhas e cola
feita com uma mistura a base de resina natural e dgua. Desta forma melhora-se o especto visual da rolha e a

sua qualidade de vedagao, sendo que normalmente este processo ¢ utilizado em rolhas de menor qualidade.

%

Figura 27: Rolha natural. Figura 28: Rolha colmatada.

e  Marcagdo ou Branding
A marcagdo ¢ efetuada de acordo com as especificagdes do cliente, podendo ser utilizadas trés técnicas de
marcacao diferentes:
o Marcagio a tinta
o Marcagido a fogo

o Marcagio a laser



Na marcagdo a tinta ¢ utilizada uma tinta de conformidade alimentar que apenas pode ser utilizada
nos corpos. A marcagao a laser e a fogo ¢ feita nos topos.
e Tratamento
As rolhas sdo tratadas com parafina e silicone para posteriormente facilitar o engarrafamento da
mesma ¢ a extragdo da rolha. As quantidades destes produtos dependem do tipo de rolha e sdo ajustadas
conforme os testes de qualidade.
e Embalagem e Transporte
Assim que o tratamento estd finalizado, as rolhas sdo embaladas em sacos de plasticos num ambiente
sulfuroso (anidrido sulfuroso SO»), pois este inibe o desenvolvimento microbiano e bacteriano. Seguidamente

sdo embaladas em caixas de cartdo devidamente identificadas para serem transportadas para o cliente.

1.4.2. Rolhas técnicas

As rolhas técnicas!>!'*

sdo utilizadas para engarrafar vinhos com uma duragdo de 2 a 3 anos. Sdo
constituidas por um corpo denso de cortica aglomerada ou microaglomerada com discos de cortiga natural
colados, através de aglutinantes, num dos topos ou em ambos. As rolhas com apenas um disco em cada um dos
topos sao designadas de rolhas 1+1 (Figura 29). As rolhas com 2 discos num dos topos sdo designadas de 2+0,

normalmente também designadas de rolha de champanhe (Figura 30).

i
SERES L
Figura 29:Rolha 1+1. Figura 30:Rolha de

champanhe (2+0).

Estas rolhas sdo quimicamente estaveis e muito resistentes, tal como as naturais, a sua producao divide-se
em trés fases:

e Producdo de discos de cortiga natural

Os discos de cortica sao fabricados através do mesmo processo das rolhas de cortica natural. As pranchas
de cortica sdo cozidas, mas apenas sdo utilizadas as pranchas mais finas ou entdo partes que restaram da
brocagem de rolhas naturais e que se encontrem proximas da parte exterior e rugosa da arvore. Estas pranchas
sdo cortadas para se retirar essa parte e, por sua vez, obter-se laminas de cortica com uma espessura de cerca
de 6,5 mm.

Seguidamente, as laminas sdo perfuradas através de brocas de formato em circulo, formando assim os
discos. Estes passam por uma sele¢do manual, através das escolhedoras e sdo separados de acordo com a classe

a que pertencem, sendo estas:

o Super
o A
o B



o D

A limpeza dos discos ¢ realizada em sistemas proprios de lavagao utilizando agua purificada aquecida a
aproximadamente 70°, sem cloro. Em seguida sdo secos e armazenados para passarem a proxima etapa.

e Fabricagdo dos corpos

Ap6s a produgdo dos discos passa-se para a producdo dos corpos da rolha. Estes sdo formados por granulos
produzidos a partir de sobras de cortiga, por exemplo da brocagem de discos ou mesmo das rolhas naturais. Os
granulos sdo obtidos através da trituragdo dessas sobras e podem obter-se com varias granulometrias
dependendo da maquina de trituragdo utilizada.

Estes sdo aglomerados com uma cola de poliuretano propria para se utilizar no sector alimentar, assim o
corpo da rolha pode passar por 2 processos, moldacdo ou extrusdo. A moldagdo ¢ efetuada por moldadores que
comprimem os granulos em moldes formando os corpos de forma. Na extrusdo, utiliza-se uma extrusora onde
se obtém uns bastdes sendo cortados a medida da rolha, de acordo com as especificagdes de diametro e
comprimento requeridas.

e Montagem da rolha

Por fim, passa-se para a montagem da rolha. Para isso os discos e os corpos aglomerados sdo introduzidos
em duas maquinas para posteriormente serem montados. Previamente os discos sdo inseridos na primeira
maquina sendo esta composta por dois lados, um onde se inserem os discos que passam por camaras para se
selecionar o lado deste que ira ficar em contacto com o vinho. Do lado oposto, a maquina marca o outro lado
do disco para indicar a segunda maquina qual a parte do disco que se vai colar ao corpo da rolha.

Na maquina seguinte sdo inseridos os disco e os corpos e esta deteta a marca feita pela maquina anterior,
colando os discos. Posteriormente passam para o processo de lavagem, selecdo, marcagdo e embalamento tal

como no processo das rolhas naturais.

1.4.3. Outras rolhas

Existem ainda outros tipos de rolha tais como:

e Rolhas de champanhe'® Figura 31:Diferentes tipos de
As rolhas de champanhe (Figura 31) sdo fabricadas para vinhos rolhas de champanhe e de vinho
espumantes, sidra e champanhe. Estas sao produzidas pelos mesmos processos das rolhas técnicas, pois a rolha
champanhe ¢ uma rolha 2+0 ou 1+0, sendo constituida por um corpo aglomerado e num dos topos sao aplicados
um ou dois discos de cortiga.

Estas tém um maior diametro que as rolhas naturais de forma a conseguir suportar elevadas pressoes que
existem nos vinhos gaseificados. As rolhas deste tipo dividem-se em 4 classes dependendo do tipo de disco
utilizado:

o Extra

o Superior

o 1I°
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e Rolhas aglomeradas'®
As rolhas aglomeradas (Figura 32) sdo fabricadas a partir de granulados de cortiga resultantes
de excertos da produgdo de rolhas de cortiga naturais. Estas sdo fabricadas por moldagem individual

ou por extrusdo, tal como os corpos aglomerados anteriormente descritos.

Estas rolhas sdo mais indicadas para vinhos de menor preco e asseguram a sua vedagao por um

periodo até 24 meses, sendo por isso utilizado em vinhos de alta rotagao. Figura 32:Rolha
aglomerada.

e Micro aglomeradas ou micro granuladas'’

As rolhas micro aglomeradas (Figura 33) sdo rolhas com um corpo de cortica
aglomerada com uma granulometria especifica. Sdo fabricadas com o mesmo procedimento das
rolhas aglomeradas, apesar de que a sua principal caracteristica ¢ a grande estabilidade estrutural,

sendo por isso aconselhada para vinhos de consumo rapido.

Figura 33:Rolha micro aglomerada.

A qualidade destas ¢ definido com base no calibre do granulado de

cortica de que elas sdo feitas.

e Rolhas capsuladas!®

As rolhas capsuladas (Figura 34) sao fabricadas o
em duas partes. Primeiro ¢ feito um corpo que pode - Qe ) N &w T
ser aglomerado, natural ou colmatado ¢ em seguida = s - == s —
¢ produzido uma capsula que é colada ao topo do corpo, Figura 34:Diferentes tipos de rolhas capsuladas.
podendo ser de madeira, PVC, metal, vidro entre outros.

Estas rolhas sdo geralmente utilizadas para vinhos licorosos ou em bebidas espirituosas. E uma rolha que
permite a sua reutilizagdo, uma vez que neste tipo de bebidas ndo se consome de uma s6 vez. As rolhas

capsuladas apenas necessitam de ter um didmetro com 2 mm acima do didmetro interior do gargalo de forma

a ndo comprometer a vedag@o e poder reutilizar-se a garrafa.

11



1.5.A cortica e os principais contaminantes
Apesar de a cortiga ser um bom vedante, pelo facto de ser um produto natural podera sofrer contaminagdes
de diferentes tipos. Isto pode desencadear a migragdo de compostos de aroma indesejavel da superficie da

cortica para o vinho levando a que ocorra alteragdes organoléticas. Para se poder classificar as diferentes

contaminagdes foi criada a roda de odores da cortiga (Figura 46)%.
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Figura 35:Roda de odores da cortiga.

Através desta roda observa-se que existem cinco grandes grupos de contaminantes: os contaminantes

quimicos, musgo, bolores, coniferos e os vegetais.
A principal fonte de contaminag@o da rolha acontece devido a presenga de compostos volateis como os

haloanisdis e os halofenois, que conferem a rolha um odor desagradavel a “mofo”, pertencendo assim ao grupo
b

dos bolores.
Os agentes contaminantes mais comuns no caso dos haloaniséis (Figura 47) sdo os cloroanisdis e os

bromoanisdis. Nos halofenois (figura 48) os mais comuns sdo os clorofendis e os bromofendis?!.

OH
\O
© @ ®
on on on
\O \O \O
R R " R R R R R R R R R
R | R R R| R R
R (As) R (&) R (As) R (8:) R (B2) R (83)
Figura 37:Fenol (B); Halofendis (B1,B2,B3) .

Figura 36: Anisol (4); Haloaniséis (41,42,43)%.

Os haloaniséis sao anisois com pelo menos um halogénio na sua composicao, podendo ser o cloro, bromo,
22,23

iodo e/ou fliior. Na Tabela 1 encontram-se os principais haloaniséis contaminantes do vinho

Tabela 1: Principais haloanisois contaminantes do vinho bem como os seus limites de perce¢do sensorial e odor

caracteristico.
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Nome do composto Estrutura quimica Limite de percecio Odor

sensorial caracteristico
Em agua:
o _-CH, gu
30— 300 pg/L
ct ct
2,4,6 — Tricloroanisol Em solugédo alcodlica Mofo
(TCA)* (vinho):
& 1,5-3 ng/L
Em 4gua:
OCH;

4 ng/L
cl cl ne
Em solugdo alcoolica
2,3,4,6 — Tetracloroanisol (vinho):
(TeCA)? N Mofo
10— 15 ng/L
cl

(branco e tinto)

5 ng/L (vinhos
€Spumosos)
OCH; .
cl Composto organoleticamente
. fraco
Pentacloroanisol (PCA)** - Limiar de dete¢io: Mofo, bolor
Cl Cl
Al 50 ng/L
Em 4gua:
CH;
o’ 8 - 30 pg/L
2,4,6 — Tribromoanisol Br Br Mofo. bolor
(TBA)* Em solugdo alcodlica oto,
(vinho):
Br 43 ng/L

0 2,4,6 - TCA ¢ o haloanisol com limiar de dete¢do mais baixo em soluc¢do alcoolica, bem como o
que se encontra em maior concentragdo nas rolhas de cortiga, sendo por isso 0 composto que mais contribui

para a contaminago dos vinhos?*,

2,3,4,6 — Tetracloroanisol (TeCA)

As contaminagdes resultantes do 2,3,4,6-Tetracloroanisol?>?* nos vinhos originam-se muitas vezes
nas estruturas de madeira ou mesmo nos barris poluidos na prépria adega, que ao serem tratados com PCP ou
2,4,6-TCP, e por estarem em ambientes himidos sdo transformados em clorofenoéis pelos fungos filamentosos,

tal como acontece no TCA.
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O TeCA também pode surgir através da metilagdo do 2,3,4,6-tetraclorofenol (TeCP) que ¢ muitas

vezes utilizado como conservantes da madeira ou através da degradacdo do Pentacloroanisol (PCA).

