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Resumo

A presente dissertagdo visa o estudo da influéncia das variaveis no processo de remogéo
de 2,4,6-Tricloroanisol (TCA) do granulado de cortica a partir do método ROSA (Rate of Optimal
Steam Application), num novo equipamento adquirido, Grupo ROSA 6. O objetivo passa por
garantir que o granulado Rolha Champanhe Técnica (RCT) tratado na Ul-Equipar esteja 99%

livre de contaminacdo de TCA. Para este efeito foram realizadas varias analises.

Realizou-se um estudo para averiguar o grau de heterogeneidade de teor de TCA no
granulado RCT num lote de BigBags (BBs), adquiridos externamente. Os BBs analisados
individualmente apresentam valores de variancia de entre 3,4 e 36,5. Globalmente o lote
apresenta uma variancia de 23,2. Esta heterogeneidade pode levar ao tratamento desadequado
do granulado.

A partir da analise dos dados histéricos dos parametros de operacdo dos equipamentos ja
existentes, averiguou-se quais os parametros que tém influéncia na erradicacdo de TCA de
granulado RCT. A velocidade de operacéo foi 0 parametro que apresentou maior influéncia na
erradicacdo de TCA.

Realizou-se entdo um desenho de experiéncias (DOE) para determinar qual a influéncia
de dois parametros de operagdo no tratamento de granulado RCT no Grupo 6. Sendo estes a
velocidade de operacdo e o niumero de passagens, que equivale ao nimero de tratamentos a
que o granulado esta sujeito.

Com recurso a analise Kruskal-Wallis foi possivel determinar que, o nimero de passagens
tém uma maior influéncia no tratamento do granulado RCT quando a velocidade de operagéo é

maior.

A parte disto, realizou-se uma Analise de Modos de Falha e Efeitos (AMFE) nos
equipamentos inerentes ao processo do Grupo ROSA 6, usados em prol do objetivo desta
dissertacéo. Foi possivel averiguar potenciais problemas desde a qualidade do produto, tal como
entupimentos nos extratores de vapor de agua, a seguranca dos operadores, e até potenciais
ajustes aos equipamentos. Quantificou-se para cada problema o Numero de Prioridade de Risco
(NPR). De salientar que problemas com NPR superiores a 160 foram assinalados como,
potencialmente, graves e definidos como prioritarios para a¢gdes corretivas. Daqui é possivel criar
um plano de intervencgdes, para melhorar os aspetos presentes na AMFE, definido com base no

(NPR) de cada problema assinalado. Quanto maior o NPR mais célere tem de ser a intervengéo.

Palavras-Chave: 2,4,6-Tricloroanisol, Granulado RCT, ROSA, Heterogeneidade, Kruskal-
Wallis, AMFE.
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Abstract

This dissertation aims to study the influence of variables in the process of 2,4,6-
Trichloroanisole (TCA) removal from cork granules using the ROSA (Rate of Optimal Steam
Application) method, in a new equipment purchased, Grupo ROSA 6. The objective was to ensure
that the Technical Champagne Cork (in Portuguese, Rolha Champanhe Técnica, RCT) granules
treated at Ul-Equipar are 99% free of TCA contamination. For this purpose, several analyzes

were carried out.

A study was performed to ascertain the degree of heterogeneity of TCA content in the RCT
granules in a batch of BigBags (BBs), acquired externally. The BBs individually analyzed showed
variance values between 3,4 and 36,5. Overall, the batch had a variance of 23,2. This

heterogeneity can lead to an inadequate treatment of the granules.

The analysis of the historical data of the existing equipment operating parameters allowed
the identification of which ones have an influence on the eradication of TCA from RCT granules.

The speed of operation was the parameter that had the greatest influence on the TCA eradication.

An experimental design (in Portuguese, Desenho de Experiéncias, DOE) was then
established to determine what are the influences of two operating parameters on the treatment of
RCT granules in Grupo 6. These parameters include the operating speed and the number of

passages, which is equivalent to the number of treatments applied to the granulate.

Using Kruskal-Wallis analysis, it was possible to determine that the passage number has

a greater influence on the RCT granules treatment for a high operating speed.

Furthermore, a Failure Modes and Effects Analysis (FMEA) was performed on the
equipment inherent to the Grupo 6 process, used for the purpose of this dissertation. It was
possible to ascertain potential problems from the quality of the product, such as blockages of the
water vapor extractors, the operators safety, and even potential equipment adjustments. The Risk
Priority Number (RPN) was quantified for each problem. It should be noted that problems with
RPN greater than 160 were identified as potentially serious and defined as priorities for corrective
actions. From here, it is possible to create an intervention plan to improve the aspects present in
the FMEA, defined in the RPN of each problem identified. The higher the RPN, the faster the

intervention must be.

Keywords: 2,4,6-Trichloroanisole, RCT granules, ROSA, Heterogeneity, Kruskal-Wallis,
FMEA
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1. Introducao

1.1. Contextualizacédo do problema

Um dos problemas que afeta a indUstria vinicola é o “cork taint” ou sabor a rolha. Este
problema é causado pela presenca de compostos contaminantes, responsaveis por desvios

sensoriais indesejados.

Estima-se uma contaminacdo de entre 2,5 e 5% de rolhas [1]. A presenca de compostos
contaminantes é responsavel por perdas de, aproximadamente, 100 milhdes de Euros por ano,

no mundo inteiro [2].

Como o nome indica, este problema é constantemente associado a cortica e, por isso, é
sobre a industria corticeira que recaem os desafios de encontrar solu¢des para este problema.
Dos varios compostos responséveis por esta contaminacéo esta €, frequentemente, associada
ao 2,4,6-Tricloroanisol (TCA). Estima-se que a presenca deste composto estd na origem de
cerca de 80% das contamina¢gBes do vinho [3], induzindo no vinho sabores e aromas

indesejados, tais como o sabor a mofo e aromas terrosos, entre muitos outros.

Devido aos elevados prejuizos, é urgente que os fornecedores de rolhas desenvolvam

métodos para diminuir os niveis de TCA.

Existem varios métodos de erradicacdo de TCA, desde o uso de vapor de agua, ao uso
de CO: supercritico ou até mesmo uso de radiacdo. Na Ul-Equipar é usado o sistema ROSA
(Rate of Optimal Steam Application) em granulados. Este sistema consiste numa aplicagéo direta
de vapor de agua no granulado de forma a extrair o TCA do mesmo. A eficiéncia do ROSA foi

quantificada por agentes externos e apresentou resultados entre 75-85% [3].

No ano de 2018 a Ul-Equipar teve um aumento de 367% reclamacfes devido a
contaminagdo por TCA, em comparacdo com 2017. Sendo no contexto global 33% das
reclamacdes totais de 2018 na Ul-Equipar. Por essa razdo foi implementado em 2019 um
equipamento novo de erradicacdo de TCA, denominado por Grupo 6. Semelhante aos ja usados

na Ul-Equipar este equipamento tem potencial para atingir eficiéncias maiores.

Esta dissertacdo insere-se na problematica da presenca de TCA nos produtos da Ul-

Equipar.

Com o intuito de diminuir o ndmero de reclamagfes e assegurar sempre que o produto
esta conforme, o objetivo desta dissertacao passa por validar o novo equipamento adquirido pela
Ul-Equipar. Isto €, garantir que este apresenta uma eficiéncia de tratamento igual ou superior
aos restantes equipamentos ja usados. Além da validagéo, o estudo do método Duplo ROSA
alinhado com os objetivos da Ul-Equipar em atingir uma eficiéncia tratamento mais elevado
garantindo que 99% do granulado tratado na Ul-Equipar possua valores de TCA nao detetavel,

ou seja, abaixo de 0,5 ppt (partes por trilido).



1.2. Enquadramento e Objetivos

A presente dissertagcao tem como principal objetivo a validagdo do método Duplo ROSA.

Para isso foram realizadas varias analises e experiéncias, tais como:

e Caracterizacdo dos equipamentos existentes na Ul-Equipar;

e Validacao no novo equipamento adquirido, comparando com os ja existentes;

¢ Realizacdo de uma analise de modos de falha e efeitos ao novo equipamento e
equipamentos adjacentes;

e Experiéncia de valida¢éo do método a implementar.

1.3. Estrutura da dissertacao

A presente dissertagdo esté estruturada nos seguintes pontos:

Capitulo 1 — Introducéo
Introducéo ao contexto do problema e a disserta¢cdo com os objetivos quanto a validagdo do novo
método Duplo ROSA.

Capitulo 2 — Caso de Estudo

Descricdo da matéria-prima, do montado até a cortica. Apresentacdo da Corticeira Amorim, da
Unidade Industrial Equipar, do processo produtivo com incidéncia no processo produtivo do
Grupo 6 do setor ROSA.

Capitulo 3 — Estado de Arte
Revis@o bibliografica da industria relativa a problemética do TCA na cortica. E ainda, as

ferramentas utilizadas na apresentacéo e discusséo de resultados.

Capitulo 4 — Metodologia: Materiais e Métodos
Descricdo das metodologias utilizadas na presente dissertacdo para obtencdo de dados e
métodos experimentais das experiéncias efetuadas.

Capitulo 5 — Apresentacéo e Discussao de Resultados

Apresentacao e discussao das analises e experiéncias referidas anteriormente.

Capitulo 6 — Conclusdes e Sugestdes de Trabalho futuro
Resumo das principais conclusées do trabalho realizado e apresentacdo de sugestdes de
trabalho futuro.



2. Caso de Estudo

2.1. Unidade Industrial Equipar
2.1.1. Introducéo

Na Ul-Equipar produz-se rolhas técnicas aglomeradas e rolhas técnicas TwinTop [4], como

apresentado na Figura 2.1.

Figura 2.1 - Da esquerda para a direita, Rolha aglomerada e Rolha TwinTop.

Estas rolhas sdo produzidas com recurso a diferentes granulados, RCT, RA ou RN. Estes
granulados apresentam dimensfes e caracteristicas diferentes, como apresentado na Tabela
2.1.

Tabela 2.1 - Tipos de granulados usados na producédo de rolhas técnicas.

Granulado Designagao Granulometria (mm)
RCT Rolha Champanhe Técnica entre3e7
RA Rolha Aglomerada entre2e3
RN Rolha Neutrocork entrele?2

Existe um diverso leque de calibres, tipo de granulado, tonalidades e outras caracteristicas
de rolhas produzidas. Fica ao critério do cliente escolher o tipo de rolha que quer. O processo

gue leva a producao das rolhas técnicas esta descrita no subcapitulo 2.1.2.

2.1.2. Processo produtivo

O processo produtivo de rolhas na Ul-Equipar comega na rececao de matéria prima. Esta

pode vir na forma de Refugo, Broca e Especial e é encaminhada para a trituracao.



Na Figura 2.2 esta representado o fluxo produtivo de granulado, incluindo tratamento.

Rececdo de
Matéria-
prima

Pavilhdao
ROSA
Figura 2.2 - Processo produtivo da trituragdo da Ul-Equipar

No processo de trituracdo, a matéria prima da origem a 5 produtos e um residuo (terras).
Os 5 produtos na Ul-Equipar séo:

e RCT;
e RA;
e RN;
e BD;
e AD.

Destes apenas o RCT, RA e RN, sé@o usados na Ul-Equipar para a producdo de rolhas
técnicas TwinTop e aglomeradas.

Dos silos da trituracéo, o granulado é encaminhado para o pavilhdo ROSA onde é tratado
para remocao de TCA. Este tratamento é o foco desta dissertacdo por isso sera explicado em
mais detalhe posteriormente.

Do pavilhdo ROSA, o granulado é encaminhado para o pavilhdo TwinTop (TT) ou para o
pavilhdo Aglomerada (AGLO) consoante a necessidade e procura dos mesmos, ou ainda para

expedicdo. O esquema presente na Figura 2.3 representa o fluxo produtivo no pavilhdo TT.

SUEED QU Topejamento Colagem AeElmmeilos Lavagdo Esalli Embalagem
Moldagdo Pej g Mecanicos < Eletronica 8

Figura 2.3 - Processo produtivo na fabrica TT.