Pentacloroanisol (PCA)

O Pentacloroanisol (PCA)?? & um composto que altera a estrutura organolética do vinho e tem um
cheiro a “mofo” como o TCA. A sua origem deve-se a estruturas de madeira e barris que possam estar

contaminados nas adegas tal como ¢ o caso do TeCA.

2,4,6 — Tribromoanisol (TBA)

O 2,4,6-tribromoanisol (TBA)* confere as rolhas um cheiro a “mofo”, embora possa também
conferir um cheiro fenolico ou iodado quando encontrado em elevadas concentragdes. Este pode ser formado
através de dois processos:

e A partir do 2,4,6-tribromofenol (TBP) que, quando entram em contacto com fungos ou bactérias,
nomeadamente Aspergillus, que sdo transportados pelo ar, convertem-se em derivados de
bromoasinol.

e A partir da clorag@o da 4gua quando estdo presentes ides de bromo, este pode encontrar-se nas barricas

de vinho ou na atmosfera das adegas, podendo contaminar as rolhas de corti¢a e o proprio vinho.

2,4,6- Tricloroanisol (TCA)

O 2,4,6-Tricloroanisol, TCA?*?7, ¢ um composto quimicamente estavel e ndo degradavel, formando-
se quando microorganismos, como os fungos, entram em contacto com compostos a base de cloro. Este ¢ um
composto volatil e pode contaminar o vinho quando existe contacto direto entre o vinho e o material
contaminado, mesmo em poucas quantidades. Apesar de alterar o sabor do vinho ndo tem qualquer problema

para a saide humana.

O TCA pode produzir-se diretamente no vinho, bem como na madeira ¢ nas rolhas de cortica, caso
estas estejam contaminadas com clorofenodis. O cloroanisol forma-se quando existe contacto entre uma
substancia que contenha um grupo fenol e uma fonte de cloro, sendo por isso que a utilizagdo de cloro ou de

compostos clorados nio é permitida pelo CIPR! em nenhuma das etapas de fabrico de rolhas.

A percentagem de TCA suscetivel de migrar para o vinho varia de 0,6 a 25%, variando de acordo com
a quantidade de superficie de rolha que se encontra em contacto com o vinho, a temperatura e o tempo de

estagio do vinho na garrafa.

Como este pode contaminar direta ou indiretamente a cortica é necessario recorrer a técnicas para

detetar a sua existéncia e prevenir possiveis contaminagdes, sendo necessario saber também como ¢ formado.
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e Formagao do TCA

Existem vdrias formas de se obter o TCA, como se pode observar na Figura 49?2, Apesar disso a inica

origem comprovada cientificamente ¢ através da biometilagdo do 2,4,6-TCP.

OH OH Cl Cl
Cl Cl CI\©:CI Clj@m Cl Cl
Cl Cl Cl Cl Cl Cl Cl
Cl Cl Cl Cl
Pentaclorofenol (PCP) 2,3,4,6- Tetraclorofenol Hexaclorobenzeno Hexacloro-ciclo-
(2,3,4,6-TeCP) benzeno
Vo /S
OCH,
OCH, Cl Cl OCH,
cl cl @ @
- — > -
Cl cl
= 2,4,6-Tricloroanisol (2,4,6-TCA) Anisol
(Metoxibenzeno)

2,3,4,6-Tetracloroanisol

(2,3,4,6-TeCA) \_-/

OH @ @ OH

Cl Cl

Fenol cl
2,4,6- Triclorofenol (2,4,6-TCP)

J
Figura 38:Proposta de mecanismos para se obter o 2,4,6-TCA nas rolhas. I-Catabolismo de compostos com muito cloro na sua
composigdo, como é o caso do PCP, 2,3,4,6-TeCP, hexaclorobenzeno e o hexaclorociclobenzeno. II-Desalogenagdo de anisois com
muito cloro na sua composi¢do, como é o caso do 2,3,4,6-TeCA. IlI-Sintese por halogena¢do de anisois. IV- Cloragdo na presenga de
hipoclorito de sodio seguido de biometilacdo do fenol. V-Sintese direta por biometilagdo do 2,4,6-TCP.
A presenca de TCA na cortiga deve-se a biometilagdo ou O-metilagdo do 2,4,6-Triclorofenol (TPC).

A biometila¢ao ¢ uma reagdo quimica promovida por fungos filamentosos que possuem uma enzima halofenol-

O-metiltransferase EC211136, muitas vezes chamada clorofenol-O-metiltransferase (COPMT). Devido a alta

toxicidade dos clorofenois, os fungos filamentosos, como ¢ o caso de Trichoderma longibrachiatum, tentam

desativa-los, pois os clorofen6is podem causar danos na sua fisiologia ou mesmo morte. A este processo ¢

chamado de desintoxicagao dos clorofendis.

A alta reatividade dos clorofendis e a sua toxicidade, deve-se a presenca do grupo hidroxilo que, ao

reagir com as proteinas e os acidos nucleicos nas células, produz danos graves e em alguns casos irreversiveis.
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Assim, os fungos ao atuarem como processo de desintoxicagdo de compostos halofendlicos,
convertem-nos para haloanisois (Figura 50°%). Estes fungos encontram-se muitas vezes presentes nas

superficies das pranchas de cortica ou mesmo nas pipas de madeira onde se armazena o vinho.

OH CH3
O/

“ ©  copMT o o

—_
O-metilagdo
2,4,6 -TCP 2,4,6 -TCA
Cl Cl

Figura 39: Mecanismo de formagdo de TCA através da O-metilagdo de TCP promovida pela COPMT.

Para tentar diminuir as contamina¢des de TCA ¢ importante arranjar uma forma de deteta-las, para
posteriormente ndo ocorrerem alteragdes no vinho. Para isso, foram implementados novos processos, para além
das normas ja existentes pelo CIPR!, tais como?!:

e  Métodos para extragdo e neutralizagdo do TCAS:
o Novos sistemas de cozedura;
o Destilagdo sob vapor controlado;
o Volatilizagdo por arrastamento em temperatura e humidade controladas;
o Volatilizagdo por arrastamento em fase gasosa de polaridade ajustada, sob temperatura
e humidade controlada;
e  M:¢étodos de prevengao de formacao de TCA:
o Radiagdo (ionizagdo e micro-ondas);
o Processos biologicos (Symbios);
o Agdes enzimaticas;
e  Métodos de controlo do TCA:
o Cromatografia em fase Gasosa;

o Anadlise sensorial;
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Capitulo 2: A Empresa

2.1.PrecisionElite

@ precisionelite

A PrecisonElite'® (Fi 35) é
recisonElite™ (Figura 35) ¢ uma empresa que se cork is life

foca no acabamento das rolhas de cortica. Compra as Figura 40:Logotipo da empresa PrecisionElite.
rolhas ja fabricadas e trata-as de forma diferenciada em

relagdo a sua concorréncia, produzindo o que o cliente deseja, tanto ao nivel do tipo de rolha, como na sua
qualidade, acabamento e marcacio. E uma empresa que produz para mercados nacionais e para exportagio,
sendo desta forma bastante valorizada.

A PrecisionElite € certificada pela ISO 9001:2015, pelo HACCP (Analise de perigos e pontos Criticos do
controlo) e pelo CIPR! (Codigo Internacional das Praticas Rolheiras), tendo obtido o nivel maximo, Systecode
Excellence.

Como o proprio nome indica, o seu principal objetivo ¢ a precisdo no trabalho entregue ao cliente, por isso

desenvolveu um sistema proprio de controlo de qualidade de rolhas corti¢a, apresentando um rigor de

exceléncia na escolha das rolhas bem como no tratamento e na marcagdo, garantindo um melhor produto final.

2.2.Rolhas produzidas pela PrecisionElite

A PrecionElite ¢é especializada em rolhas de cortica natural e colmatada pois sdo as rolhas mais utilizadas.
Apesar disso, também fornecem rolhas de microaglomerado, rolhas de aglomerado, 1+1, capsuladas e de

champanhe.

2.2.1. Rolhas naturais

o Rolha natural®®

A rolha de corti¢a natural (Figura 36) ¢ utilizada para vinhos de alta gama e que
necessitam de estagiar em garrafa, promovendo a correta evolugdo do vinho ao longo dos Figura 4> 1R() Iha natural.
anos na garrafa.

Estas sdo um vedante natural que ndo influencia os componentes do vinho, ndo alterando
a sua qualidade, sendo por isso utilizada em qualquer tipo de vinho.

o Rolha Natural WaterPrecision
A rolha natural WaterPrecision (Figura 37) ¢ fabricada a partir de uma rolha natural

revestida com uma base aquosa, o que lhe confere um melhor desempenho relativamente a vedagao

Figura 42:Rolha Natural

e a conservagdo do vinho. Esta ¢ normalmente utilizada em vinhos tranquilos e de alta -
Water Precision.

gama, bem como para estagio em garrafa.
o Rolha Natural ColmWater Precision

As rolhas naturais ColmWater Precision (Figura 38) sdo rolhas fabricadas a partir da

colmatagem de rolhas naturais. Este processo tem como objetivo melhorar o aspeto
g p ) P Figura 43:Rolha natural Colm

visual da rolha bem como a sua performance. E ainda aplicado um revestimento de  Water Precision.
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base aquosa, conferindo-lhe uma o6tima qualidade técnica no engarrafamento, vedagdo e conservagdo dos

vinhos por um preco inferior ao das restantes rolhas naturais. Estas sdo normalmente utilizadas para vinhos de

rotagdo média ou rapida.

2.2.2. Rolhas Técnicas

NP OTURS

GZ

o Rolhas 1+1¥ :
A rolha 1+1 (Figura 39) ¢ feita a partir de aglomerados de cortica e nos seus topos, leva ;:}
Figura 44:Rolha 1+1.

N

discos de cortiga natural. Este tipo de rolhas ¢ muito estavel e bastante resistente, tendo

por isso um excelente comportamento em relagio a tor¢do a que ¢ submetida quando
engarrafada. Sdo normalmente utilizadas para vinhos de rota¢ao rapida.

o Rolha 1+1 MC
A rolha 1+1 MC (Figura 40) tem um processo de fabrico semelhante a rolha 1+1, diferindo
apenas no corpo, que neste caso ¢ de microaglomerado. Estas rolhas sdo utilizadas Figura 45:Rolha 1+1 MC.

para vinhos de rotagdo moderada a rapida.

2.2.3. Rolhas micro

o Rolha MicroElite!?
As rolhas MicroElite (Figura 41) sdo fabricadas através do processo de moldagao e sdo

constituidas por um corpo de cortica microaglomerado com uma granulometria 5
Figura 46:Rolha MicroElite.

entre 0,5 e 1 mm. Estas sdo bastante uniformes sendo por isso utilizadas para vinhos

com um consumo inferior a 2 anos.

o Micro Precision (PC)
As rolhas Micro Precision (Figura 42) sdo fabricadas também através do processo de

moldagao e sdo constituidas por um corpo microaglomerado com uma granulometria entre 0,5 e

2mm. Estas sdo adequadas para vinhos de consumo réapido.
Figura 47: Rolha Micro Precision.

o Micro PE
As rolhas Micro PE (Figura 43) apresentam um corpo de cortica aglomerada com uma

granulometria de 2 a 5 mm e sdo também produzidas pelo processo de moldagdo. Estas rolhas

Figura 48:Rolha Micro PE.

sdo mais apropriadas para vinhos de rotagdo muito rapida, apresentando um preco bastante

reduzido.

2.2.4. Rolha Bartop (capsuladas)

As rolhas capsuladas!'® (Figura 44) sdo constituidas por um corpo de cortiga :

natural, colmatada ou microaglomerada, em que no seu topo ¢ inserido uma cépsula 8' : .
o @ T

com varios materiais. Estas rolhas sdo utilizadas para vinhos licorosos ou para
Figura 49: Rolhas Capsuladas.

bebidas espirituosas.
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2.2.5. Rolha de champanhe

As rolhas de champanhe!® (Figura 45) sdo constituidas por um corpo granulado de cortiga
e num dos topos tem um ou dois discos de corti¢a natural, sendo este o lado que fica em contacto

com o champanhe. Sdo utilizadas para vinhos efervescentes de alta pressdo, como ¢ o caso do

champanhe e do vinho espumante.

Figura 50:Rolha de
champanhe.
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Capitulo 3: Controlo de qualidade das
rolhas de cortica

Sendo as rolhas de cortica um material 100% natural necessitam de passar por um processo de controlo
de qualidade de forma a garantir as especificagdes requeridas. Com o objetivo de nivelar a qualidade de todo
o sector corticeiro foi criado o CIPR!. Assim, ¢é possivel controlar as diferentes etapas do processo de fabrico
das rolhas bem como possiveis contamina¢des de TCA.

A PrecisionElite efetua um controlo de qualidade interno e externo dos produtos que fabrica, tendo
desenvolvido um sistema de qualidade proprio respeitando sempre as normas praticas estipuladas pelo CIPR!.

Para se realizar o controlo de qualidade das rolhas de cortica ¢ feita uma avaliagdo dos pardmetros
fisico-quimicos, mecanicos ¢ sensoriais, através de varios ensaios. Na Tabela 2, encontram-se os ensaios

efetuados pela empresa PrecisionElite no seu laboratdrio da empresa.

Tabela 2: Ensaios de verificagdo e controlo de qualidade realizados no laboratério da PrecisionElite.

Parametro avaliado Ensaios de verificacio e controlo Referéncia

Determinagdo das dimensdes e ovalidade
Determinagdo da massa e massa
voliimica aparente
Determinagdo do teor de humidade
Determinagdo do teor de peroxidos

Quantificagdo dos cloroaniséis (TCA)

Determinagéo da capilaridade
Determinagao da estanquicidade/
comportamento a vedagdo
Determinagdo de Residuos Sélidos
(Quantificagdo de Poeiras)
Determinacédo da resisténcia a agua
fervente

Fisico-quimico

Controlo das classes visuais e defeitos

Determinagdo da recuperagio
dimensional ap6s compressao
Determinagdo da absor¢ao
Mecéanicos Determinacgdo da Forga de extragdo

Sensorial . .
Analise sensorial

NP ISO 9727-1:2011
NP ISO 9727-2:2011

NP ISO 9727-3:2011
NP 4502:2011
ISO 20752
Método interno
Método interno

NP 2803-5:1996

NP ISO 9727-7:2010

NP 2803:7 (2013)
Método interno

Método interno

NP ISO 9727:4-2014

Método interno
NP 2803-4:2019
ISO 22308(2005)

Método interno
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3.1.Descricao dos ensaios efetuados

3.1.1. Determinacao das dimensdes (comprimento e didmetro) e
ovalidade

As rolhas de cortiga podem apresentar diferentes dimensdes dependendo do tipo de broca utilizada no caso
das rolhas naturais e das especifica¢des pretendidas pelo cliente no caso de rolhas trabalhadas (colmatadas e
técnicas). As medidas mais utilizadas sdo comprimento x didmetro.

O tamanho da rolha depende do tipo de vinho para qual vai ser utilizada, normalmente utilizam-se rolhas
mais longas para vinhos de estdgio em garrafa mais prolongados. No entanto, é necessario usar uma rolha com
um didmetro superior a 6 mm do didmetro interno do gargalo da garrafa. Assim consegue garantir-se que ao
colocar as garrafas na posi¢do horizontal durante o transporte ndo ha perdas de vinho.

No caso de rolhas técnicas ou aglomeradas, utilizam-se rolhas com um diametro 5 mm superior ao gargalo
pois estas tém uma maior densidade’.

De forma a garantir uma boa vedagdo, ¢ necessario efetuar-se um controlo de qualidade através da
ovalizacdo e da dimensdo das rolhas. Assim, é necessario um paquimetro com uma resolucao de 0,5 mm, uma
mesa comparadora de resolugao 0,001 mm ou um Medcork.

Para se determinar o comprimento das rolhas, coloca-se entre as hastes do paquimetro os topos da rolha,
centra-se e ajusta-se de forma a ficarem fixos. Seguidamente regista-se o valor dado pelo equipamento e
repetem-se as medigdes para as restantes rolhas. O célculo do comprimento médio das rolhas ¢ obtido através
da média aritmética dos resultados obtidos, expresso em mm e arredondado a 0,1 mm.

Na determinacdo do didmetro das rolhas, ¢ imprescindivel centrar e ajustar de modo que as hastes de
medi¢do do paquimetro fiquem a meio do comprimento da rolha, tendo em atengdo que os anéis de crescimento
devem estar paralelos ao operador, registar o valor indicado d, pelo aparelho (Figura 51). Seguidamente rodar
arolha 90° para que os anéis de crescimento passem a estar na perpendicular em relagdo ao paquimetro, registar

novamente o valor indicado,d, (Figura 52). Repetir para as restantes rolhas.

Figura 51: Medigdo referente a d;, com os
anéis de crescimento paralelos as hastes do
paquimetro.

Figura 52: Medigdo referente a d> com os anéis de
crescimento na perpendicular em relagdo as hastes do
paquimetro.

O diametro de cada rolha, d, ¢ dado pela Equacéo 1.

. &
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A ovalidade ou também chamada ovalizagdo ¢ determinada pelo resultado da diferenga entre os valores

d, e d,, Equagdo 2.
Ovalizagdo(mm) = |d, — d,| (2)
Este ensaio ¢ realizado tanto na rece¢do de rolhas como na expedicao e os limites de especificagdo da

empresa utilizados para cada tipo de rolha encontram-se na Tabela 3.

Tabela 3:Limites de especificag¢do utilizados para cada tipo de rolha.

Tipo de rolha Propriedade Limite de especificacdo
Rolha Natural Comprimento Valor nominal +0,7 mm
Diametro Valor nominal+0,5mm

Ovalizagao <0,7 mm
Rolha colmatada Comprimento Valor nomina+0,7 mml
Diametro Valor nominal+0,5 mm

Ovalizacao <0,7 mm
Rolha microaglomerada Comprimento Valor nominal+0,5 mm
Diametro Valor nominal+0,3 mm

Ovalizagao <0,5 mm
Rolha técnica (1+1) Comprimento Valor nominal+0,5 mm
Diametro Valor nominal+0,3 mm

Ovalizacao <0,5 mm

3.1.2. Determinacio da massa e da massa volumica aparente

Uma das grandes qualidades da cortiga ¢ a sua elasticidade que muito se deve a densidade da mesma, uma

vez que cortigas mais densas sdo menos elasticas e por isso sdo mais dificeis de comprimir.

Para determinar a massa e a massa volumica é necessario uma balanga analitica ou um MedCork, sendo
este tltimo o utilizado pela PrecisionElite. Este equipamento ¢ da marca Egitron e encontra-se ligado a um
computador, onde todas as medigdes e leituras, sdo posteriormente enviadas para um software especifico. As

especificagoes do Medcork encontram-se na Tabela 4.
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Tabela 4: Especificagcoes do Medcork.

Comparadores (£ 0,01 mm)
Balanca (£0,01¢)
Higrémetro (x0,1%)
Comprimento das rolhas 25 mm a 60 mm ( £ 1mm)
Didmetro das rolhas 18 mm a 35 mm (£ 1mm)
Interface de comunicacio RS232 (USB com conversor)
Capacidade de analise 160 rolhas/hora (1 comprimento, 2 didmetros, 1 massa ¢ 1 humidade)

As rolhas sdo inseridas no Medcork (Figura 53) e passam por trés pontos (Figura 54): o primeiro onde as
rolhas sdo medidas por trés comparadores, um que mede o comprimento e outro que mede o didmetro da rolha;
seguem de seguida para uma balanga analitica onde sdo pesadas; posteriormente seguem para um Aqua-boy
onde se mede o teor de humidade da rolha. Posteriormente os dados sdo enviados para o computador através

do software da empresa.

Figura 53: Medcork.

Figura 54. Interior do Medcork.

O Medcork faz a analise dimensional, massica e do teor de humidade de forma sequencial. Os resultados

obtidos para a massa voliimica aparente de cada rolha (p)séo calculados através da Equagdo 3:

p= m X 10° 3)
ﬂx(%)zxL
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Em que m ¢ a massa de cada rolha pesada (expressa em gramas), d ¢ o didmetro (expresso em milimetros)

e, L ¢ o comprimento da rolha, (expresso em milimetros).

O resultado final calculado ¢ a média aritmética dos resultados obtidos para cada uma das rolhas da amostra

¢ ¢ expresso em kg/m? e arredondado a 0,1g.

3.1.3. Determinacio do teor de humidade

O teor de humidade das rolhas ¢ muito importante uma vez que a humidade influencia a elasticidade e o
desenvolvimento microbiano, comprometendo assim as propriedades da rolha. Por isso € necessario efetuar-se
um controlo destas, através de um condutivimetro de agulhas, chamado Aqua-Boy, com dois elétrodos (Figura

55).

Figura 55:Aqua-Boy.

O teor de humidade mede-se inserindo as agulhas do Agua-Boy no disco ou no meio do comprimento
darolha, até uma profundidade de metade do seu didmetro. Posteriormente regista-se o valor indicado na escala
do aparelho, repetindo-se o procedimento para as restantes rolhas da amostra em estudo. O valor obtido do teor
de humidade tem que estar compreendido entre os 4 a 8% para rolhas prontas a utilizar. Na PrecisionElite as
rolhas sdo medidas tanto na entrada de lotes como na expedic@o para o cliente fina e podem ser pelo Aqua-Boy

ou pelo MedCork.