No pavilhdo AGLO, o fluxo difere ligeiramente visto que ndo inclui a etapa de topejamento

e colagem, como representado no esquema da Figura 2.4.

Extrusdo ou Acabamentos e Afl
~ A Lavagdo Escolha Eletrénica Embalagem
Moldagédo Mecanicos

Figura 2.4 - Processo produtivo na fabrica AGLO.



Na primeira fase da Extrusao, o granulado é misturado com cola, latex, 6leo parafinico em
guantidades definidas consoante o tipo de granulado. No caso da Moldac&o nao se usa latex na

mistura.

Se o granulado for para extrudir, a mistura € encaminhada para a linha correspondente da
misturadora. Esta linha & constituida por 8 extrusoras onde, por acdo de aguecimento e
compressdo, sdo formados bastBes. Quando atingem o tamanho desejado, os bastdes s&o

cortados por uma serra ativada no momento.

Caso seja para moldar, a mistura € encaminhada para moldes que, através da agdo de
compressdo e aquecimento, forma os corpos desejados.

Apés a Moldacdo, os corpos podem apresentar irregularidades no topo. Durante o

processo seguinte, o topejamento, 0s corpos sao alisados no topo, ou seja, topejados.

Na etapa seguinte, durante a Colagem, séo colados discos no topo dos corpos. Estes
discos séo categorizados com base na sua qualidade, influenciando o prego do produto final. De
modo a garantir a eficacia desta etapa, apés a colagem, os corpos sdo encaminhados para uma
estufa onde ocorre a solidificacéo da cola.

Posteriormente, 0s corpos sdo encaminhados para os Acabamentos Mecanicos, onde sao
retificados e/ou chanfrados, de acordo com a especificacdo desejada. A partir desta etapa, o
produto adquire a designacéo de rolha.

Na Lavacao, tem-se como objetivo o despoeiramento das rolhas e a definicdo da sua
tonalidade. As rolhas séo expostas a varios produtos quimicos, conforme o desejado, em ciclos

que variam entre 1 hora e 30 minutos a 3 horas.

Apos a lavagéo, as rolhas séo escolhidas eletronicamente. Neste processo, séo avaliados
os defeitos nas rolhas e nos discos e as rolhas séo classificadas consoante o tipo e quantidade
de defeitos que apresentam, sendo-lhes atribuida uma classe que é refletida no preco do produto
final. As rolhas aprovadas seguem para a Embalagem ou sdo encaminhadas para a Equipar
Distribuic&o (EQD).

Na Figura 2.5 esté representado o fluxo produtivo na EQD.

Marcagao

UDETETE (Tinta ou Fogo)

Embalagem

Figura 2.5 - Processo produtivo na fabrica EQD.

As rolhas que sdo enviadas para a EQD séo tratadas e/ou marcadas a tinta ou fogo,

aumentando o seu valor comercial.



Todas as rolhas expedidas para cliente externo sdo encaminhadas para o armazém que

esta encarregue da expedicéo de rolhas.

2.1.3. Fluxo produtivo do sistema ROSA

Como referido anteriormente, o sistema ROSA consiste numa destilacdo com vapor de
agua com o intuito de remover TCA dos granulados de cortica. A Figura 2.6 representa o

fluxograma do setor ROSA no tratamento de granulado RCT

Trituragdo > Silos »| Balanca »| ROSA HARD »| Secador
(Grupos 1,2,3,5)
Extrusdo TT \ 4
Silos de
Micro-ondas |€ armazenamento

Extrusdo AGLO

l

Figura 2.6 - Fluxo produtivo dos Grupos 1,2,3,5 na sec¢cdo ROSA.

A Figura 2.6 representa o fluxo produtivo do setor ROSA no tratamento de granulado RA
ou RN.

Trituragdo > Silos » Balanca > Grupo 4 » Secador
Moldadoras \
Silos de
armazenamento

Extruséo AGLO |4

Figura 2.7 - Fluxo produtivo do Grupo 4 na seccao ROSA.

No entanto, no contexto desta dissertacao foi usado o novo grupo implementado no inicio
de 2019, denominado de Grupo 6. Diferente dos anteriores, o fluxo deste é descrito na Figura
2.8.

BigBags
Trituragdo »  Mini Silo » Balanca »  Grupo 6 »  Secador
Retratamento | ¢ 4
BigBags Silo n°9
Silo n°10

Figura 2.8 - Fluxo produtivo do Grupo 6 na sec¢do ROSA.



O processo comecga com a alimentacdo do mini silo, Figura 2.9, que assegura alimentagéo

de granulado constante ao grupo de forma a garantir continuidade do processo.

Figura 2.9 - No plano superior encontra-se o Mini-Silo. No plano inferior encontra-se a alimentacao
usando BBs.

Este mini silo pode ser alimentado por diferentes vias. Podem ser usados BigBags (BBs),
Figura 2.9, ou pode ser alimentado por transporte pneumatico diretamente de silos existentes na
seccao Trituracdo ou dos silos 9 e10 para novo tratamento.

Do mini silo segue para a balanga onde é medido o caudal massico de granulado que
entra no grupo.

O Grupo 6, Figura 2.10, consiste em dois pares de tubos cilindricos sobrepostos. Cada um
dos tubos tem doze entradas de vapor que, podem estar fechadas ou abertas, consoante o tipo
de granulado e granulometrias do mesmo. O granulado é aumentado na parte superior do grupo.
Percorre todo o comprimento dos tubos superiores, com o auxilio dos sem-fim, antes de cair por

gravidade para os tubos inferiores. Apds percorrer os tubos inferiores segue para o secador.



Figura 2.10 - Grupo 6.

Esta é a etapa mais importante na erradicagdo do TCA. Nesta etapa do processo o
granulado estd em contato direto com o vapor. Esta etapa € essencial na reducéo de niveis de
TCA. Como explicado no subcapitulo 3.3.1, o TCA apresenta uma volatilidade muito alta. Com
uma temperatura de volatilizacdo de 60°C o contato direto com vapor de 4gua, a temperaturas
superiores a 120°C, é essencial para elevar a temperatura do granulado e do meio ambiente. As
temperaturas dentro dos tubos do Grupo 6 atingem os 100°C. A esta temperatura o TCA presente
no granulado volatiliza e juntamente com o vapor de 4gua é retirado pela extragcdo do grupo. No
entanto, o granulado aumenta a sua percentagem de humidade e aumenta o valor de massa
volimica e fica, assim, fora dos pardmetros necessarios para a produgéo de corpos.

E entdo necessario que depois de tratado o granulado, este seja encaminhado para o
secador rotativo de maneira a corrigir para a especificacdo desejada, representado na Figura
2.11.



sl

Figura 2.11 - Secador rotativo posterior ao Grupo 6.

O secador em questdo é um secador rotativo. O granulado é seco devido ao contato
indireto com vapor que passa por tubos dentro do secador.
Depois do secador, o granulado é encaminhado consoante a necessidade dos clientes

internos e externos, podendo ser armazenado tanto em BB ou nos silos nimero 9 e 10.

2.1.4. Controlo de TCA em Granulados

O controlo de TCA a chegada dos granulados, na seccao ROSA, é realizado de maneiras

diferentes consoante a origem destes.

Se for proveniente da trituragcdo interna é retirada uma amostra por turno antes do
tratamento por cada tipo de granulado e sempre que mudam de lote. As amostras séo
devidamente identificadas com o tipo de granulado, respetivo lote, hora a que foi retirada e qual

o turno onde foi retirada.

Se for granulado adquirido externamente, o controlo é mais apertado. Num lote de 24 BBs
séo retiradas amostras de 5 BBs de acordo com o procedimento interno. Sempre identificadas
com o nome do fornecedor, respetivo lote e nimero do BB. Desta maneira se o resultado de TCA
for o indesejado é rejeitado o BB analisado, o anterior e o posterior, e finalmente devolvido ao
fornecedor.

O controlo de TCA apds tratamento, difere apenas no nimero de amostras. S&o retiradas
amostras de 2h em 2h de cada um dos tubos dos grupos, conforme uma escala.

Apés a recolha as amostras sdo encaminhadas para o laboratério e é feita uma analise
cromatografica. Aqui de cada amostra séo retiradas 45 gramas, no caso de ser RCT e RA, e 35
gramas se for RN, e colocadas num frasco de 0,5L. A cada frasco com RCT ou RA é adicionado
425 ml de solucéo hidroalcodlica a 12%, frascos com RN levam 450 ml. De seguida os frascos

sdo colocados na estufa a 30°C durante 50 minutos. ApGs este tempo, cada frasco é pipetado.



De cada frasco séo pipetados 10 ml para um vial de cromatografia onde previamente se
colocou entre 2 e 3 gramas de cloreto de sédio. De seguida, sdo pipetados 100 pl de solugéo
padrdo interno de 2,3,6-TCA. Daqui as amostras seguem para o cromatografo para analise do
teor de TCA.

Como dito anteriormente, no caso de ser granulado adquirido externamente, esta analise
vai decidir se o granulado é aprovado para consumo ou é rejeitado. No entanto, 0 mesmo nao
se passa com o granulado produzido internamente. Como € proveniente de um lote de matéria-
prima que ja foi previamente analisado e aprovado, este € consumido mesmo antes de serem

conhecidos os resultados.
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3. Estado de Arte

3.1. Do Montado a Cortica
3.1.1. O Montado

O montado de sobro € um dos mais ricos ecossistemas do mundo. Sdo dos mais
peculiares ecossistemas pelo delicado equilibrio que apresentam e por apenas existirem na
bacia mediterranea. Desenvolvem-se desde o nivel do mar até 500 metros de altura nos climas
guentes e humidos mediterranicos. Ocorrendo de forma natural em Portugal e Espanha, o
sobreiro também existe, na Europa, no sul de Franga e na costa ocidental de Italia, e em Africa,
nomeadamente, Marrocos, Argélia e Tunisia. A Figura 3.1 representa a distribuicdo do montado
no mundo, onde é evidente a sua predominancia na Peninsula Ibérica [5].

0% 10% 20% 30% 40%

Portugal - [ 7308
esparha [ 572
Marrocos [N 3831
Argélia [ 2300
Tunisia [N 85.8
Franca - 65,2
ltalia [ 64.8

Total: 2139,94 ha

Figura 3.1 - Distribuicdo do montado no mundo.

A area do montado tem vindo a crescer cerca de 3% nos ultimos 10 anos, como
consequéncia de diversos programas de reflorestacdo. Mais de 130 mil hectares foram plantados

em Portugal e Espanha nas duas Ultimas décadas [5].

3.1.2. O Sobreiro e o Descorticamento

O sobreiro, também conhecido por Quercus suber L., é capaz de produzir cortica de forma
sustentavel e com a maxima qualidade. Tipico da regidao mediterranica, pode viver, em média,
200 anos, apesar dos varios descorticamentos que sofre ao longo da vida. E uma arvore perene,
possuindo folhagem verde todo o ano, o que permite que realize fotossintese durante um tempo

mais prolongado do que arvores de folhagem sazonal.
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Em Portugal, o sobreiro tem estatuto de patriménio nacional desde dezembro de 2011.
Esta arvore esta legalmente protegida e o seu abate € ilegal ao abrigo do Decreto-Lei n° 254/2009
de 24 de setembro [6].

S&o0 necessarios 25 anos para que o sobreiro comece a produzir cortica viavel para a
producéo de rolhas. No primeiro descorticamento, também designado por desbdia, obtém-se
uma cortica com uma estrutura bastante irregular e com elevada dureza. E designada por cortica
virgem e, devido as suas caracteristicas, nao pode ser utilizada para a producéo de rolhas, sendo
por isso utilizada para pavimentos ou isolamentos, entre outros. Nove anos depois da desbobia,
procede-se ao segundo descorticamento, que resulta numa cortica de estrutura regular, mas que
ainda apresenta uma dureza imprépria para a producéo de rolhas. Esta cortica é designada por

cortica secundeira.