3.1.4. Determinacio do teor de peroxidos

O teor de perdxidos nas rolhas depende muito da quantidade de perdxido que estas absorveram durante o
processo de lavagdo, pois € nesta etapa que se da o branqueamento ¢ a desinfecdo das rolhas. Para isso ¢
utilizado peroxido de hidrogénio (H202) que tem como fungdo atuar como agente de desinfecdo e de
descoloracdo da rolha, permitindo-lhe ficar com uma coloragdo esbranquigada dependendo da quantidade de

peroxido utilizada.
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Para além disto, o peroxido atua como removedor, umas vezes total outras apenas parcial dos compostos
fenodlicos, sendo por isso muitas vezes utilizado na desinfestagdo das rolhas como forma a diminuir a
quantificagdo de TCA.

Na literatura ainda existem poucas informagdes referentes ao processo de lavacdo da cortiga, por isso
assume-se que as reagdes que ocorrem durante este processo sdo semelhantes ao que ocorre na industria do
papel, no processo de branqueamento.

A reagdo caracteristica deste processo ¢ apresentada pela Equagdo 43

H,0,(aq) + OH™(aq) ~ HO3 (aq) + H,0(D) 0

O peroxido de hidrogénio entra em contacto com uma substancia alcalina. A mais utilizada ¢ o hidroxido
de s6dio (NaOH). Formam um anido hidroperoxido (HO;) forte que reage com a lenhina e a celulose presentes
na cortica, oxidando-a e descolorando-a, tornando-a cada vez mais branca.

Peroxidos em grande quantidade também alteram o sabor do vinho, por isso ¢ necessario controlar-se a
sua concentragdo nas rolhas. Para isso ¢ necessario preparar-se inicialmente uma solugdo de acido acético a
0,2% Vv/v.

Retira-se 100 ml da solugdo de acido acético previamente preparada e coloca-se num baldo de Erlenmeyer
de 500 ml. Adicionam-se 3 rolhas da amostra que se pretende analisar e tapa-se com parafilm. Colocam-se
num agitador orbital durante 1 hora a uma velocidade de 120 rpm (Figura 56).

No fim do ensaio, introduz-se durante 2 segundos uma palheta do Kit Quantofix Peroxide 25, retira-se a
palheta, sacode-se para eliminar o excesso de solucdo, esperam-se 15 segundos e verifica-se que cor se obteve

comparando-se com a escala de cor existente na embalagem (Figura 57).

Figura 56.: Ensaio de determinagdo de peroxidos. Figura 57: Kit de determinacdo do teor de peréxidos.

Na Figura 58, encontram-se 2 escalas: a escala do Kit Quantofix Peroxide 25, que vai desde 0 até 25 e a
escala a vermelho, que vai desde 0 a 0,8, sendo esta a escala utilizada pela PrecisionElite. Esta ¢ obtida através
da Equacdo 5. A quantidade de residuos de peroxido tolerada na PrecisionElite ¢ de 0,1 mg/rolha.

concentragao X 0,1 L

)

Na PrecisionElite, este ensaio ¢ efetuado sempre que as rolhas regressam a empresa depois de serem

Quantidade de residuos de peréxido (mg/rolha) = 3 7olhas

lavadas e desinfetadas. Se a quantidade de peroxidos for elevada, as rolhas ficam a arejar na estufa com o

programa vento ligado ou ao ar para remover alguns desses peroxidos.
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3.1.5. Quantificacao dos cloroanisois

Os cloroanisois conforme referido no Capitulo 4, sdo os grandes contaminantes do vinho. Desta forma, e
para controlar a sua quantidade, fazem-se analises para quantificar a sua presenc¢a nas rolhas. Para isso, ¢
efetuada a andlise das rolhas com recurso a cromatografia gasosa juntamente com SPME, sendo o principal
estudo focado na quantidade de TCA da rolha.

Na PrecisionElite ¢ efetuado o estudo do TCA a rececdo dos lotes € no controlo dos processos (Figura 58).

A fim de se preparar a amostra, ¢ necessario inicialmente macerar-se num frasco de vidro de 1000 ml, 20
rolhas numa solug@o etanolica a 12% (v/v), durante 24 horas. De seguida, transfere-se o macerado para um
frasco de 100 ml e prepara-se um frasco de 20 ml com 3 g de sal (NaCl). Com uma pipeta retira-se 100 uL de
padrdo de TCA 3 (2,3,6-tricloroanisol) e noutra pipeta 10 ml do macerado em amostra. A amostra padrao ¢
preparada com uma concentracdo de 2 ug/L e é utilizado TCA 3, pois este apresenta uma carga ionica inferior
ao do TCA (2,4,6-tricloroanisol), resultando por isso num maior tempo de reten¢do na captura de eletrdes.

Seguidamente o frasco ¢ fechado, com uma tampa metalica com um septo de silicone e passa para o
cromatografo gasoso com captura de eletrdes. Inicialmente o frasco fica em pré-incubag@o durante 15 minutos
a 50°C e com agitagdo. Durante esse tempo a fibra de polidimetilsiloxano é exposta ao headspace e vai
extraindo os compostos volateis. A fibra posteriormente liberta esses compostos no injetor do cromatdgrafo
£as0so que se encontra a uma temperatura de 260 °C. Assim, os compostos vao-se separando ao longo da
coluna cromatografica. Esta opera em 2 fases, também chamadas de rampa de aquecimento: na primeira a
coluna vai aquecendo desde 60 °C até se atingir os 155 °C, num aquecimento gradual aumentando 15 °C/min;
na segunda fase vai desde os 155 °C até os 260 °C, num aquecimento também gradual, embora um pouco mais

rapido do que na primeira (20 °C /min).

Figura 58: Esquema de como se efetua o ensaio da quantifica¢do dos cloroanisois.

Neste cromatografo os gases de arraste utilizados sdo o hélio e 0 azoto e o detetor € de captura de eletrdes

(ECD).
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Este ¢ seletivo para compostos eletronegativos, tais como compostos clorados, ['a
fluorados ou bromados. A sensibilidade seletiva aos compostos clorados faz com que
este detetor seja bastante util na andlise de TCA3!32.Com este detetor a empresa

combina ainda a técnica de microextracdo em fase solida (SPME).

O cromatografo gasoso utilizado (Figura 60) encontra-se dividido em 2 partes:
o sistema automatico de alimentagdo (autosampler) que se encontra assinalado por A

e o cromatografo gasoso assinalado por B. Este ¢ da marca Ellutia, modelo 200 series

gas chromatograph e é composto por uma coluna cromatografica capilar com 30 m Figura 59: Cromatografo
de comprimento, 0,25 mm de didmetro e 0,25 um de espessura. O seu tempo de 45050 utilizado.
estabilizagdo ¢ de 1 minuto e o fluxo de gas de arraste utilizado ¢ de 1,8 mL/min, estando o injetor a uma

temperatura de 260 °C.

Este aparelho encontra-se ligado a um computador e através do software Ellution Chromatography Data
Station obtém-se um cromatograma onde € possivel identificar o pico de TCA da amostra e do padrao utilizado
(TCA 3).

Nas Figuras 60 e 61, pode-se observar 2 cromatogramas obtidos pela empresa PrecisionElite:

— RE399- 38X24 COLM CHANFRADO_02_07_202115_17_59_0G9 - Colibrick - 1
2

— RE395- 45X24 NAT FLOR_02_07_2021 16_49_04_011 - Colibrick - 1

S
2

12,051 TCA 1

) 12,065TCA 1

T T T
[min] 12,0 12,2 12,4 12,6 12,8 13,0 13,2
[min]

Result Table (ISTD - RE 399- 36X24 COLM CHANFRADO_02.07.2021 15.17.59.009 - Colibrick - 1)
Reten. Time Response Amount% | Peak Type Compound Name Amount Result Table (ISTD - RE 395- 45X24 NAT FLOR_02.07.2021 16.49.04.011 - Colibrick - 1)

[min] [%] [ng/L] Reten. Time Response Amount’ | Peak Type Compound Name Amount
T 12,051 ¢ 357,030 100,0 | Ordnr (by | TCA § 7,151 [min] 19%] [ng/L]

| 1sTDY) : T 12,065 59,475 100,0 | Ordnr (by | TCA 0,783

E] 12,965 | 41,889 1575 TiSTD1 | TEA3 i 5] 1STD1)
Toll 06,0 i i 7,151 3 5,575 51i6,35% 570 | TisTDL {TCA3 157D
Total 106,0 0783

Figura 60: Cromatograma de rolha colmatada chanfrada 38 Figura 61: Cromatograma de rolha natural flor 45x24 sem
x24 com TCA. TCA.

A identificagdo dos picos a que correspondem os compostos da amostra em estudo e o TCA 3, faz-se
através da comparagio do tempo de retengio (tR) de ambos no cromatograma. E chamado de tempo de retengo
ao tempo que decorre desde que se injeta a amostra até que se tenha obtido o maximo do pico. Assim, ao saber-
se o tempo de retencdo do TCA 3, por exemplo na Figura 60, 12,965min e no TCA da amostra 12,051 min,
conseguem-se identificar os picos destes.

Para se determinar a concentragdo de TCA na amostra em estudo, sdo necessarias retas de calibragao para
os intervalos de concentragdo conhecidos. Os utilizados sdo de 0,5 a 10 ng/L. A obtengdo da reta de calibracao
tem por base a razao entre as areas dos picos da amostra em estudo e do padrao interno utilizado versus a razao
entre a concentragdo da amostra e de padrao interno.

Na industria da corti¢a sdo rejeitados valores de concentragdo de TCA superiores a 2 ng/L.
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3.1.6. Determinacio de capilaridade

O objetivo da capilaridade ¢ verificar a capacidade que a rolha tem de absorver o vinho a superficie. Para
isso € necessaria uma solucdo etandlica de 12 %(v/v) misturada com corante azul de metileno, de forma a
colorir a rolha e notar-se caso haja progressao externa na rolha.

Para este ensaio, coloca-se cerca de 2 mm de solu¢do numa caixa de Petri. Adicionam-se as rolhas para
analisar (Figura 62). Se forem encomendas grandes ¢ necessario recorrer-se a tabela de amostragem que se
encontra no Anexo A, pagina 57. Deixa-se repousar durante 24 horas, de seguida retiram-se as rolhas da solugdo
e colocam-se sobre um papel de filtro para retirar o excesso de solug@o. Esperam-se uns minutos e verifica-se
se houve ou ndo migracdo externa pela rolha (Figura 63), medindo-se posteriormente a progressdo externa com
o auxilio de uma régua (Figura 64).

Este ensaio ¢ muito importante pois simula a migracdo da rolha quando esta em contacto com o vinho apds
o engarrafamento. Desta forma e para controlar isso, este ensaio s6 ¢ efetuado no fim da marcacdo e tratamento

das rolhas.
F

e

‘ Figura 63: Resultado do ensaio da
Figura 62: Ensaio da capilaridade sem progressdo externa. Figura 64:Resultado do ensaio da
capilaridade. capilaridade com progressdo externa.