E s6 a partir do terceiro descorticamento que se obtém cortica com as propriedades
necessarias para ser utilizada na producdo de rolhas [7]. E chamada cortica amadia ou de
reproducdo e apresenta uma estrutura regular. A partir desta altura, o sobreiro fornece corti¢a de
qualidade de nove em nove anos, durante cerca de um século e meio, resultando em

aproximadamente 15 descorticamentos durante toda a vida do sobreiro.

A extracdo de cortica € realizada no final da Primavera e durante o Verdo, entre meados

de maio até agosto. E fundamental que o clima seja propicio ao descorticamento.

Em Portugal, o descorticamento de sobreiros esté legislado. O Decreto-Lei n°® 169/2001
de 25 de maio [8], alterado pelo Decreto-Lei n°® 155/2004, de 30 de junho [9], aborda varias
regras para o descorticamento do sobreiro.

Neste decreto-lei sdo abordados varios tépicos, de salientar:

e A deshdia s6 é permitida em sobreiros que, a 1,30 metros do solo, tenham um
perimetro igual ou superior a 70 centimetros.
e A altura do descorticamento ndo pode exceder multiplos de perimetro do tronco,
medidos a 1,30 metros do solo:
o 2vezes, para arvores produtoras de cortica virgem;
o 2,5vezes, para arvores produtoras de corti¢ca secundeira,;
o 3vezes, para arvores produtoras de cortica amadia.
¢ Nao é permitida a extracao de corticas de amadia ou secundeira em sobreiros
com menos de 9 anos de criacdo, exceto quando autorizado pelo ICNF para
efeitos de acertos de megas ou folhas de extragéo.
¢ No ato de extracao é obrigat6ria a inscricdo, com tinta indelével e de forma

visivel, do algarismo das unidades do ano de extracao.
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3.1.3. A Cortica

A cortica € a casca do sobreiro [7]. E uma matéria 100% vegetal, extraida dos sobreiros
sem prejudicar o normal desenvolvimento do sobreiro. Faz parte do sistema de periderme (pele)

que reveste o caule/tronco da arvore.

A cortica é um material Unico pelas suas caracteristicas e abrangéncia de aplicacdes em
que pode ser utilizada. Entre outras caracteristicas, salienta-se a sua densidade baixa, cerca de
0,16 gramas por centimetro cubico, ser impermeavel a liquidos e gases, ser elastica e
compressivel, e ser um étimo isolante térmico e acustico. Estas caracteristicas conferem a cortica

a sua elevada aplicabilidade [10].

As caracteristicas referidas acima devem-se a estrutura celular e & composicao quimica
da cortiga. A cortica é composta por:

e Suberina (45%)

e Leninha (27%)

e Polissacarideos (12%)
e Cerdides (6%)

e Taninos (6%)

O principal componente da cortica é a suberina, uma mistura de 4cidos orgéanicos, e que
constitui a base de formacé&o das paredes celulares. Devido & sua composi¢ado quimica, impede

a passagem de gases e liquidos, conferindo impermeabilidade a cortica [11].

A cortica € formada através do processo continuo de adicdo de anéis de cortica por um
conjunto de células mée, também conhecido por felogénio. A homogeneidade da cortica no
revestimento da arvore deve-se a capacidade do felogénio se manter em atividade durante toda

a vida do sobreiro.
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Na Figura 3.2 esta representada a producgéo anual mundial de cortica. E de salientar que

a producdo anual de cortica em Portugal €, em média, de 100 mil toneladas.

0% 10% 20% 30% 40% 50% 60%

csparhs ST
Marrocos -,0
Argélia -,0
Tunisia ‘2,0
Franga -61,0
italia  [JBR00,0

Total: 201428 ton

Figura 3.2 - Produ¢@o mundial de cortica.

3.2. Contaminagéo do Vinho

A contaminacdo do vinho pode suceder antes do engarrafamento ou por contacto com
uma rolha contaminada [12]. Ndo se sabe ao certo qual das duas é mais frequente visto que,

normalmente, a contaminagéo é sempre associada a rolha e ndo se fazem os devidos despistes.

No primeiro caso, a contaminacgdo ocorreu na adega. Nesta situacdo, tanto as rolhas como
o vinho podem sem alvo de contaminacgdo [13]. Se as adegas ndo usarem sistemas de limpeza
eficientes e sem produtos clorados, a producao de compostos contaminantes € quase inevitavel.
No cenario em que apenas o vinho esta contaminado, por estar em contato com superficies
contaminadas ou até mesmo barris contaminados, a rolha, apds o engarrafamento, pode atuar
como um agente descontaminante do vinho, devido & migracdo de compostos contaminantes do

vinho para a rolha [14].

No segundo caso, trata-se de uma contaminacao que aconteceu anteriormente a extracao
das pranchas de cortica da arvore [15]. Neste caso, durante o processo de producéo de rolhas,
nao foi realizado o tratamento indicado a matéria prima ou nao foram respeitadas as diversas

normas da indUstria.

A migracdo de compostos presentes na cortica que contaminam o vinho depende de varios

fatores:

e A solubilidade dos compostos no vinho e a sua afinidade pela superficie e interior

da cortica;
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e Alocalizagdo dos compostos na rolha, se estédo na superficie ou na parte interna;
e Avelocidade da migracdo dos compostos presentes na rolha para o vinho;

e O volume de vinho em contato com a rolha.

A industria corticeira passou por inimeras evolucdes desde os primeiros combates a
contaminacdo. Estdo registadas cerca de 691 patentes relacionadas com a cortica, desde

aplicac@es e processo industriais [7].
Varias estratégias de prevencédo foram aplicadas, entre as quais [2]:

e Melhores métodos de colheita e controlo nas florestas;

e Rigorosos métodos de armazenamento de matéria prima;

¢ Novos procedimentos de escolha de corti¢a;

e A alteracdo de solucdes cloradas para solu¢des hidroxidas na limpeza e
despoeiramento das rolhas;

¢ A implementacdo de analises quimicas com recurso a cromatografia de forma a
identificar e rejeitar contaminagoes;

e Proibicdo do uso de compostos clorados em todas as fases do processo de
fabrico de rolhas.

Para além da melhoria nas estratégias de prevencdo, tém sido desenvolvidos diversos
sistemas de certificacdo de qualidade, de forma a garantir que o produto tem a qualidade
desejada [16].

e Systecode;

e Cadigo Internacional das Praticas Rolheiras (CIPR);

e Hazard Analysis and Critical Control Points (HACCP);

¢ Normas ISO, tais como, ISO 9001 (Qualidade); ISO 22000 (Seguranca alimentar),
e ISO 14001 (Ambiente);

e Forest Stewardship Council® (FSC®).

Existem varios compostos capazes de contaminar o vinho. A Tabela 3.1 mostra os

principais compostos responsaveis pela contaminacao [12].
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Tabela 3.1 - Principais compostos responsaveis pela contaminacéo do vinho e respetivos limites

de detecéo.

Composto Estrutura

Limites de detecao

Cl

Cl
2,4,6-TCA

OCH;,
Cl
OCH3
Cl
2,3,4,6-TeCA
Cl
OCH3
Cl
PCA
Cl
Cl
OCH3
Br Br
2,4,6-TBA
Br

Cl

Cl

Cl

Cl

Em agua:
30-300 pg/L
Em solugédo alcodlica (vinho):
1,5-3 ng/L

Em agua:
4 ng/L
Em solugéo alcodlica (vinho):
10-15 ng/L (vinho branco ou tinto)

5 ng/L (vinhos efervescentes)

> 50 pg/l

Em agua:
8-30 pg/L

Em solugéo alcodlica (vinho):
3,4 ng/L

No entanto, existem outros compostos capazes de contaminar o vinho. A Tabela 3.2 indica,

entre os ja mencionados, os restantes compostos e respetivos papéis na contaminac¢ao do vinho

[3].
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Tabela 3.2 - Compostos com papel na contaminagao.

Composto Papel na contaminagao
TCA Principal contributo
2,4-DCA
Improvavel de ser um contributo significativo
2,6-DCA
TeCA Improvavel de ser um contributo significativo
PCP Improvavel de ser um contributo significativo
2-Metoxi-3,5-
dimetilpirazina Causa primdria, mas requer mais estudos
(MDMP)
Geosmina Possivel causa primaria, mas degrada-se muito rapido
1-Metilisoborneol Contributo significativo
1-octa-3-ona
Contributo significativo
1-octa-3-ol
Provavel causa primdria, mas pouco provavel de ser contributo
Guaiacol
significativo
Sesquiterpenos Incerto, requer mais estudos

cis-1,5-Octadien-3-ona Incerto, apresentam-se em concentra¢des pequenas para causar
cis-1,5-Octadien-3-ol contaminagao
2-Metoxi-3-iso-

Possivel contributo significativo
propilpirazina

De seguida, sdo explicados os principais compostos responsaveis pela contaminagdo do

vinho, nomeadamente o 2,4,6-Tricloroanisol (TCA).
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3.3. Haloanisois

Haloanis6is sdo compostos organicos derivados de clorofendis. Séo sintetizados por,
maioritariamente, fungos filamentosos como resposta bioldgica para diminuir a toxicidade dos
clorofendis. Estes organismos produzem haloaniséis através de reacdes de metil-oxidacéo. Para

isto desenvolveram duas estratégias diferentes [12]:

e Segregacao de enzimas oxidativas para degradar os compostos fendlicos fora das
células;

e Como os clorofenéis sdo compostos lipossoluveis, podem difundir-se no interior
destes fungos. No interior das células, os fungos promovem a ativacdo da enzima
Clorofenol O-Metiltransferase (CPOMT), responsavel pela sintese de haloaniséis.

Esta enzima é responsavel pela sintese da maior parte dos haloanisdis,
nomeadamente, cloroanisdis e bromoanisais.

Os haloanisois apresentam, logicamente, uma toxicidade inferior a dos clorofendis, e apés
serem segregados sdo rapidamente adsorvidos por madeiras, corticas ou qualquer outro material
onde haja crescimento de fungos filamentosos. Devido ao extenso uso dos clorofendis como
pesticidas este encontra-se muito presente em solos e aquiferos, como referido no subcapitulo
3.4. Por esta razdo a presenca de clorofendis é sistematica, e por consequéncia, a formacéo de

haloaniséis também.

Haloanis6is sdo compostos com limites de percecéo, isto é, valor minimo ao qual o
composto é sentido no paladar ou olfato, bastante baixos, na ordem de ng/L (nanogramas por
litro) [14]. Estes limites baixos, fazem com que quantidades muito pequenas sejam detetadas no
aroma e sabor. Estes compostos possuem diversas caracteristicas que os tornam diferentes,
entre eles, a sua alta volatilidade, sédo facilmente transmitidos pelo ar e tém uma boa capacidade

de adesao a diversos materiais.

3.3.1. 2,4.6-Tricloroanisol (TCA)

O 2,4,6-Tricloroanisol (TCA) é um composto apolar, quimicamente estavel, que ndo se
degrada no vinho ao longo do tempo [3]. Ou seja, contamina¢cdes com TCA permanecem
presentes se ndo houver agdes fisicas tais como desor¢cdo ou absorcao pela cortica. O TCA,
para além de nao ter qualquer impacto na saude humana, é caracterizado pela sua elevada
volatilidade, apresentando uma temperatura de volatilizacdo de 60°C, e pelo baixo valor de
percecdo sensorial em vinhos, entre 1,5 a 2 ng/l [17]. Concentracdes superiores aos valores

indicados causam a deterioracdo do vinho.

Apesar de existirem varias hipoteses para a produgdo de TCA [14], apenas uma esta
cientificamente comprovada: a biometilagdo de 2,4,6-Triclorofenol (TCP). O TCA tem origem no

TCP e pode ser produzido por fungos de forma extra ou intracelular, como referido no subcapitulo
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3.3. Na primeira, os fungos segregam enzimas oxidativas, como a lacase, quando entram em
contacto com o TCP. Desta maneira, o TCP é degradados fora das células do fungo. Por outro
lado, como o TCP é lipossolivel, tem a capacidade de penetrar a parede celular e podendo
atingir o nacleo, onde pode causar danos irreversiveis a proteinas ou ao material genético. Para
evitar estes danos, o fungo, imediatamente, ativa a enzima CPOMT. Esta enzima catalisa a
metilacdo do TCP em TCA como representado na Figura 3.3.

OH OCH,

cl cl Cl cl
Chiaraphenol O-Methyitronsferase

Metil-oxidacdo

2,4,6-Triclorofenacl

o1 2.4,6-Tricloroanisol
(2,4,6-TCP)

{2,4,6-TCA)

Figura 3.3 - Sintese de TCA a partir do TCP.

O TCA tem diferentes limites de percecéo e detecdo, consoante o meio onde esté inserido.
A Tabela 3.3 mostra os diferentes limites em diferentes meios em estudos realizados
anteriormente [3].
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Tabela 3.3 - Diferentes limites de dete¢éo e percecao do TCA em diversos vinhos.

Limites de Limites de Meio Referéncia
detecao percegao
(ng/L) (ng/L)
1,4 Vinho Pinot Noir Duerr (1985)
1,5 Vinho branco Thevenet et al.
(undated)
2 Vinho branco seco Hervé et al. (2004)
2,1 Vinho Chardonnay Prescott et al. (2005)
2,2-4,6 Varios vinhos tinto e Liacopoulos et al. (1999)
branco
4 Vinho branco seco sem Amon et al. (1989)
aroma
173/210° Vinho branco Suprenant and Butzke
(1996)
4,2 Vinho branco Thevenet et al.
(undated)
6 Vinho branco seco Hervé et al. (2004)
10 Vinho tinto e branco Buser et al. (1982)

a-Painel experiente

b-Painel inexperiente

3.4. Clorofenois

Clorofen6is sdo compostos sintéticos, ou seja, ndo sdo encontrados na natureza sem a

sua prévia utilizagdo. Devido a sua origem sintética é dificil encontrar microorganismos que

consigam degradar estes compostos. Como consequéncia Sdo compostos que podem existir nos

ecossistemas durante décadas [12].
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A Figura 3.4 mostra os diferentes compostos clorofenélicos [12].

2-Clorofenaol (2-CP)

OH
Cl
OH
ad a
2,6-Diclorofenol (2,6-DCP)
OH OH
a a
2.4 6-Triclorofenol
(2,4,6-TCP)
Fenaol
Cl
OH
Cl Cl
OH
Cl Cl
Cl
Cl
2,3,46-Tetraclorofenol
(2.3,4,6-TeCP)
a Cl
Cl

Pentaclorofenal (PCP)

Figura 3.4 — Estrutura de fenol e derivados clorofendlicos.

A familia dos clorofendis tem aplicac6es diversas, tais como, latas de comida, tintas latex,

na agricultura como pesticida, entre outras.
O uso abrangente de clorofendis deve-se as suas caracteristicas, tais como [14]:

e Compostos &cidos, polares e lipossoluveis
e Compostos de sintese facil e baixo custo

e Um grande espectro de utilizagéo

Os clorofenodis estdo presentes na cortica, principalmente, devido a sua extensa
utilizag@o como biocidas, nas florestas e campos agricolas, até finais dos anos 70. Estes biocidas
tinham na sua composi¢cdo compostos como o Triclorofenol (TCP), o tetraclorofenol (TeCP) e,

principalmente, o pentaclorofenol (PCP).

Estudos indicam que as 200 000 toneladas usadas por ano na década de 1970-1980 séo,
ainda hoje, a principal fonte de clorofenois no ambiente.[15]

Pentaclorofenol é dos clorofen6is com mais vasta utilizacdo em diversas areas.
Atualmente, o uso de pentaclorofenol é restrito a preservantes de madeira devido a toxicidade

que apresenta e a facilidade com que permanece no ambiente apds a sua utilizacéo [18].
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3.5. Diferentes Tipos de Remocao de TCA

Entre os diversos métodos de reducdo de TCA encontra-se o sistema ROSA (Rate of
Optimal Steam Application). Atualmente, é o método usado na Ul-Equipar para reducéo de TCA

no granulado.

O método ROSA consiste na aplicacdo direta de vapor de agua no granulado [19]. Mais
detalhadamente, € uma destilagdo a vapor, controlada, onde vapor de agua sob presséo
promovem a saida de compostos volateis da cortica. A saida destes compostos é promovido
pelo aumento de temperatura do granulado e consequente arraste com o vapor de agua. A
utilizac@o de vapor de agua direto pode causar alteragdes na aparéncia e nas propriedades
fisicas da cortica e consequente a recontaminacao da cortica na condensacao do vapor utilizado,
se utilizado em condi¢des erradas [19]. Deste modo, o sistema ROSA teve de ser otimizado e
aperfeicoado, de modo a ultrapassar estes problemas, sendo atualmente aplicado a diversos

produtos de cortica.

O sistema ROSA foi validado internamente e por véarios estudos independentes.

Atualmente, apresenta uma eficiéncia entre 75% a 80% [3].

Um processo alternativo ao ROSA, designado por Diamant, consiste huma extracdo de
fluidos supercriticos. Neste caso, CO:2 supercritico é usado como o solvente. Este processo

distingue-se pela pouca utilizacdo de solvente e pelas altas taxas de retencdo de TCA [20].

Existem outros métodos de remocao ou inibicdo de compostos como o TCA, ou outros
compostos responséveis pela contaminacgéo do vinho. Estes tém uma menor relevancia e menos
aplicagdo na industria quando comparados com os anteriores [21]. Estes métodos serdo

brevemente abordados:
e Solventes orgénicos

Sistema INNOCORK consiste numa destilagdo com recurso a &lcool etilico, com

resultados acima dos 50% dos niveis de contaminagéo [14].
e Radiacdo

DELFIN (Direct Environmental Load Focussed Inactivation) usa radiacdo micro-ondas

para penetrar na cortica e por acdo do calor volatilizar os compostos presentes na cortica.
¢ Radiacdo Beta

A companhia IONMED desenvolveu tecnologias de remoc¢do com base nas radiacdes 3

(Beta) de forma a esterilizar a cortica, no entanto, ndo elimina os cloroaniséis ja presentes.

e Radiacdo GAMA
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O INETI (Instituto Nacional de Engenharia, Tecnologia e Inovacdo) desenvolveu uma

tecnologia com base em radia¢fes y (Gama).
e Aditivos

Symbios - Utilizacdo de um aditivo para a agua de cozedura, este aditivo adere as

paredes das células da cortica e a prancha de cortica, inibindo o crescimento microbiano.
e Enzimas

SUBERBASE- Com recurso a enzimas que oxidam compostos fendlicos é reduzido a

contaminag&o na cortica [22].

3.6. Técnicas de analise

De modo a averiguar se existem compostos contaminantes na amostra a analisar, existem

duas analises que se podem fazer, uma andlise qualitativa e uma anélise quantitativa.

A andlise qualitativa permite identificar se existem compostos contaminantes na amostra,
no entanto, ndo permite saber ao certo a quantidade destes. Esta analise denomina-se analise

sensorial.

A analise quantitativa permite identificar se existem compostos contaminantes e a
quantidade destes na amostra analisada. Para esta andlise sado usados métodos
cromatograficos. Estes métodos sdo o melhor modo de avaliar uma contaminacdo e é

reconhecido como o método mais fiavel.

3.6.1. Andlise Sensorial

A andlise sensorial € uma das técnicas implementadas no controlo de qualidade, para
averiguar possiveis contaminacdes. Esta analise permite identificar se o objeto em estudo, rolhas
ou discos, estd ou ndo contaminado, através do olfato ou paladar. Apesar de ser impossivel
quantificar a contaminacdo, permite ao laboratério fazer uma avaliacdo qualitativa da

contaminagéo.

O limite de detecdo de compostos contaminantes varia com base na experiéncia do
avaliador e varia entre avaliadores, mesmo quando estes séo igualmente experientes. O limite
de detecdo indica o valor minimo do estimulo sensorial ao qual existe a percecdo de
contaminagdo e varia consoante a solugédo usada na analise, quer seja apenas agua ou solucdes

alcodlicas.

Como referido anteriormente, ha varios compostos contaminantes e cada um emite um ou

varios aromas caracteristicos que indicam a sua presenca. Para ajudar na determinacédo da
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contaminacgdo, a Quercus elaborou uma roda dos aromas dos compostos mais frequentes na

cortica, Figura 3.5 [23].

Figura 3.5 - Roda dos aromas Quercus.

3.6.2. Andlise Cromatografica por GC-SPME

De modo a quantificar o teor de TCA presente, recorre-se a cromatografia gasosa e ao

método de microextracao em fase sélida (SPME).
A técnica de SPME pode funcionar com duas abordagens diferentes [24]:

e Sistema de duas fases: amostra ocupa o volume total do recipiente;
e Sistema de trés fases: amostra ocupa parcialmente o volume total do recipiente.
Neste caso, as trés fases correspondem a amostra, liquida ou soélida, ao espaco

de cabeca da amostra (HS) e ao suporte sélido do recipiente.

Existem ainda duas diferencas no uso da cromatografia gasosa. A diferenca este as duas

€ o tipo de detetor usado e o padrao interno utilizado [25].
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Uma delas é o uso de um detetor de captura de eletres (ECD). Neste caso, o padrédo
utlizado é o 2,3,6-Tricloroanisol (TCAs). Este padrao tem a mesma composi¢do atémica do TCA,
mas apresenta uma distribuicdo diferente da posicdo dos atomos de cloro, de forma a ser
possivel a distingdo entre os dois. E importante a concentracdo do padrdo ser bem definida e

especifica para permitir uma quantificacdo precisa da contaminacao.

A outra maneira passa pelo uso de um detetor de espectrometria de massa, e neste caso
0 padrdo para a andlise do TCA seria o ds-2,4,6-tricloroanisol (ds-TCA). Neste padrao as

moléculas apresentam a mesma estrutura, mas possuem uma maior massa.

O método cromatografico veio possibilitar a quantificacdo do teor de TCA, sendo uma

ajuda vital no combate ao TCA.

3.7. Minitab Statistical Software

O Minitab € um programa de analise estatistica, com uma interface intuitiva. Esta interface
permite uma aprendizagem facil e rapida. Este programa é composto por ferramentas, tais como,
Cartas de Controlo, Desenho de Experiéncias (DOE), Estatistica basica, Controlo de Qualidade,

entre muitas outras [26].

Associado ao trabalho Seis Sigma é utilizado por diversas empresas, pois facilita a ligagao

entre conceitos estatisticos e objetivos, auxiliando quaisquer decisdes a tomar.

3.8. Analise de Modos de Falha e Efeitos

A analise de modos de Falha (AMFE), ou em inglés Failure Mode and Effects Analysis
(FMEA), é uma metodologia qualitativa usada para averiguar potenciais problemas e garantir que
estes sejam analisados ao longo de todo o processo de desenvolvimento da mesma. Um
importante aspecto da AMFE é a avaliacdo de risco na parte inicial do desenvolvimento e a
reavaliacdo de risco apés cada mudanca realizada [27]. E de salientar que cada AMFE deve

analisar cada componente do produto ou processo em questdo de forma a ser o mais minucioso.

A AMFE pode ser realizada para uso interno, por exemplo, numa fabrica. Desta maneira
determina-se se o processo ou produto sdo adequados para o objetivo pretendido. Ou entdo a
AMFE pode ser realizada para o cliente que vai usufruir do produto, ou seja, o End user ou cliente
final. Neste caso serve para o cliente poder estar ciente de todas as possiveis falhas e poder

atuar conforme o problema que existir [28].
Existem 3 diferentes situa¢des nas quais uma AMFE pode e deve ser aplicada:

¢ Novo design, nova tecnologia, hovo processo ou novo produto;
e Modificacdes ao ja existente design ou processo;

e Uso de um design ou processo ja existente para outra aplicacao.
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A AMFE nao pode ser considerado como um evento Unico, mas sim como um

compromisso de avaliagéo de risco e de melhoria, num longo periodo [29].
O desenvolvimento de uma AMFE aborda as seguintes fases:

¢ Identificacdo de potenciais falhas de processo que afetem as expectativas;
e Potencias consequéncias;

e Potenciais causas de modos de falha;

e AplicacBes do controlo atual;

¢ Nivel de risco;

e Reducéo de risco.
A estrutura basica de um AMFE aborda os seguintes topicos:

e Func¢des ou requisitos do produto ou processo em anélise;

e Modos de falha quando os requisitos ndo sdo cumpridos;

e Efeitos dos modos de falha quando os requisitos ndo sdo cumpridos;
e Potenciais causas dos modos de falha;

e Ac0es e controlo para responder as causas do modo de falha;

e Acdes para prevenir recorréncia do modo de falha.