3.1.7. Determinacdo da estanquicidade/comportamento a vedacio
liquida

O ensaio de estanquicidade/comportamento a vedagdo liquida permite avaliar o comportamento de

vedagdo das rolhas de cortiga depois destas serem engarrafadas. Este ensaio verifica a

existéncia de progressdo na rolha tanto a nivel interno como a nivel externo. Para isso

utiliza-se uma solugdo hidroalcoodlica a 12% (v/v) e tubos de vidro com diametro

interno de 18,54+0,5 mm ou de diferentes especificagdes, dependendo do tipo de

garrafa que o cliente desejar.

Para este ensaio, a quantidade de amostra depende da quantidade de lote que se

vai utilizar e por isso ¢ necessario a tabela de amostragem que se encontra em Anexo
A, pagina 57. Com o auxilio da engarrafadora automatica (Figura 65),
engarrafa-se os tubos de vidro com as rolhas da amostra, deixa-se estabilizar 1 hora.
Apbs esse tempo introduz-se em cada tubo 5 ml da solugdo hidroalcoodlica 15 % (v/v)
corada, fixa-se os tubos na maquina de vedacao (arvore de vedacdo) (Figura 66) e

aguardam-se 10 minutos.
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Em seguida comega a aplicar-se pressdo nas rolhas. Inicialmente a pressao ¢ de 0,5 bar

e observa-se o comportamento da rolha para verificar se existe fugas, depois Figura 66.
aumenta-se de 0,5 bar em 0,5 bar de pressao de 10 em 10 minutos, até se atingir

a pressao de 2 bar. Entre cada intervalo de pressdo verifica-se sempre a perda de solugdo
devido a possiveis fugas.

No fim, regista-se a pressdo a que ocorreu as fugas, caso tenha existido, e o nimero de
rolhas que suportaram determinada pressdo. As rolhas que tiveram fuga sdo retiradas |
durante o ensaio e sdo posteriormente abertas com a ajuda de um burro (faca utilizada Figura 67: Faca rolheira.
na industria rolheira) (Figura 67), para se apurar as possiveis causas. (Burro)

Existem dois tipos de fuga de solugdo, podendo ocorrer pela parte exterior da rolha (Figura 68) ou pela
parte interior (Figura 69).

O resultado da estanquicidade da amostra refere-se ao numero
de rolhas que apresentam fuga consoante determinada presso.
Este resultado é expresso em percentagem. Também se pode
indicar a percentagem de progressdo externa para cada rolha e a
indicac¢do da pressdo, excluindo os casos em que houve prega da

rolha devido ao engarrafamento. As rolhas que apresentam

defeitos criticos que possam afetar a estanquicidade N0 101 69: Fuga pela parte exterior. \Figura 68: Fuga pela parte

sdo consideradas para o ensaio. inierior.

3.1.8. Determinaciao do teor de Residuos Solidos (quantificacio de

poeiras)

A determinagdo do teor de residuos so6lidos tem como objetivo quantificar a quantidade de p6 libertado
pela rolha de cortica apos ter sido tratada. Para este ensaio enche-se um baldo de Erlenmeyer de 500 ml com
250 ml de solugdo etanodlica a 12 %(v/v) e colocam-se 4 rolhas da amostra (Figura 70). De seguida, coloca-se
o baldo no agitador orbital durante 20 minutos a uma velocidade entre 140 e 160 rpm. Durante esse tempo
seca-se e estabiliza-se o conjunto (membrana com uma porosidade de 1,2 um e o vidro de reldgio) na estufa e

posteriormente pesa-se numa balanga a massa inicial m; com uma aproximacgao de 0,1 mg.

Apbs os 20 minutos, insere-se a membrana no conjunto de filtragdo e humidifica-se a uma pressao
reduzida, verte-se a solugdo a analisar e inicia-se a filtragdo. No final lava-se com a ajuda de um funil para

retirar todas as particulas.
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Retira-se a membrana, coloca-se no respetivo vidro de relogio e volta-se a secar na estufa regulada a

uma temperatura de 3042 °C durante 24 horas. Por fim, volta-se a pesar o conjunto (membrana e vidro de
o T

Figura 70: Etapas do ensaio da determinagdo do teor de residuos.

relogio) (m,) com uma aproximagdo de 0,1mg. A quantidade de residuo por rolha é expressa em mg/rolha e é

obtido através da Equacao 6:

m; —my

(6)

Teotyesiquos = 4 rolhas

3.1.9. Determinagio da resisténcia a agua fervente

A determinagdo da resisténcia a agua fervente € o ensaio efetuado apenas as rolhas de corti¢a aglomeradas
e as rolhas de cortica aglomeradas com discos naturais 1+1. Pode ser aplicado aos lotes adquiridos pela empresa
e a lotes que vao ser expedidos.

Neste ensaio ¢ colocada 4gua numa panela e aquece-se até entrar em ebuli¢ao (Figura 71). Colocam-se as
rolhas que se pretendem analisar e deixa-se ferver durante 1 hora. Por fim retiram-se as rolhas, escorrem-se e
deixam-se secar durante 15 minutos a temperatura ambiente. Apds esse tempo procede-se a analise visual das
rolhas analisando o plano de colagem dos aglomerados e no caso das rolhas 1+1 analisam-se também os discos.

O resultado do ensaio exprime-se pela indica¢ao de auséncia ou existéncia de desagregacao do aglomerado
e pela verificacdo de auséncia de abertura total ou parcial e descolagem dos discos. Considera-se que ndo ha

desagregacao quando todas as rolhas resistem ao ensaio.

A,

Figura 71:Ensaio de resi. sténcia a agua fervente.

3.1.10. Controlo das classes visuais

O controlo das classes visuais ¢ realizado para rolhas naturais e colmatadas. Neste momento néo ¢ efetuado
na PrecisionElite uma vez que quando compram os lotes de rolhas de cortiga estas ja estdo separadas por classes
definidas.

Apesar disso, existem ainda alguns clientes que pedem um controlo mais rigoroso. Nesses casos ¢ feito

um controlo mais apertado na escolha das rolhas por parte da escolhedoras.
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Neste ensaio retiram-se algumas amostras de acordo com a tabela das amostras Anexo A, pagina 57 dos
lotes em estudo (Figura 72). Verifica-se a qualidade e separa-se a amostra em classes, isto €, na classe nominal
e em classes acima e abaixo. Separam-se também os defeitos criticos da rolha bem como outros tipos de defeito.

O numero de rolhas de cada classe e defeitos ¢ registado no relatorio de controlo de qualidade, onde sdo
calculadas as percentagens de cada classe e de defeitos. Na Tabela 5 encontra-se o critério de aceitagdo das
classes para as rolhas rececionadas. Estas sdo comparadas com as amostras padrao de classes ja existentes e
sdo posteriormente classificadas.

Tabela 5: Critério para aceitagdo das classes. A- aceita/ R-rejeita

Classes Classe Abaixo (fraco) Classe Acima Classe Nominal
Extra A<5% Aceita Sempre Minimo 80%
Superior R>5%

19 A<5% Aceita Sempre Minimo 80%
20 R>5%

3¢ A<5% Aceita Sempre Minimo 80%
40 R>5%

5¢ A<5% Aceita Sempre 52/62

62 R>5%

Figura 72: 1%olha da esquerda para a direita é flor,2extra,3 superior.
g q p . p

3.1.11. Determinacio da recuperacio dimensional apds compressiao

O ensaio de determinagdo da recuperagdo dimensional apds a compressdo tem como base o estudo do
comportamento da rolha apds esta ser comprimida e a sua expansdo. Este ensaio ¢ importante pois avalia a
recuperacdo da rolha apds ser comprimida para entrar na garrafa e o seu ajuste ao gargalo.

Para isso, retira-se uma amostra de rolhas do lote, dependendo do tamanho do lote ¢ necessario verificar a
amostra na tabela de amostragem (Anexo A, pagina 57), numera-se e verifica-se os anos de crescimento de
forma a estes ficarem perpendiculares ao paquimetro. Mede-se o diametro da rolha e regista-se o valor, d;.

Com uma caneta marcam-se os pontos de contacto onde foi inserido o paquimetro para a medi¢ao. Coloca-
se a rolha entre as maxilas do engarrafador automatico e comprime-se a rolha entre 15,5 mm e 16 mm. De
seguida faz-se a rolha sair, tal como se fosse um engarrafamento e espera-se 3 minutos. Apos esse tempo, volta-
se a medir o diametro da rolha com o paquimetro com as hastes nas marcas anteriormente feitas e regista-se o

valor obtido, d, (Figura 73).
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A percentagem de recuperagdo do didmetro da rolha apos o periodo de compressao ¢ obtida pela Equacao
7 e o resultado final obtém-se através da média aritmética dos resultados individuais da amostra, arredondando

as unidades.

d
Percentagem de recuperagao = d—z x 100% @)

Figura 73: Ensaio de recuperagdo dimensional.

3.1.12. Determinacao da absorc¢ao

O ensaio da determinagdo de absor¢ao ¢ apenas efetuado nas rolhas micro e tem como objetivo verificar a
quantidade de agua absorvida pela rolha, de forma a testar a quantidade de vinho que estas absorveriam quando
em contacto com o mesmo. Neste ensaio € necessaria uma balanga analitica, um frasco de 250 ml, uma estufa
e agua destilada. Inicialmente numeram-se as rolhas da amostra em estudo (Figura 74).

Pesa-se a amostra individualmente e regista-se os valores de massa inicial (m;), colocam-se as rolhas
dentro do frasco de 250 ml e perfaz-se o seu volume com agua destilada. Seguidamente insere-se dentro de
uma estufa a 5015 °C durante cerca de 72 horas.

Ao fim desse tempo retiram-se as rolhas de dentro do frasco e dispdem-se em pé sobre uma folha de papel
de filtro, com outra folha por cima destas, durante 30 minutos de forma a retirar o excesso de agua destilada.
Apbs 0s 30 minutos, volta-se a pesar as rolhas e regista-se o valor de massa final (my) obtido, para se proceder

ao calculo da percentagem de agua/vinho absorvido pela rolha, através da Equacao 8.

- mey —m;
Percentagem de absorg¢ao = — X 100% (8)

L

Apenas sdo aceites lotes de rolhas com uma percentagem de absorcado inferior a 40%.

Figura 74:Procedimento do ensaio de determinagdo de absorgdo das rolhas micro.
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3.1.13. Descricio do procedimento do ensaio mecanico de
determinacao da forca de extracao

O ensaio da forga de extragdo permite avaliar a for¢ca que ¢ efetuada aquando da extracdo da rolha da
garrafa, permitindo verificar se o tratamento esta adequado.

Neste ensaio, as rolhas utilizadas dependem da quantidade de lote. Assim ¢ necessario verificar a tabela
de amostragem que se encontra no Anexo A, pagina 57, e apenas ¢ efetuado
depois das rolhas estarem devidamente marcadas e tratadas segundo as
especificacdes do cliente.

As rolhas que se pretendem analisar sdo inseridas numa engarrafadora

automatica (Figura 75) e posteriormente inseridas no gargalo da garrafa.

Deixa-se estabilizar durante 1 hora. Apds esse periodo insere-se o ‘ -

Figura 75:Maquina de engarrafar automdtico.

saca-rolhas até que a sua haste fique 3 mm fora da rolha, fixa-se o

gargalo com o saca-rolhas na base da maquina de forga de extragdo (ExtraLab da marca

Egitron) (Figura 76), coloca-se em movimento e retira-se a rolha. No fim, regista-se o

valor maximo obtido para a forga de extracdo, a partir da unidade de leitura do aparelho. *©
A forga de extragdo da amostra ¢ a média aritmética dos resultados obtidos da forga

de extragdo do lote. O resultado final é expresso em decaNewton (daN), arredondado a

décima. _ o _ -
Figura 76: Maquina da for¢a de extragdo em movimento.

3.1.14. Descricao do procedimento de analise sensorial

Para uma analise mais detalhada da qualidade das rolhas de cortica ¢ efetuada uma analise sensorial apenas
nas rolhas naturais e nas rolhas colmatadas de forma a identificar aromas que possam provocar alteragdes nas
propriedades organoléticas do vinho.

A analise sensorial tem como base dois métodos possiveis: cheirando o macerado das rolhas ou cheirando
diretamente a rolha através de uma maquina de snifing, embora este ultimo ainda ndo se encontre certificado.

No método de maceragdo sao utilizados frascos de 250 ml, 25 rolhas da amostra que se pretende analisar,
e agua destilada, ou uma solugdo hidroalcoolica (12 % v/v) ou outro simulador do vinho. Para lotes até¢ 10.000
rolhas analisam-se um total de 50 rolhas, ja para lotes entre 10.000 e 5.000 analisam-se 80 rolhas (ver anexo
A, tabela de amostragem).

Posteriormente, colocam-se as rolhas nos frascos e perfaz-se o seu volume com a solugdo. Deixa-se
repousar durante 24 h e identificam-se os frascos. Passado esse tempo, realiza-se o exame sensorial do
macerado e das rolhas, através do snifing dos mesmos e ¢ preenchida uma folha de registos que se encontra no

Anexo B comparando o aroma detetado com a roda dos aromas (Figura 77).
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Figura 77:Snifing efetuado através do macerado.

Através do snifing ¢ possivel detetar diferentes odores que se encontram presentes na corti¢a dependendo
da sua concentragao, pois existe um limite de percegao sensorial para cada odor, como podemos ver no Capitulo
4,

O segundo método ¢ efetuado através de uma maquina de snifing (Figura 78), onde as rolhas passam por
um tapete dentro de uma cAmara de pré-aquecimento. E necessario treinar um operador de forma a aprimorar
as suas capacidades sensoriais, com o objetivo de detetar corretamente os odores contaminantes. A maquina
de snifing aquece até 250 °C e vai libertando as rolhas a uma velocidade constante enquanto o operador procede
ao snifing e as separa em 3 setores diferentes: rolhas com defeitos (partidas, com repasse,etc), rolhas conformes
e rolhas ndo conformes (rolhas com cheiro). E importante realgar que durante esta técnica o operador tem de

ser trocado de hora a hora, de forma a garantir a qualidade do snifing.

Figura 78:Snifing através de
uma mdaquina.
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comprimento(mm)

Capitulo 4: Tratamento dos resultados

Foram efetuados os ensaios anteriormente descritos durante o periodo de 1 de Abril a 30 de Junho de
2021. Estes ensaios foram analisados recorrendo ao programa Microsoft Excel, versao 2019.

Nesta andlise foram efetuados os ensaios referentes a todos os tipos de rolha (colmatadas, naturais,
microaglomerado e 1+1), a recegdo e a expedigdo das rolhas. Para cada tipo de rolha, apenas foram estudados
os calibres mais habituais:

e  Rolhas naturais: 49x24;45x24.

e Rolhas colmatadas:49x24;45x24;38x24.
e Rolhas microaglomerados:44x24;38x24.
e Rolhas 1+1: 44x23,5.

Uma vez que a PrecisionElite compra rolhas ja fabricadas a fornecedores diferentes, compararam-se
os resultados obtidos pelos ensaios de controlo de qualidade a rececdo para as rolhas produzidas pelos
fornecedores A, B, C, D, E e F, para os diferentes tipos de rolhas.

E importante realcar que os ensaios referentes as rolhas colmatadas a recegdo nio foram efetuados
durante o periodo de estudo, uma vez que as rolhas foram compradas antes deste. Apesar disso efetuaram-se

os ensaios a expedicao.

4.1.Ensaios Realizados

4.1.1. Determinacio das dimensoes e ovalidade

O ensaio da determinagdo das dimensdes e ovalidade é efetuado através do Medcork, sendo importante ter
em atencdo as dimensdes de uma rolha, pois esta influéncia a performance da vedagdo da garrafa. Assim, é
necessario cuidado na hora de escolher as dimensoes da rolha face ao didmetro interno do gargalo da garrafa a
utilizar, tendo em consideragdo que a rolha consegue aguentar uma compressao de 30% do seu diametro quando
inserida no gargalo. E importante também verificar o comprimento da rolha, pois esta deve encontrar-se a 15
mm do limite do vinho de forma a permitir espago, caso haja uma expansao do liquido resultante do transporte
ou das condig¢des térmicas do estagio.

E também importante avaliar a ovalidade pois uma rolha oval pode permitir fugas de vinho.

46,50 50,50

46,00 z 50,00

45,50 £ 49,50

45’00 l | @ fornecedor C 45x24 % 49,00 | @ fornecedor A 49x24
44’50 fornecedor B 45x24 § 48,50 ! fornecedor C 49x24
44’00 limite sup 8 48,00 limite sup
43’50 limite inf 47,50 limite inf

250 350 450 262 312
n2 de ensaio n2 de ensaio

Figura 79:Grdficos do ensaio de comprimento das rolhas naturais.
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Através da Figura 79 consegue-se observar que o comprimento das rolhas naturais em estudo, encontra-se

dentro dos limites superior e inferior, impostos pela empresa PrecisionElite.

24,60 24,60
— 2440 24,40
£ fornecedor A
£ 2420 ¢ 49x24 ([ ]
o £ 2420
E 24,00 [} fornecedor C £ [ ] [} ::o‘rlr;e;idor
o 49x24 .2 24,00 X
‘5 23,80 3 e fornecedor
€ ! limite sup £ B 45x24
s § 2 [ limite inf
[
23,60 o g
23.40 limite inf 5 23,60 limite sup
260 310 360
23,40
° )
e de ensaio 260 310 360 410 460 510

n2 de ensaio

Figura 80:Grdficos do ensaio do diametro médio das rolhas naturais.

A nivel do didmetro das rolhas naturais (Figura 80), estas encontram-se dentro dos limites superiores e
inferiores da empresa e o fornecedor C apresenta valores semelhantes aos valores do fornecedor A, para os
dois calibres.

1,00 1,00

o fornecedor C

] 45x24

o fornecedor B

[
. ® fornecedor C 49x24 45x24
0,00 . limite sup 0,00 limite sup

260 280 300 320 340 360 270 370 470

L ) Y fornecedor A 49x24

ovalidade(mm)
o
w
o
ovalidade (mm)
o
w
o

n2 de ensaio n2 de ensaio

Figura 81: Grdficos do ensaio da ovalidade das rolhas naturais.

No ensaio da ovalidade (Figura 81), observa-se que os valores se encontram abaixo do limite superior
tanto no calibre 49x24 como no 45x24, o que permite concluir que a nivel de dimensdes as rolhas naturais

estdo conformes.

44,60 38,30

240 e e 38,20
— ® fornecedor D — 3810
£ 48324 E .
E 4420 £ 38,00 @ fornecedor D
o o
g 24,00 ® fornecedor E é 37,90 38x24
E 44x24 £ 3780 -
= = limite sup
g 43,80 | g 3770

imit

s imite sup S 3760

43,60 37,50 limite inf

43,40 limite inf 37,40

390 410 430 450 470 490 518 520
ne de ensaio ne de ensaio

Figura 82:Grdficos do ensaio de comprimento das rolhas micro/aglomerados.

As rolhas micro/aglomeradas (Figura 82), encontram-se entre os limites da empresa, apesar de existir uma

percentagem de 6% de rolhas que estd acima do limite superior no calibre 38x24.
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Figura 83:Grdficos do ensaio do diametro médio nas rolhas micro/aglomerado.

Verificou-se (Figura 83), no caso do fornecedor D, tanto no calibre 44x24 bem como no 38x24, que existe

uma percentagem de rolhas acima do limite superior, imposto pela empresa. A percentagem de rolhas do calibre

38x24 ¢ de 80% nao podendo ser aceites pela empresa, no caso do calibre 44x24 foi uma percentagem de 5%.

Nestes casos a empresa manda retificar parra diminuir o didmetro.
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Figura 84:Grdficos do ensaio de ovalidade das rolhas micro/aglomerado.

Relativamente ao ensaio da ovalidade (Figura 84), ambos os calibres estdo dentro dos limites impostos

pela empresa, indicando a conformidade destas rolhas.

24,20
24,00
23,80
23,60
23,40
23,20
23,00
22,80

diametro medio (mm)

250

comprimento (mm)

45,50
45,00
44,50
44,00
43,50
43,00
42,50

250 270 290 310

n? de ensaio

330

fornecedor F
44x23,5

fornecedor C
44x23,5

limite sup

limite inf

Figura 85:Grdfico do ensaio de comprimento das rolhas 1+1 MC.
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Figura 86: Grdfico do ensaio do diametro médio das rolhas 1+1 MC.
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Figura 87: Grafico do ensaio de ovalidade das rolhas
1+1 MC.
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Para as rolhas 1+1 MC (Figuras 85, 86, 87), todos os ensaios estdo de acordo com os limites & excegdo do

ensaio do comprimento, em que existe um ponto fora do limite superior, o que indica uma percentagem muito

baixa, sendo consideradas conformes.

4.1.2. Determinacio da massa e da massa volumica aparente

O ensaio da determinagdo da massa e da massa volumica aparente ¢ muito importante, uma vez que € a

partir da massa voliimica que se consegue verificar a homogeneidade dos lotes.
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Figura 88: Grdficos referentes ao ensaio da determinagdo da massa volumica nas rolhas naturais.

Nas rolhas naturais (Figura 88) consegue-se concluir que o fornecedor B apresenta valores superiores ao

limite superior, que para este tipo de rolha é de 240kg/m>, ou seja, de acordo com este ensaio as rolhas do

fornecedor B tém uma maior percentagem de rolhas ndo conforme (4%).
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Figura 89: Graficos referentes ao ensaio da determinagdo da massa volumica nas rolhas microaglomerado.

Nas rolhas microaglomeradas (Figura 89) os fornecedores sdo diferentes e consegue-se observar que o

fornecedor E tem 94 % dos valores de massa volumica muito superiores as especificagdes, limite superior de

280 kg/m?, ou seja, estas rolhas ndo poderdo ser aceites. A empresa possui uma calibradora que permite

selecionar as rolhas de acordo com o peso, funcionando como uma triagem separando as rolhas ndo conformes.