Identificar e perceber as fungBes, requerimentos e especificagbes relevantes é

fundamental na determinagé@o dos modos de falha e na andlise das causas das mesmas.

Cada tOpico presente na estrutura de uma AMFE tem um propdsito Unico e estdo

detalhados mais abaixo:

Modos de Falha é definido como as varias formas em que os requisitos do processo podem
falhar. De salientar que apesar da falha ainda néao ter ocorrido, ndo impossibilita que ela venha

a acontecer.

Potenciais modos de falha devem ser descritos com termos técnicos, mas de modo a que
o cliente perceba, de maneira a que os possa identificar caso acontecam. Um grande ndmero de
modos de falha no mesmo equipamento/processo pode indicar que 0 mesmo ndo é o0 mais

adequado.

Potenciais efeitos de falha séo definidos como efeitos de modos de falha do ponto de vista
do cliente. Os efeitos da falha sdo descritos em termos que o cliente possa notar ou experienciar.
O cliente pode ser interno ou pode ser o consumidor final. A determina¢éo dos potenciais efeitos

incluem a analise das consequéncias das falhas e a severidade dessas consequéncias.

Potenciais causas de falha é um indicador de como a falha ocorreu. Permite identificar
uma fraqueza no processo ou design que, no futuro, poderé originar um modo de falha. Averiguar
detalhadamente a causa da falha permite a identificacdo de controlos adequados e elaboragéo

de planos de acéo.

26



Controlo pode ter varias vertentes, desde o controlo a base da detecéo de problema com
a base de prevengédo de problemas. Sdo as a¢gfes ou instrumentos que permitem prevenir ou
detetar as causas da falha ou o0 modo de falha. Controlos sédo aplicados a design de produto ou
processo de fabrico.

Um dos principais pontos na elaboragcao de uma AMFE é o numero de prioridade de risco
(NPR), a partir de trés indicadores, a severidade, que indica o impacto da falha no cliente; a
ocorréncia, que indica a frequéncia com que a falha pode ocorrer; e a dete¢do, que indica a
capacidade atual de detetar e/ou prevenir a falha.

Em suma, a AMFE de processo é importante porque reduz o risco de falha em processos
de producéo a partir da [30]:

¢ Identificacdo e avaliagdo das fun¢Bes do processo e especificacdes do mesmo.

e Identificacdo e avaliagdo modos de falha relacionados com o processo e os efeitos
potenciais das falhas no processo ou no cliente;

¢ Identificacdo causas potenciais de falha no processo;

e Execucdo de um sistema de prioridades de acBes e controlo de processo a
implementar.
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4. Metodologia: Materiais e Métodos

4.1. Analise dos dados historicos

A analise de dados historicos permite analisar as tendéncias passadas e, neste caso,
averiguar as eficiéncias de tratamento de granulado na Ul-Equipar. Uma andlise mais detalhada
permite averiguar que parametros de operacdo que, a partida, tém influéncia na eficiéncia no

tratamento.

Foram analisados os dados para granulado RCT e RA, mas apenas apresentadas as

andlises para o granulado RCT visto ser este o foco desta dissertacéo.

Averiguou-se quais os pardmetros que podiam influenciar o tratamento do granulado RCT,
e, posteriormente, foram analisados todos 0s grupos que tratam RCT como se fossem um sé.
Apesar de cada grupo ser independente em termos de pardmetros de operacgéo, eles operam
sempre com parametros iguais entre si. Daqui podemos retirar uma concluséo global sobre os

grupos, desprezando as variancias intrinsecas a cada um.

Para esta analise foram usados varios ficheiros Excel usados no dia a dia da fabrica. Para
averiguar as condi¢8es de operacgdo dos grupos no periodo de 2018 foram usados os seguintes

ficheiros:

e “RCT.ROSA.HARD”
o “‘RA.ROSA’

Do ponto de vista da qualidade foi usado o seguinte ficheiro:
e “TCA2018_EQ”

O que os ficheiros tém em comum é que em cada um é registado a data e hora da amostra.
Daqui foi possivel estabelecer uma ligagdo entre as condi¢des de operacdo com os resultados
de TCA de cada amostra. No final foram usados os valores médios diarios para averiguar a

influéncia dos diferentes parametros de operacao.

Primeiramente foi analisado a velocidade dos sem-fim dos grupos. De seguida estudou-
se 0 outro parametro que podia ter influéncia direta, o nimero de injetores de vapor de agua

ligados durante o tratamento.

4.2. Analise a heterogeneidade do granulado

Na fase inicial da experiéncia de validacdo do método Duplo ROSA, analisou-se a
heterogeneidade de teor de TCA no lote de granulado que seria usado na experiéncia. Numa

primeira abordagem retirou-se 1 amostra por BigBag (BB), no topo e com o auxilio do instrumento
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para esse efeito. Apos analise dos valores retirados destas amostras decidiu-se retirar mais 2

amostras por cada BB, com um procedimento analogo a primeira amostragem.

Para além disto decidiu-se usar 2 abordagens diferentes em alguns BBs de maneira a

compreender melhor o nivel de heterogeneidade.

Na Figura 4.1 esta representada a primeira abordagem. Retiraram-se 5 amostras em
posicdes diferentes, mas ao mesmo nivel, neste caso foram retiradas 5 amostras em posi¢oes
diferentes do topo do BB. A Figura 4.1 é uma representagéo da primeira abordagem do ponto de

vista do topo do BB.

ONONO.
©

Figura 4.1 - Representacéo da primeira abordagem utilizada.

Numa outra abordagem foram retiradas 5 amostras, mas na mesma posi¢do e a0 mesmo

nivel, como representado na Figura 4.2.

Semelhante a Figura 4.1 a Figura 4.2 também uma representacao da primeira abordagem

do ponto de vista do topo do BB.

Figura 4.2 - Representacdo da segunda abordagem utilizada.

ApOs arecolha das amostras, estas seguiram para o laboratério para quantificagéo do teor

de TCA usando o método cromatogréfico.

ApOs andlise dos resultados das amostras retiradas, calculou-se a média e a variancia
para cada BB e para o panorama geral do lote. Desta maneira & possivel averiguar a

heterogeneidade do granulado com base nos desvios das amostras em relacdo a média.

30



As amostras recolhidas foram utilizadas, ndo so para o estudo da heterogeneidade, como
referido anteriormente, mas também para caracterizar os parametros de entrada da experiéncia
de validagdo do método Duplo ROSA. Assim, foram retiradas 3 amostras por BB, o que da um
total de 78 amostras.

4.3. Validagcdo do método Duplo ROSA

O objetivo final desta experiéncia é averiguar se alguma combinacédo de parametros de
operacao atinge os valores delineados na abordagem a este método. Os valores pretendidos
para o granulado tratado é de 99% abaixo do limite de detecéo, ou seja, 0,5 ppt e 1% entre 0,5
e 1 ppt.

O método Duplo ROSA consiste num duplo tratamento. Neste caso com o auxilio do Grupo
6 da seccdo ROSA foi testado este método. Ou seja, o granulado € tratado uma vez e apoés

estabilizacéo é tratado novamente, como esta presente na Figura 4.3.

Alimentacdo do
. Passagem no Passagem no
sistema com
Grupo 6 secador

granulado RCT

Repassagem no . Repassagem no ‘ Estabilizagdo
secador Grupo 6 Silo 9

\ 4

Armazenamento
em BBs

Figura 4.3 - Esquema representativo da experiéncia.

Os parametros variaveis ao processo séo a velocidade, o nimero de injetores de vapor de
agua abertos e o nimero de passagens. No entanto, o niumero de injetores foi fixado para 24 por
impossibilidade de alteracdo. Daqui criou-se um Desenho de Experiéncias (DOE) usando 2
fatores, o nimero de passagens com 2 niveis e a velocidade com 3 niveis, presente na Tabela
4.1.
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As velocidades de 620 RPM e 300 RPM foram escolhidas aplicando uma variacdo da
velocidade atual estabelecida para o funcionamento da maquina, que corresponde a 460 RPM.

Desta maneira avaliou-se o impacto de uma variacdo de 160 RPM na eficiéncia do tratamento.

Tabela 4.1 - Designacéo dos fatores do DOE com os respetivos niveis

Designacao Fator Niveis
A Numero de Passagens 1 - 2
B Velocidade 300 460 620

Na Tabela 4.2 esta representada a matriz de planeamento usada. Foi usada a metodologia

Taguchi de Mistura de niveis.

Tabela 4.2 — Matriz de planeamento.

N° experiéncia A B AB
1 1 1 1
2 2 1 1
3 1 2 2
4 2 2 3
5 1 3 3
6 2 3 2

De uma maneira ponderada dividiu-se o lote usado em trés fragdes, coorespondendo cada
uma a um nivel do fator B. Este lote constituido por 26 BBs foi dividido consoante o caudal

massico de consumo de granulado, representado da seguinte maneira :

e 5 BBs para a velocidade de 300 RPM,;
e 9 BBs para a velocidade de 460 RPM,;
e 10 BBs para a velocidade de 620 RPM.

Este consumo perfaz um total de 24 BBs, uma vez que 2 nunca foram consumidos na
experiéncia devido a compromissos internos da fabrica. No inicio foram retiradas 3 amostras de
cada BB, assim para efeitos de analise do método sé foram contabilizadas as amostras dos 24,

perfazendo um total de 72 amostras retiradas e analisadas para valores de entrada.

Em cada uma das 6 expriéncias, descritas na Tabela 4.2, foram retiradas cerca de 110
amostras, o que perfaz um total de 660 amostras retiradas e, posteriormente, analisadas. Estas
amostras foram tiradas ao longo da realizacdo de cada experiéncia, sendo que foram
desprezados os valores das amostras retiradas na fase de arranque por questbes de

normalizacdo dos pardmetros do processo.
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Para avaliar a eficiéncia foi usada a Equacéo (4.1).

EFF(%) = Entrada (valores médios) — Saida (valores médios) 100 (4.1)
fr) = Entrada (valores médios)

A partir desta férmula foram calculadas 3 eficiéncias para cada velocidade.

A Equagédo ( 4.2 ) é usada para calcular a eficiéncia apés a 12 passagem para cada

velocidade.

Entrada (BBs) — Saida (12 Passagem) % 100
Entrada (BBs) (4.2)

Eff(%) =

A Equacdo ( 4.3 ) é usada para calcular a eficiéncia do tratamento apds a 22 passagem
usando os valores da 12 passagem como valores de entrada, obtendo-se um valor que permite
quantificar a eficiéncia apenas da segunda passagem

Entrada (12 Passagem) — Saida (22 Passagem) (4.3)

EFF(O0) = X 100
ff (%) Entrada (12 Passagem)

Por fim a Equacéo ( 4.4 ) é usada para calcular a eficiéncia global para cada uma das

velocidades estudadas.

0 Entrada (BBs) — Saida (22 Passagem)
Eff (%) = Entrada (BBs) * 100 (4.4)

No final analisou-se qual a velocidade que apresentou melhor eficiéncia no tratamento do

granulado.

Usando o programa Minitab e a ferramenta ANOVA, averiguou-se a qualidade dos dados
e tentou-se determinar qual seria o melhor nivel de operacéo. No entanto, isto ndo foi possivel,
visto que as amostras ndo seguiam uma distribuicdo normal. Por isso usou-se 0 método de
Kruskal-Wallis para determinar se haveria diferencas entre as médias de cada bloco de dados.