Relativamente as rolhas micro PE os valores sdo muito dispares entre os dois fornecedores. Confirmou-

se, tal como seria de prever que os valores da massa volumica das rolhas PE, (rolhas com maior granulometria),

foram inferiores aos das rolhas Precision (PC) (rolhas com menor granulometria, sendo por isso mais pesadas).

Através destes graficos consegue-se observar também que quanto maior for o comprimento da rolha,

maior sdo os valores da sua massa volimica.
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Figura 90:Grdfico referente as rolhas 1+1 MC.

As rolhas 1+1 MC (Figura 90) apresentam valores dentro das especificagdes, limite superior 300 kg/m® e
limite inferior de 240 kg/m®. Apesar de existirem 5% dos valores acima do limite superior ndo sio significativo,

ou seja, ndo se descartaram os lotes em estudo.

4.1.3. Determinacio do teor de humidade

No ensaio da determinagao do teor de humidade, este deve encontrar-se entre os valores de 4 a 8%.. Caso
estes estejam inferiores a 4% sofrem um processo de hidratago, ou seja, adiciona-se agua. No caso de serem
superiores a 8% sofrem um processo de secagem na estufa. Este ensaio ¢ efetuado individualmente a cada

rolha.
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Figura 91:Grdfico do ensaio do teor de humidade das rolhas naturais.
Nas rolhas naturais (Figura 91) apenas houve uma rolha fora dos limites inferiores impostos pela empresa,

o que indica que ndo foi necessario hidratar, ou ir para a estufa.
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Figura 92: Graficos do ensaio do teor de humidade das rolhas micro/aglomerados.
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As rolhas microaglomeradas (Figura 92) estdo dentro dos limites impostos pela empresa, apesar de se ter
verificado, no caso do fornecedor D, uma percentagem 2% de rolhas fora do limite inferior no calibre 44x24 e

uma percentagem de 4% no calibre 38x24.
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Figura 93:Grdfico do ensaio do teor de humidade dos discos — Figura 94: Grafico do ensaio do teor de humidade dos
das rolhas 1+1 MC. corpos das rolhas 1+1 MC.

A nivel das rolhas 1+1 MC (Figura 93 e 94) , ¢ medido o teor de humidade no corpo das rolhas bem como
nos discos. Desta forma existem dois graficos da medi¢ao do teor de humidade.

Através dos graficos consegue observar-se que tanto os discos como os corpos das rolhas se encontram
dentro dos limites impostos pela empresa, o que indica que a nivel deste ensaio as rolhas se encontram

conformes.

4.1.4. Determinacio do teor de peroxidos

O teor de peroxidos deve estar entre 0 e 0,1 mg/rolha. As rolhas que apresentam um elevado nivel de

peroxidos devem ficar na estufa com ventilagio, ou ao ar, de forma a baixar os niveis de peréxido.
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Figura 95: Grafico do teor de peroxidos das rolhas naturais.
No caso das rolhas naturais (Figura 95), o fornecedor A apresenta uma percentagem de 37% de rolhas
fora do limite superior permitido pela empresa, por isso foram metidas na estufa com o programa vento até se
medir novamente o teor de peroxidos e este estar dentro dos limites. Como ¢ possivel controlar este teor, estas

rolhas sdo aceites apds as medigdes serem inferiores a 0,1 mg/rolha.
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Figura 96: Grdfico do teor de peroxidos nas rolhas microaglomeradas
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As rolhas microaglomeradas (Figura 96) em estudo apresentaram todas niveis 0 de teor de peroxidos,
o que indica que todas as rolhas se encontram dentro dos limites e por sua vez todas sdo conformes, isto deve-
se ao facto destas rolhas serem todas de lavagdo natural. Este grafico permite concluir também que as rolhas

micro compradas ndo sofreram um processo de lavagdo com uma elevada concentragdo de peroxidos.
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Figura 97: Grdfico do ensaio do teor de peroxidos das rolhas 1+1 MC.

No caso das rolhas 1+1 MC (Figura 97), as rolhas do fornecedor F encontram-se totalmente fora do limite
superior impostos pela empresa, o que indica que em comparagdo com o fornecedor D, estas rolhas necessitam
de ficar na estufa, o que ird atrasar a continuag@o do processo até chegar ao cliente. Apesar disso, estas rolhas
sdo aceites apos o as medigdes serem inferiores a 0,1 mg/rolha. O fornecedor D apresenta uma percentagem de

50% de rolhas nao conformes.

4.1.5. Quantificacao dos cloroanisois (TCA)

O ensaio de quantificagdo dos cloroanisois ¢ efetuado sempre a rececdo das rolhas na fabrica, de forma a
combater possiveis contaminagdes do vinho através de TCA presente nas rolhas. O nivel maximo de TCA
permitido pelo CIPR! ¢ de 2 ng/L. Desta forma, por cromatografia e através da técnica de SPME ¢é possivel

calcular-se o TCA presente num macerado de rolhas.
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Figura 98: Grdfico do ensaio de quantificagdo de TCA das rolhas naturais.

Através da Figura 98 observa-se que apenas um ensaio se encontra com niveis de TCA acima do limite.
Desta forma as rolhas do lote em estudo sdo devolvidas ao fornecedor, uma vez que excedem o limite permitido.
Apesar disso, o fornecedor A € o que se encontra com mais lotes com valores de TCA de <LD e <LQ, estes
valores nao sdo detetados pelo cromatografo no caso de LD e/ou sdo muito baixos, que o cromatografo ndo

consegue quantificar (LQ), sendo por isso representados no grafico como 0.
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Figura 99: Grdfico do ensaio de quantificagdo de TCA das rolhas microaglomeradas.

As rolhas microaglomeradas (Figura 99) apresentam apenas um lote fora dos limites. Estes valores
podem ser devido a aparas de rolhas com TCA que posteriormente foram trituradas e que sdo aproveitados

para se formar este tipo de rolha. Os restantes estdo dentro do limite imposto pela empresa.
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Figura 100: Grdfico de quantificagdo de TCA das rolhas 1+1 MC.
No ensaio de quantificagcdo de TCA das rolhas 1+1 MC (Figura 100), todos os fornecedores se encontram

dentro dos limites de TCA imposto pela empresa.

4.1.6. Determinacio da resisténcia a agua fervente

Este ensaio apenas foi efetuado nas rolhas 1+1MC, com o objetivo de verificar a resisténcia das mesmas
quando fervidas.

Para este ensaio, foi criada uma escala numérica, em que: 1-corresponde a rolha sem degradagdo do
aglomerado nem do plano de colagem do corpo e dos discos; 2- descolou 10% dos discos sem degradagio do
corpo; 3- deslocou 20% dos discos sem degradagao do corpo; 4- o corpo desagregou-se 30%; 5-descolamento

quase total (80%) do disco.

o fonecedor F

nivel

fornecedor D

limite sup

250 350 450 550

n2 de ensaio

Figura 101: Grdfico do ensaio da dagua fervente nas rolhas 1+1 MC.

Para a empresa o limite permitido ¢ descolagem dos discos até 20% sem degradacgdo do corpo, com base
na Figura 101 observa-se que o fornecedor F tem 50% das rolhas acima do limite aceitavel, sendo por isso

rejeitadas.
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4.1.7. Analise sensorial

A andlise sensorial ¢ apenas efetuada nas rolhas naturais, pois tanto as rolhas 1+1 e as micro, tém nas suas
constitui¢des cola o que dificulta o snifing.

Neste ensaio foi efetuado um sistema de escala numérica, em que: 1- cheiro muito ligeiro ou até nulo; 2-
cheiro muito ligeiro; 3- cheiro moderado; 4 -cheiro intenso; 5-cheiro muito intenso. Dentro do sistema de escala
estdo incorporados os diferentes tipos de cheiros que se podem detetar com o auxilio da roda dos aromas. Para
calcular a percentagem de nao conformidades, divide-se o nimero de rolhas com ndo conformes, pelas rolhas

da amostra em estudo.
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Figura 102: Grdfico do ensaio sensorial nas rolhas naturais.

O limite de aceitagdo neste ensaio ¢ de 2% de ndo conformidades. Na Figura 102 o fornecedor A apresenta
uma percentagem de 27% de rolhas acima do limite, ja o fornecedor B apresenta uma percentagem de 20%,

sendo estes lotes rejeitados.

4.1.8. Determinacao da capilaridade

Este ensaio ¢ efetuado depois das rolhas serem marcadas e tratadas. A capilaridade ¢ influenciada pelo
tratamento da superficie da rolha com parafina que permite que ndo haja absor¢do do vinho pelas rolhas. Por
isso estuda-se a capilaridade das rolhas e caso se verifique necessario adiciona-se mais parafina.
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Figura 103: Grdfico do ensaio de determinacdo da capilaridade das rolhas naturais.

Na Figura 103 todos os valores de capilaridade sdo inferiores ao limite, as rolhas estdo de acordo com

os limites da empresa, ou seja, estdo conformes. Apesar de existir um valor mais alto, 0,8 ndo ¢ significante.
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Figura 104: Grafico do ensaio de determinagdo da capilaridade nas rolhas colmatadas.

Nas rolhas colmatadas (Figura 104), todas apresentam valores de capilaridade de 0 mm/rolha. A empresa
utiliza produtos a base de silicone e parafina para cada tipo especifico de rolhas e com uma dosagem conhecida
dependendo do calibre, o que permite ndo existir capilaridade.
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Figura 105: Grafico do ensaio da determinagdo da capilaridade das rolhas microaglomeradas.

Tal como nas rolhas colmatadas (Figura 105), as rolhas microaglomeradas ndo apresentaram qualquer
capilaridade durante o periodo em estudo.
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Figura 106: Grdfico do ensaio da determinagdo de capilaridade nas rolhas 1+1 MC

As rolhas 1+1 MC (Figura 106), também ndo apresentam capilaridade, o que indica que as rolhas estdo

conformes de acordo com os limites impostos pela empresa.

4.1.9. Determinaciao da Forca de extracao

A forga de extragdo ¢ um ensaio que ¢ efetuado para qualquer tipo de rolha antes destas serem enviadas
para os clientes. Este tem como objetivo verificar se o tratamento das rolhas estd bem efetuado, pois a for¢a de
extragdo esta ligada diretamente com a quantidade de silicone utilizada no tratamento. Quando a rolha tem

pouco silicone, tem uma maior aderéncia ao gargalo e a forca de extragdo ¢ muito alta.
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Figura 107: Grdfico do ensaio da determinagdo da for¢a de extragdo nas rolhas naturais
Através da Figura 107 consegue-se observar que a grande massa dos valores de for¢a de extragao,

encontram-se entre os dois limites, apesar de existirem 3 valores sobre o limite inferior, estes ndo necessitam

de mais silicone no seu tratamento, sendo por isso considerados todos conformes.
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Figura 108: Grafico do ensaio da for¢a de extragdo nas rolhas microaglomeradas.

As rolhas microaglomeradas (Figura 108) ndo apresentam valores de forca de extra¢do fora dos limites
impostos pela empresa, o que indica que a quantidade de silicone adicionada no tratamento das rolhas encontra-

se na dose correta.
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Figura 109:Grdfico do ensaio da for¢a de extragdo nas rolhas 1+1 MC.