Desta maneira € possivel averiguar-se quais os parametros com influéncia no tratamento.

4.4. Andlise de Modos de Falha e Efeitos

Foi efetuada uma AMFE ao processo de tratamento de granulado que envolve o Grupo 6
e todos os equipamentos associados. Esta andlise foi realizada de modo a corrigir falhas no
processo, algumas visualizadas durante o processo de arranque e ao longo do estagio e algumas
hipotéticas que podem acontecer. Como dito anteriormente, todos 0s possiveis e existentes
modos de falha devem estar registados neste documento de forma a este ser o mais completo e
detalhado. E importante estabelecer que para a quantificacdo de todos os indices presentes

nesta AMFE foi usada uma escala continua de 1 a 10.
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A analise inicia-se com a definicdo de 5 distintas areas de processo, entre elas,
Alimentacado de granulado, Remocédo de TCA, Corre¢do dos pardmetros de Humidade e Massa
Volimica, Armazenamento de granulado, e por fim Transporte. Daqui identificam-se todos os
equipamentos que correspondem a cada area de processo, por exemplo, o Secador esta inserido
na correcao dos parametros de humidade e massa volimica. Identificados os equipamentos, sédo

registados todos os modos de falha existentes e potenciais modos de falha.

De seguida averigua-se o efeito potencial da falha, podendo afetar a qualidade do produto,
ou o fluxo de producao, ou a integridade dos equipamentos, ou até mesmo a seguranca dos
operadores. Neste momento é definido o valor do indice de Severidade. Este indice indica quéo

grave é a falha, e se for superior a 8 pode implicar falhas de seguranca.

Identificada a falha e o efeito que esta pode ter, analisa-se a causa da falha. A esta causa
esta ligado outro indice, o indice de Ocorréncia. Como o nome indica este indice revela a

frequéncia com que estas falhas ocorrem.

Por dltimo sdo identificados os controlos atuais do processo a nivel de prevencgédo e
detecdo das falhas. Aqui é quantificado o Ultimo indice, indice de Detecdo. Este permite

quantificar se os controlos aplicados ao processo sao suficientes para impedir que a falha ocorra.

Quantificados os 3 indices, calcula-se o Nimero de Prioridade de Risco (NPR). Este é

calculado através da Equacao (4.5).
NPR = Severidade X Ocorréncia x Detegdo (45)
O NPR quantifica a falha e se devem ser realizadas a¢8es corretivas a curto prazo, médio
prazo ou longo prazo com base nos critérios adotados pela empresa.

Foram também calculados outros indicadores hibridos, tais como, o SD (Severidade x
Detecdo) e o SO (Severidade x Ocorréncia). Estes indicadores sdo importantes porque o NPR
pode categorizar uma falha como ndo sendo grave e pode ser um resultado enganador. Ou seja,
se uma falha tiver um indice de Severidade alto, mas tiver um dos indices, Dete¢&o ou Ocorréncia
baixos, pode resultar num NPR baixo. Estes indicadores hibridos servem para demonstrar que
apesar do NPR ser baixo podem ter de ser realizadas ac¢8es corretivas devido a gravidade da
falha.

O indicador SD é calculado através da Equacao (4.6).

SD = Severidade x Detegio (4.6)

Enquanto que o indicador SO é calculado através da Equacao ( 4.7 ).

So = Severidade x Ocorréncia (4.7)
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Calculados todos os indicadores, determina-se as ac¢bes corretivas a realizar, o
departamento responsavel por realiza-las e ainda se pode estipular um prazo para a realizagao
destas. A estipulacdo destes prazos € mais critica quando as falhas sado graves e precisam de
acOes corretivas a curto prazo. O ultimo passo da AMFE é recalcular o NPR para as falhas

identificadas apés terem sido realizadas acdes corretivas.
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5. Apresentacao e Discussao de Resultados

5.1. Analise dos dados historicos

Na Figura 5.1 estdo representados os dados histéricos da Ul-Equipar relativamente ao
granulado RCT entre 2014 e 2018. Pode verificar-se o aumento do valor de TCA a entrada dos

grupos em 2018. Este aumento levou a alteracdo do parametro de velocidade dos sem-fim.
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Eficiéncia
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Figura 5.1 - Dados histdricos de Granulado RCT de 2014 a 2018.

Outro parametro relevante é o nimero de injetores de vapor de agua ligados visto que é por
contato com o vapor que o TCA volatiliza e é removido do granulado. No entanto, este ndo sofreu

alteracao pelo que néo € possivel estabelecer uma correlagdo com a eficiéncia de tratamento.

5.1.1. Influéncia da velocidade de operacado na eficiéncia do tratamento

Por forma a verificar a influéncia da velocidade de rotacdo dos sem-fim no teor de TCA
reduzido optou-se por fazer a comparacao entre os valores de TCA diarios com a respetiva

velocidade de operacgdo para o ano de 2018.

A Tabela 5.1 representa os valores médios de entrada, reducao e saida de TCA, em ppt, para

as diferentes velocidades usadas no estudo.
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Tabela 5.1 - Valores médios de TCA (ppt) para a entrada, saida e reducéo para cada velocidade

analisada no ano de 2018.

Velocidades (Hz)

6 8 10 12
Entrada 8,3 7,0 58 4,0
Saida 0,6 0,7 0,8 0,8
Reducéao 7,7 6,3 51 3,3
Eficiéncia 92,4% 87,3% 85,3% 75,0%

E de notar que aparenta haver uma influéncia da velocidade de processo na eficiéncia de
tratamento, dado que para velocidades mais baixas os valores médios de saida de TCA sao

menores.

Na Figura 5.2 esta representado os valores de eficiéncia em fungéo da velocidade. E
possivel verificar a influéncia da velocidade na eficiéncia do tratamento. Por exemplo a
velocidade de 12 Hz, apresenta uma menor eficiéncia de tratamento, de apenas 75 %, quando
comparada com velocidades menores, como por exemplo 8 Hz, para a qual foi atingida uma
eficiéncia de 87%. Estes resultados vdo de acordo com o expectavel, uma velocidade maior

apresenta uma menor eficiéncia de tratamento.

Isto pode estar relacionado com o tempo de residéncia do granulado no grupo, uma vez
gue estdo diretamente relacionados. Quanto maior for a velocidade de opera¢éo menor é o

tempo de residéncia do granulado no grupo, ou seja, menor é o tempo que esta exposto ao vapor

de agua.
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Figura 5.2 — Eficiéncia de tratamento em fun¢éo da velocidade. Os pontos a laranja representam
os valores médios de eficiéncia para as velocidades de 6, 8, 10 e 12 Hz. A linha laranja a tracejado

representa a regresséo linear calculada para os pontos representados na figura.
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A Figura 5.3 mostra o histdrico de 2018 da Ul-Equipar. Foi com base nos dados deste ano
que foi analisada a influéncia da velocidade de operagao na eficiéncia do tratamento. E possivel
observar uma relacédo entre a reducdo de TCA (TCA.in-TCA.out) e a velocidade. Mais evidente
entre os meses de abril e maio onde € notdrio 0 aumento da reducgéo de TCA e a diminui¢cao da

velocidade, e entre os meses de agosto e setembro onde é explicita a situacéo contraria.

E ainda possivel verificar que quanto maior for o teor de TCA a entrada (TCA.in) parece
ser mais facil retira-lo. Isto porque, para valores de velocidade constantes, observa-se uma clara
relacdo entre o TCA a entrada (TCA.in) e a reducédo (TCA.in-TCA.out). Mais concretamente nos

primeiros 3 meses do ano e nos Ultimos 2, onde a velocidade permaneceu constante.
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Figura 5.3 - Dados histdricos do granulado RCT com a variacéo de velocidade para 2018. A linha
cinzenta com o marcador “x” representa o valor médio de redugao de TCA (TCA.in-TCA.out), enquanto

que a linha amarela com o marcador “¢” representa o valor médio de velocidade de operagéo.

De salientar a sazonalidade que o TCA apresenta. Com base na Figura 5.3 é possivel
verificar uma varia¢éo nos valores de TCA de entrada, o que indica que existem alturas do ano,
nomeadamente, nos meses da primavera e verdo, onde as condicdes de crescimento dos fungos

responséaveis pela biometilagdo do TCA séo ideais.

5.2. Analise a heterogeneidade do granulado

De forma a verificar a existéncia de heterogeneidade do granulado e aplicando a primeira
abordagem, 5 amostras de sitios diferentes, mas ao sempre ao mesmo nivel, foram analisado

dois BBs, BB 3 e BB 11.

A Tabela 5.2 mostra que, utilizando a primeira abordagem, existe variacdo no teor de TCA

na amostragem. Quando se compara os dois BBs, 0 BB 11 ndo exibe uma variéncia tdo alta (3,4)
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como o BB 3 (36,5). A variancia do BB 3 é cerca de 10 vezes superior a variancia do BB 11. Para
além disso, isto pode traduzir-se em problemas durante o processo produtivo. Isto porque o nivel
de aceitagdo de matéria prima adquirida externamente, em forma de granulado, na Ul-Equipar
estipula que para valores de TCA em BB acima de 10 ppt devem ser rejeitados e ndo devem ser
consumidos no processo.

Na Tabela 5.2 é possivel verificar que, se fosse retirado apenas a amostra na posi¢ao 5
do BB 3 este seria aprovado para consumo. No entanto, as outras quatro amostras indicam que
0 BB deveria ser rejeitado visto que apresentam todas valores acima de 10 ppt, inclusive uma

apresenta valores acima dos 20 ppt.
A Tabela 5.2 é o resultado da analise ao BB 3 e BB 11.

Tabela 5.2 - Amostragem dos BBs analisados, BB 3 e BB 11, e respetivas variancias.

Posicao 3.1 3.2 3.3 3.4 3.5 111 112 113 114 115
TCA 149 21,3 13,5 13,0 4.4 150 19,3 17,8 19,2 19,3
Variancia 36,5 3.4

Com recurso a segunda abordagem, ou seja, retirando 5 amostras do mesmo sitio do BB,
foram analisados os BBs 2 e 24.

Pela Tabela 5.3 é possivel verificar que, ambos os BBs, apresentam variagdo nos
resultados amostrais mesmo sendo estas retiradas, sensivelmente, sempre da mesma posicao
e ao mesmo nivel. No entanto, o BB 24 apresenta uma variancia (4,8) cerca de 5 vezes inferior
ao BB 2 (22,7). Estes BBs sdo semelhantes aos anteriores, BB 3 e BB 11, no sentido em que,

entre eles, foram usadas as mesmo metodologias e apresentam resultados muito distintos

Neste caso, tem-se 0 mesmo problema referido anteriormente, onde se se retirar apenas
uma amostra podera induzir em erro e levar a decisdes de aprovagdo ou rejeicdo erradas. O
seja, o0 BB 2 apresenta o0 mesmo problema do BB 3. Se fosse retirado apenas a amostra na
posicdo 4 ou 5 este seria aprovado para consumo, enquanto que de acordo com 0S outros

valores seria rejeitado.
A Tabela 5.3 é o resultado da analise ao BB 2 e BB 24.

Tabela 5.3 - Amostragem dos BBs analisados, BB 2 e BB 24, e respetivas variancias.

Posicéao 2.1 2.2 2.3 2.4 2.5 24.1 24.2 24.3 24.4 24.5
TCA 20,2 12,7 12,8 7,6 9,8 18,1 13,5 13,1 16,7 14,0
Variancia 22,7 4.8

E, por isso, de salientar a importancia de analisar os niveis de TCA em véarias amostras

provenientes do mesmo BB, devido a elevada heterogeneidade do mesmo.
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A Figura 5.4 mostra a dispersdo dos dados através da elaboracdo de uma caixa de
bigodes, ou boxplot.

Boxplot de BB 3; BB 11; BB 2; BB 24
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Figura 5.4 - Caixa de bigodes dos diferentes BBs, BB 3, BB 11, BB 2 e BB 24.

Para além de analises individuais, realizou-se uma analise global do granulado de modo
a averiguar-se a heterogeneidade no lote inteiro.

A Figura 5.5 representa os diferentes valores individuais de TCA para cada BB. Cada
série de dados corresponde a cada sequéncia de amostras realizada. No total foram realizadas
3 sequéncias de amostras.

30,00
25,00
20,00
15,00

10,00

Teor TCA (ppt)

5,00

0,00
1 2 3 45 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26
N¢ BigBag

—@— 12 Sequéncia == 22 Sequéncia —#— 32 Sequéncia

Figura 5.5 - Distribuicdo do teor de TCA no granulado utilizado.

Na Figura 5.5 é evidente a heterogeneidade do teor de TCA ao longo dos diferentes BB
para cada sequéncia. Como referido anteriormente, esta heterogeneidade pode trazer problemas
relativamente a qualidade do produto e a eficiéncia do processo de tratamento.
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A Tabela 5.4 mostra os diferentes valores médios e respetivas variancias para cada

sequéncia e do panorama global.

Tabela 5.4 - Valores médios e respetivas variancias para o panorama global e cada sequéncia.

Global 12 Sequéncia 22 Sequéncia 32 Sequéncia
Média (ppt) 14,1 14,9 13,6 13,9
Variancia 23,2 9,7 29,9 30,9

A Figura 5.6 mostra a disperséo dos dados da Tabela 5.4 através da elaboracdo de uma

caixa de bigodes.
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Figura 5.6 - Caixa de bigodes do panorama global e das diferentes sequéncias, 12 Sequéncia, 22

Sequéncia, 32 Sequéncia.

Apesar das variancias ndo serem todas iguais séo, ainda assim, muito elevadas, podendo
dar origem a problemas na determinac¢do da qualidade do produto. Esta heterogeneidade leva a
crer que a matéria prima que originou este granulado pode néo ter sido alvo das melhoras
praticas para erradicacao do TCA. A extracdo da cortica da arvore, a cozedura das pranchas de
cortica ou até o armazenamento da matéria prima pode ter sido defeituosa e néo ter sido seguido

as boas préticas rolheiras.

O facto de o teor de TCA em granulado poder ser tdo diferente levanta algumas questdes
sobre os dados de eficiéncias dos diferentes equipamentos. E por esta razdo € imperativo a
validacdo de métodos de erradicagdo de TCA que possam combater esta heterogeneidade. O

método Duplo ROSA visa dar resposta a este problema.
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5.3. Validacdo do método Duplo ROSA

Para a validacdo do método Duplo ROSA comecou por se avaliar a eficiéncia para cada
passagem e para cada velocidade estudada. Houve uma separacéo da fase de arranque do resto
das amostras, sendo que as tabelas apresentadas representam a fase de arranque e o global

para cada passagem e para cada velocidade.

Foi testada a velocidade de 460 RPM visto ser esta a estipulada para o funcionamento

normal do equipamento, sendo assim a de controlo.

e 460 RPM

A Tabela 5.5 representa os valores de TCA usados como TCA inicial ou TCA de entrada,

com os intervalos usados na Ul-Equipar.

Tabela 5.5 - Valores de entrada para a velocidade de 460 RPM.

<0,5ppt [0,5-1]ppt [1-2]ppt [2-6]ppt [6-10]ppt >10ppt
0 0 0 0 2 29
0% 0% 0% 0% 6% 94%

A Tabela 5.6 mostra os valores de entrada com intervalos diferenciados dos usados na Ul-

Equipar, de modo a perceber-se melhor a gama de valores.

Tabela 5.6 - Valores de entrada para a velocidade de 460 RPM, expandido.

<12ppt [12-14]ppt  [14-16]ppt  [16-18]ppt  [18-20]ppt [20-22]ppt2  >22ppt
3 5 3 6 8 2 4
10% 16% 10% 19% 26% 6% 13%

Da Tabela 5.6 podemos retirar que o granulado em termos de TCA, esté longe do habitual
usado na Ul-Equipar. Apesar de se saber previamente que o granulado teria valores de TCA
acima do limite estipulado, visto tratar-se de um lote rejeitado por contaminacdo de TCA, néo se

sabia ao certo quais seriam estes valores.

O valor médio de teor de TCA nos BBs usados nesta velocidade é de 17,17 ppt.
Comparando com o valor médio de 2018, 5,6 ppt, podemos verificar que a o teor médio de TCA

€ mais do triplo do que a média de 2018.

A Tabela 5.7 representa os resultados, entrada e saida, para a 12 passagem a 460 RPM.
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Tabela 5.7 - Valores de TCA obtidos na 12 passagem a 460 RPM.

<0,5 ppt [0,5-1] ppt [1-2] ppt [2-6] ppt [6-10] ppt >10 ppt

0 0 0 4 3 0
Arranque
0% 0% 0% 57% 43% 0%
87 14 1 6 3 0
Global
78% 13% 1% 5% 3% 0%

Aqui podemos visualizar que na primeira passagem conseguiu-se um bom resultado,
obtendo-se 78% dos resultados nos valores desejados. No entanto, este resultado demonstra
gque uma passagem a esta velocidade ndo chega para se atingir o objetivo pretendido, obter 99%
dos valores abaixo de 0,5 ppt.

A Tabela 5.8, corresponde a segunda passagem deste granulado. O objetivo é aumentar
a percentagem de amostras abaixo de 0,5 ppt e aproximéa-la o mais possivel dos 99%.

Tabela 5.8 — Valores de TCA obtidos na 22 passagem a 460 RPM.

<0,5 ppt [0,5-1] ppt [1-2] ppt [2-6] ppt [6-10] ppt >10 ppt

0 0 1 0 7 0
Arranque
0% 0% 13% 0% 88% 0%
14 a7 23 22 20 0
Global
11% 37% 18% 17% 16% 0

Podemos visualizar que os 78% de amostra com niveis de TCA inferiores a 0,5 ppt
obtidos na primeira passagem passaram para apenas 11% na segunda passagem. Ou seja,
aconteceu o contrario do que era suposto e ocorreu uma contaminagdo do granulado
previamente tratado. S&o propostas algumas possiveis causas para o sucedido, tais como,
mistura de granulados. Isto pode ter sucedido visto que durante o periodo de estabilizagdo o
grupo foi usado para o tratamento de granulado RA e como este ndo exige um tratamento tao
severo, a acumulacdo deste no secador pode ter contaminado as amostras de RCT. Outra
possivel causa € o entupimento dos extratores de vapor do Grupo 6. Se estes tivessem entupidos
pode ter havido uma condensacdo de vapor de agua contaminado, levando a posterior
contaminacgdo do granulado. Infelizmente, este segundo ponto ndo pode ser verificado pois entre
arealizacao da experiéncia e 0 processamento das amostras ocorreu a paragem anual da fabrica

para limpeza e manutencdo dos equipamentos.

A Figura 5.7 representa os valores globais de cada passagem, estando representado a
percentagem para as diferentes gamas. E possivel verificar a contaminacdo que ocorreu entre a

1° e 2° passagem.
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Figura 5.7 - Representacgao grafica dos resultados globais de cada passagem para 460 RPM.

De qualquer modo, foi analisada a eficiéncia de reducao dos valores de TCA para esta
velocidade. Foram usadas as equacfes ( 4.2 ), (4.3) e (4.4) com o valor médio de entrada,

17,17 ppt, e os valores médios da 12 e 22 passagem, respetivamente, 0,92 e 2,32.

A Tabela 5.9 representa os valores de eficiéncia para cada passagem e no panorama

global.

Tabela 5.9 - Eficiéncias para a velocidade de 460 RPM.

Etapa Eficiéncia
Apds a 18Passagem 95%
Ap0s a 28Passagem -153%
Total 87%

Apesar de uma primeira passagem promissora os resultados expostos na Tabela 5.9

provam claramente que houve uma contaminacgéo na segunda passagem do granulado.

De seguida foi testada a velocidade de 620 RPM.

e 620 RPM

A Tabela 5.10 representa os valores de TCA usados como TCA inicial ou TCA de entrada.

Tabela 5.10 - Valores de entrada para a velocidade de 620 RPM

<0,5ppt [0,5-1]ppt [1-2]ppt [2-6]ppt [6-10]ppt >10ppt
0 0 0 2 11 20
0% 0% 0% 6% 33% 61%
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Como realizado anteriormente para se ter uma melhor nocdo dos valores de TCA
analisados foi feita outra tabela, Tabela 5.11, com intervalos diferenciados dos usados na Ul-
Equipar.

Tabela 5.11 - Valores de entrada para a velocidade de 620 RPM, expandido.

<12ppt [12-14]ppt [14-16]ppt [16-18]ppt [18-20]ppt [20-22]ppt2 >22ppt

16 11 1 2 2 1 0
48% 33% 3% 6% 6% 3% 0%

Da Tabela 5.11 podemos retirar que este granulado é semelhante ao anterior, ou seja, que
a qualidade do granulado, em termos de TCA, é de qualidade inferior a habitualmente usada na
Ul-Equipar.

O valor médio de teor de TCA nos BBs usados nesta velocidade é de 11,59 ppt.
Comparando com o valor médio de 2018, 5,6 ppt, podemos verificar que a o teor médio de TCA

é, sensivelmente, o dobro da média de 2018.

A Tabela 5.12 apresenta os resultados das amostras para as diferentes fases apés a

primeira passagem para a velocidade de 620 RPM.

Tabela 5.12 — Valores de TCA obtidos apés a 12 passagem a 620 RPM.

<0,5 ppt [0,5-1] ppt [1-2] ppt [2-6] ppt [6-10] ppt >10 ppt

0 0 0 6 0 0
Arranque
0% 0% 0% 100% 0% 0%
43 29 32 7 0 0
Global
39% 26% 29% 6% 0% 0%

Para a velocidade de 620 RPM, na primeira passagem ndo se conseguiu um bom
resultado, obtendo-se apenas 39% de granulado com valores de TCA inferiores a 0,5 ppt. No
entanto, a maioria das amostras (65%) esta situada abaixo do valor de 1 ppt o que € um bom
indicador tendo em conta o ponto de partida. A semelhanca da velocidade 420 RPM, este
resultado demonstra que uma passagem a esta velocidade também ndo chega para se atingir o

objetivo pretendido.
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A Tabela 5.13 corresponde a segunda passagem deste granulado.

Tabela 5.13 — Valores de TCA obtidos ap6s a 22 passagem a 620 RPM.

<0,5ppt  [0,5-1] ppt [1-2] ppt  [2-6] ppt  [6-10] ppt ~ >10 ppt

0 11 0 0 0 0
Arranque
0% 100% 0% 0% 0% 0%
51 71 0 0 0 0
Global
42% 58% 0% 0% 0% 0%

Ao contrario do que se sucedeu na velocidade anterior, a segunda passagem a 620 RPM
permitiu diminuir o nivel de TCA. Apesar disso, podemos visualizar que o objetivo pretendido ndo
foi atingido usando uma velocidade de 620 RPM. No entanto, todas as amostras encontram-se
com valores abaixo de 1 ppt. Este € um bom indicador da eficiéncia do tratamento como descrito
na Tabela 5.14.

A Figura 5.8 representa os valores globais de cada passagem. E possivel verificar o ja

constatado anteriormente, todos os valores de TCA encontram-se abaixo de 1 ppt.
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Figura 5.8 - Representacao grafica dos resultados globais de cada passagem para 620 RPM.

Assim foi analisada a eficiéncia de reducdo dos valores de TCA para esta velocidade.
Foram usadas as equagfes (4.2), (4.3) e (4.4) com recurso ao valor médio de entrada, 11,59

ppt, e aos valores médios da 12 e 22 passagem, respetivamente, 0,89 e 0,57.

A Tabela 5.14 representa os valores de eficiéncia para cada passagem e no panorama
global.
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Tabela 5.14 - Eficiéncias para a velocidade de 620 RPM.