No caso das rolhas 1+1 MC (Figura 109), estas encontram se dentro dos limites impostos pela

empresa o que indica que estdo todas conformes.
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4.1.10. Determinacio da estanquicidade/ comportamento a vedaciao
liquida

O ensaio da determinagdo da estanquicidade/comportamento a vedagao liquida tem como objetivo
prever e avaliar o comportamento das rolhas simulando o engarrafamento real e as possiveis condigdes a que
estas sdo sujeitas, quer no transporte quer no estagio do vinho. Segundo a empresa, para o tipo de vinho em
estudo (vinho tranquilo) as rolhas devem ser estanques até uma pressio de 1,5 bar. E importante realcar que

este ensaio apenas ¢ efetuado para rolhas naturais depois de marcadas e tratadas.

2,2

2 - oWe @ L ] ]
- 1,8
]
=2
8 16
< o - y Y ® vedacio
2 e b 4
g 14
limite sup
1,2
1
240 290 340 390 440 490

n2 de ensaio

Figura 110: Grdfico do ensaio da determinagdo da estanquicidade das rolhas naturais.

Na Figura 110, consegue-se observar que todos os ensaios estdo dentro dos limites, uma vez que as
rolhas que sdo capazes de vedar até aos 2 bar, vedam a 1,5 bar. E importante realgar que muitas vezes as rolhas
ndo vedam por ocorrer progressdo externa ou interna, o que ¢ o caso do ponto roxo, onde ocorreu progressao
interna, e no ponto verde ocorreu progressdo externa a 1,5 bar. A progressdo pode ocorrer devido a defeitos

nas rolhas, como por exemplo quando apresentam bicho.

4.1.11. Determinacao de Residuos Solidos (Quantificacio de Poeiras)

O ensaio da determinagdo de residuos s6lidos € um ensaio pouco efetuado uma vez que apenas cadernos
de encargo especificos o pedem. Este tem como objetivo quantificar o p6d que ¢ libertado pelas rolhas de cortiga
para o vinho. Desta forma apenas ¢ efetuado quando as rolhas ja estdo marcadas e tratadas para posteriormente
serem enviadas para os clientes. A quantificagdo de poeiras ¢ geralmente utilizada nas rolhas colmatadas e nas

naturais.
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Figura 111: Grdfico do ensaio de quantificagdo de poeiras nas rolhas naturais.
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Através da Figura 111, consegue-se observar que a quantidade de p6 obtida nos ensaios efetuados se

encontra abaixo dos limites da empresa e os valores de p6 libertados sdo bastante baixos, o que faz com que as

rolhas sejam conformes.
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Figura 112:Grafico do ensaio de quantificagdo de poeiras nas rolhas colmatadas.

No caso das rolhas colmatadas (Figura 112), apenas foi efetuado um ensaio de quantificagdo de po

que se encontra abaixo do valor limite.

4.1.12. Determinacao da recuperacio dimensional apos compressiao

O ensaio da determinagdo da recuperagdo dimensional apos compressdo ¢ importante pois permite saber

o comportamento que as rolhas tém ap6s serem inseridas no gargalo da garrafa. Assim consegue-se garantir a

compressao da rolha a garrafa, que podem ser colocadas na horizontal para se proceder ao seu transporte sem

que ocorram fugas de vinho. Este ensaio ¢ efetuado apenas quando ¢ pedido pelos clientes nos seus cadernos

de encargo e ¢ efetuado as rolhas naturais e colmatadas depois de tratadas e marcadas.
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Figura 113:Grdfico do ensaio da determinagdo da recuperagdo dimensional apos compressdo das rolhas naturais.

As rolhas naturais (Figura 113) apresentam valores de percentagem de recuperagdo dimensional abaixo do

limite permitido pela empresa, desta forma todos os lotes em estudo foram considerados conformes.
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Figura 114:Grdfico do ensaio da determinagdo da recuperagdo dimensional apos compressdo das rolhas colmatadas.
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Nas rolhas colmatadas (Figura 114) apenas foi efetuado um ensaio e esse valor ¢ inferior ao limite empresa.

Assim as rolhas deste lote voltam praticamente a sua dimensao inicial ao fim de 3 minutos.

4.1.13. Determinaciao da absorcao

O ensaio da determinagdo da absor¢do ¢ efetuado as rolhas micro/aglomerados e tem como objetivo
verificar o comportamento destas quando estdo submersas em agua. Este ¢ realizado depois das rolhas estarem

devidamente tratadas.
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Figura 115:Grdfico do ensaio de determinagdo de absor¢do nas rolhas microaglomeradas.

Através da Figura 115, observa-se que existiram 5 ensaios em que a percentagem de absor¢ao média
foi superior ao limite imposto pela empresa, de 40%, o que indica que estas ndo estavam conformes. As

restantes estavam dentro dos limites e por isso foram aceites.
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Capitulo 5: Conclusdo

Este trabalho teve como objetivo acompanhar a realizagdo do controlo de qualidade das rolhas de

cortica numa corticeira. Para isso foram efetuados ensaios de controlo de qualidade bastante rigorosos.

A PrecisionElite efetua ensaios de controlo de qualidade quer a nivel dos parametros fisico-quimicos
¢ mecanicos, bem como a nivel sensorial. Os ensaios fisico-quimicos e mecanicos utilizados t&ém como objetivo
determinar as dimensdes das rolhas, quer a nivel do comprimento, do didmetro ¢ da ovalidade, determinar a
massa voliimica, o teor de humidade, o teor de peroxidos, o teor de solidos. E realizado também o ensaio da
resisténcia a agua fervente, da estanquicidade/comportamento a vedacdo liquida, forca de extracdo e
capilaridade. A nivel organolético a PrecisionElite efetua a analise sensorial as suas rolhas bem como a

quantifica¢do dos cloroanisois (TCA).

Para o presente trabalho foi recolhida informagao referente ao periodo de 1 de Abril a 30 de Junho de
2021, de forma a efetuar um estudo do comportamento das rolhas compradas aos fornecedores da empresa face

aos ensaios de controlo de qualidade na recegdo e na expedigdo para os clientes.

Ap6s esta analise de dados, conclui-se que os limites impostos pela empresa podem sofrer ajustes de

acordo com os cadernos de encargos de cada cliente.

Em relagdo aos ensaios realizados as rolhas naturais, os fornecedores que se destacaram com maiores
ndo conformidades, foram o fornecedor B que apresenta rolhas com massa volumica superior ao limite e
apresenta também 20% de nao conformidade no snifing. O fornecedor A apresentou valores de teor de peroxido
acima do limite, valores de quantidade de cloroaniso6is (TCA) superiores ao permitido ¢ analise sensorial com
ndo conformidades de 27%. A nivel de ensaios a expedigdo das rolhas para o cliente, apenas no ensaio da
determinacdo da vedagdo liquida foi encontrado 2 progressdes uma externa e interna, quando ultrapassado o

limite de 1,5 bar.

Nas rolhas colmatadas apenas foram efetuados os ensaios de controlo de qualidade a expedi¢do, uma
vez que no periodo de estudo ndo foi comprado este tipo de rolha. Estes apresentaram-se todos dentro dos

limites indicados.

Para as rolhas micro/aglomerado, os fornecedores que apresentaram mais ensaios com ndo
conformidades foram o D, nos ensaios da determinagdo das dimensdes e no ensaio do teor de humidade ¢ o
fornecedor E, no ensaio da determinagdo da massa volimica. A nivel de ensaios a expedigdo, estas rolhas
apresentaram alguns valores acima do limite superior no ensaio da determinagdo da absor¢do, o que as torna

ndo conformes.

Por fim, nas rolhas 1+1 MC os fornecedores com maiores nao conformidades nos ensaios foram o
fornecedor F, nos ensaios do teor de perdxidos, na determinacdo da resisténcia a agua fervente e o fornecedor
D, no ensaio de determinagdo do teor de peroxidos. Os ensaios efetuados a expedicdo nido apresentaram

qualquer ndo conformidade.
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Sendo a rolha de cortiga um produto natural, com muitas variagdes, ¢ importante ter um plano de
controlo de qualidade bem definido, com os limites das especificagdes para cada ensaio. O que permite as
empresas do setor corticeiro assegurar uma cadeia de sustentabilidade de produto desde a recegdo das rolhas,

ao controlo do processo e expedigdo de forma rigorosa e de acordo com o CIPR!.

Para assegurar a qualidade de exceléncia das rolhas fabricadas na PrecisionElite, segue um plano de
controlo rigoroso, onde sdo identificadas através dos ensaios realizados as conformidades das rolhas de cortiga.
Além disso ¢ detentora das inovagdes tecnologicas que vao surgindo no mercado, permitindo assim uma melhor
posi¢ao bem como um elevado nivel de rigor nos produtos fornecidos, assegurando a qualidade e seguranga

alimentar dos mesmos.
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Anexo A : Tabela de amostragem

Tabela 6: Tabela de amostragem.

Dimensiao da amostragem

Dimenséo

do lote Dimensdes e | Massa/Massa @ Forca de Humidade Residuos Resisténcia a Comportamento Teor de TCA Analise

ovalizacio Volimica extracio Sélidos agua fervente de vedacio Capilaridade peréxidos Sensorial

< 1200 20 20 6 20 Ix4 10 6 6 1x3 1x20 10x5

<3200 32 32 8 32 1x4 10 6 6 1x3 1x20 10 x5
<10.000 32 32 10 32 Ix4 10 8 6 1x3 1x20 10x5
< 35.000 50 50 10 50 14 20 10 6 1x3 1x20 16 x5
< 50.000 50 50 15 50 1x4 25 10 ] 1x3 1x20 16 x5
< 100.000 80 80 20 80 2x4 30 10 8 2x3 2x20 20 x5
< 150.000 150 150 20 150 2x4 30 10 8 2x3 2x20 30 x5
< 200.000 180 180 25 180 2x4 50 10 8 2%3 3% 20 355
< 250.000 200 200 25 200 2x4 50 12 10 2x3 3%20 40 x5

57



Anexo B: Ficha de prova da analise

sensorial
. 3 FR 35
precisione lite Registo de Analises sensoriais

Fornecedor/ Cliente Relatério Guia/lLote Data / /
Calibre 38x24 45x24 49x24 54x24
Tipo/Qualidade Nat Colm Micro Aglo. 1+1
N2 total frascos [:] Método:
Provador 1

Nivel de Nivel de
N2 Frasco Odor Detetado intensidade N2 Frasco | Odor Detetado intensidade
Observacdes:
Provador 2

Nivel de Nivel de
N2 Frasco Odor Detetado intensidade N2 Frasco | Odor Detetado intensidade
Observagdes:
Provador 3

Nivel de Nivel de
W% Franco Odor Detetado | oncigade | oo | OdorDetetado | cidade
Observacdes:
Provador 4

Nivel de Nivel de
N2 Frasco Odor Detetado intensidade N2 Frasco | Odor Detetado intensidade
Observagdes:
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