Etapa Eficiéncia
Apo6s a 12Passagem 92%
Apoés a 22Passagem 35%
Total 95%

Estes valores de eficiéncia mostram que apesar do objetivo ndo ter sido atingido, o
tratamento foi eficiente conseguindo-se reduzir os valores médios de TCA em 95%. A diferenca
nas eficiéncias entre as duas passagens pode ser explicado pelo teor inicial de cada etapa.
Enquanto que na 12 passagem o teor inicial era de 11,59 ppt, para a 22 passagem este valor era
de apenas 0,89 ppt. Este resultado pode indicar que é mais facil retirar o TCA quando este é

mais abundante no granulado.

Por Gltimo, testou-se a velocidade mais lenta de 300 RPM.

e 300 RPM

A Tabela 5.15 representa os valores de TCA usados como TCA inicial ou TCA de entrada.

Tabela 5.15 - Valores de entrada para a velocidade de 300 RPM.

<0,5ppt [0,5-1]ppt [1-2]ppt [2-6]ppt [6-10]ppt >10ppt
0 0 0 0 3 9
0% 0% 0% 0% 25% 75%

Como realizado anteriormente para se ter uma melhor no¢éo dos valores de TCA
analisados foi feita outra tabela, Tabela 5.16, com intervalos diferenciados dos usados na Ul-

Equipar.

Tabela 5.16 - Valores de entrada para a velocidade de 300 RPM, expandido.

<12ppt [12-14]ppt [14-16]ppt [16-18]ppt  [18-20]ppt [20-22]ppt2  >22ppt
5 3 1 2 1 0 0
42% 25% 8% 17% 8% 0% 0%

Da Tabela 5.16 podemos retirar que este granulado € bastante semelhante ao usado na
velocidade de 620 RPM, ou seja, que a qualidade do granulado, em termos de TCA, esta longe

da qualidade habitual usado na Ul-Equipar.
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O valor médio de teor de TCA nos BBs usados nesta velocidade € de 12,79 ppt.
Comparando com o valor médio de 2018, 5,6 ppt, podemos verificar que a o teor médio de TCA
€, sensivelmente, o dobro da média de 2018.

A Tabela 5.17 apresenta os resultados para as diferentes fases ap6s a primeira passagem
para a velocidade de 300 RPM.

Tabela 5.17 - Fase de arranque para a 12 passagem a 300 RPM.

<0,5ppt  [0,5-1] ppt [1-2] ppt  [2-6] ppt  [6-10] ppt ~ >10 ppt

0 0 0 10 1 0
Arranque
0% 0% 0% 91% 9% 0%
20 65 13 11 1 0
Global
18% 59% 12% 10% 1% 0%

Os resultados obtidos para a primeira passagem, a velocidade de 300 RPM, séo inferiores
ao esperado. Das trés velocidades testadas, esta apresenta os piores resultados apés a primeira
passagem tendo sido apenas obtida 18% da amostra com valores de TCA dentro dos valores
desejados. Este resultado permite concluir que uma passagem a esta velocidade também néo é
suficiente para atingir o objetivo pretendido.

A Tabela 5.18 corresponde aos valores obtidos apds a segunda passagem deste

granulado.
Tabela 5.18 - Fase de arranque para a 22 passagem a 300 RPM.
<0,5 ppt [0,5-1] ppt [1-2] ppt [2-6] ppt [6-10] ppt >10 ppt
6 4 1 0 0 0
Arranque
55% 36% 9% 0% 0% 0%
41 63 17 0 0 0
Global
34% 52% 14% 0% 0% 0%

ApOs a segunda passagem a esta velocidade, apenas 34% do granulado apresenta
valores de TCA inferiores a 0,5 ppt. Assim, 0 objetivo esteve longe de ser atingido usando uma
velocidade de 300 RPM. Este resultado é surpreendente visto que, em teoria, quanto mais lenta
€ a velocidade, melhor é a eficiéncia do tratamento. A eficiéncia do tratamento desta velocidade
esté descrita na Tabela 5.19.
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A Figura 5.9 representa os valores globais de cada passagem.
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Figura 5.9 - Representacao grafica dos resultados globais de cada passagem para 300 RPM.

Assim foi analisada a eficiéncia de reducdo dos valores de TCA para esta velocidade.
Foram usadas as equacdes (4.2 ), (4.3 ) e (4.4) com recurso ao valor médio de entrada, 12,79

ppt, e aos valores médios da 12 e 22 passagem, respetivamente, 1,19 e 0,72.

Calculou-se, entdo, a eficiéncia de tratamento do TCA para cada passagem para 300

RPM, representado na Tabela 5.19.

Tabela 5.19 - Eficiéncias para a velocidade de 300 RPM.

Etapa Eficiéncia
Apds a 12Passagem 91%
Ap0s a 28Passagem 37%
Total 94%

Apesar de ndo ter apresentado bons resultados, o valor de eficiéncia mostra que durante
o tratamento o teor de TCA atingiu uma reducéo de 94%. E um valor bom, mas néo suficiente

para o objetivo pretendido.
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A Tabela 5.20 mostra os valores de eficiéncia para cada velocidade.

Tabela 5.20 - Eficiéncia de cada passagem e global para cada velocidade.

Velocidade Eficiéncia

12 Passagem 23 Passagem Total
300 RPM 91% 37% 94%
460 RPM 95% -153% 87%
620 RPM 92% 35% 95%

Tendo em conta a contaminacg&o que houve na segunda passagem na velocidade de 460
RPM, para andlises posteriores esta velocidade foi desprezada. A Tabela 5.20 foi refeita e a

Tabela 5.21 mostra os valores para as velocidades restantes.

Tabela 5.21 - Eficiéncia de cada passagem e global para 300 RPM e 620 RPM.

Velocidade Eficiéncia

12 Passagem 23 Passagem Total
300 RPM 91% 37% 94%
620 RPM 92% 35% 95%

A velocidade mais rapida apresenta melhores resultados de eficiéncia, e em termos de
valores finais de teor de TCA. No entanto, estes resultados podem ser explicados pelas
diferencas de tratamento de granulado no arranque, pela heterogeneidade do granulado ou até
pela quantidade deste dentro do grupo. Ou seja, quanto maior for a quantidade de granulado
mais dificil vai ser para que todos os granulos de cortica entrem em contacto com o vapor de

agua tempo suficiente para erradicar todo o TCA presente.

Apesar da experiéncia ter apresentado valores de eficiéncia altos, o facto de o granulado
usado ter valores iniciais de TCA muito elevados para o normal aceite na Ul-Equipar, 5,8 ppt,
contribuiu para que nao fosse possivel atingir os valores de TCA pretendidos no final do
tratamento. N&o sendo possivel afirmar que estes valores de eficiéncia seriam iguais se fosse
usado granulado aceite nos parametros da fabrica, fica apenas exposto a influéncia da

velocidade e do nUmero de passagens na eficiéncia do tratamento.

Por se ter desprezado os valores para a velocidade de 460 RPM, devido a uma provavel
contaminagdo da amostra discutida anteriormente, o DOE presente na Tabela 4.1 teve de ser

refeito e passou a ser considerado o DOE presente na Tabela 5.22.
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Tabela 5.22 - DOE adaptado.

Designacao Fator Niveis
A Numero de Passagens 1 2
B Velocidade 300 620

Para a analise do método poder ser realizada com menor incerteza, dividiu-se as cerca de
100 amostras resultantes da fase continua de cada experiéncia em blocos de 10 amostras
cada,representadas Anexo Il. Os primeiros 5 blocos sao constituidos por valores sequenciais no
tempo, enquanto os outros 5 sdo constituidos de dados aleatdrios da experiéncia. A partir daqui
realiza-se uma analise de sensibilidade para averiguar se cada bloco de dados apresenta

resultados equivalentes entre si.

No entanto, analisando o primeiro bloco dados verifica-se que o pressuposto de

normalidade ndo é cumprido, tal como é visivel na Figura 5.10.
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Figura 5.10 - Teste de normalidade para o 1° bloco de dados.

O mesmo acontece para 0s outros blocos de dados, presentes no Anexo lll.

Visto que este pressuposto ndo é cumprido, procede-se a uma transformacao de dados.
Neste caso usou-se a transformacgéo Box-Cox, no entanto, os dados transformados também néo

cumprem o pressuposto da normalidade, tal como é visivel na Figura 5.11.
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Grafico de Probabilidade dos dados transformados
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Figura 5.11 - Teste de normalidade para os dados transformados do 1° bloco de dados.

Visto que, para a realizacdo de testes estatisticos ANOVAs, € necessério que o
pressuposto de normalidade seja cumprido néo foi possivel realizar ANOVAs para determinar os
fatores significativos. Existem, no entanto, outras andlises que ndo precisam que este
pressuposto se cumpra, ou seja, testes ndo paramétricos, como é o caso do teste de Kruskal-
Wallis, Mann-Whitney U, entre outros. Estes testes sdo estatisticamente mais fracos e, no caso
das experiéncias aqui descritas, o teste mais apropriado seria o de Kruskal-Wallis. O teste de
Kruskal-Wallis apenas contempla uma variavel dependente, pelo que a analise tem de ser
dividida em diferentes DOE.

Para comegar esta analise, comecou por se fixar o nimero de passagens para averiguar
se as varias velocidades utilizadas no tratamento permitiram obter resultados de TCA
estatisticamente diferentes. E de seguida fixou-se as velocidades para avaliar a influéncia das

passagens em cada velocidade.
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A Tabela 5.23 representa os diferentes DOE usados.

Tabela 5.23 - Os diferentes DOE usados para a analise Kruskal-Wallis.

Designagéo Fator Niveis
A NUmero de Passagens 1
B Velocidade (RPM) 300 620
C Numero de Passagens 2
D Velocidade (RPM) 300 620
E Numero de Passagens 1 2
F Velocidade (RPM) 300
G Numero de Passagens 1 2
H Velocidade (RPM) 620

Recorrendo ao mesmo método anterior foram usados para analise os mesmo blocos que
seriam usados para realizar as ANOVA'’s. Todos estes testes foram realizados com um intervalo

de confianga de 95%, ou seja, o nivel de significancia é de 0,05, ou 5%.

A Tabela 5.24 representa a andlise Kruskal-Wallis, apés fixado o nimero de passagens,
usando o DOE representado na Tabela 5.23.

Tabela 5.24 - Analise Kruskal-Wallis apos fixar o nUmero de passagens para 1.

Hipétese nula Ho: todas as médias sao iguais

Hipdtese alternativa Ho: no minimo uma média é diferente

Método GL ValorH Valor-p
N3o ajustado para empates 1 3,29 0,07
Ajustado para empates 1 3,3 0,069

Como o Valor-p é superior a 0,05 podemos afirmar que ndo ha razdo para rejeitar a
hipoétese nula, que por sua vez indica que para a primeira passagem nao hé diferenca estatistica

entre os resultados de TCA obtidos com tratamentos as velocidades testadas.

A Tabela 5.25 representa a andlise Kruskal-Wallis, fixando o nimero de passagens para

2, como demonstrado na Tabela 5.23.
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Tabela 5.25 - Analise Kruskal-Wallis apds fixar o nimero de passagens para 2.

Hipoétese nula Ho: todas as médias sao iguais

Hipoétese alternativa Ho: no minimo uma média é diferente

Método GL ValorH Valor-p
N3ao ajustado para empates 1 0,28 0,597
Ajustado para empates 1 0,29 0,593

Como no caso anterior o Valor-p é superior a 0,05, ou seja, podemos afirmar que nao ha
razao para rejeitar a hipétese nula. Assim, apds duas passagens estas velocidades ndo causam
diferencas estatisticamente significativas para os valores de TCA obtidos apds tratamento.

A Tabela 5.26 representa a analise Kruskal-Wallis, apds fixado o nimero de passagens.

Tabela 5.26 - Analise Kruskal-Wallis ap0s fixar a velocidade para 300 RPM.

Hipétese nula Ho: todas as médias sao iguais

Hipdtese alternativa Ho: no minimo uma média é diferente

Método GL ValorH Valor-p
N3ao ajustado para empates 1 1,29 0,257
Ajustado para empates 1 1,31 0,252

Como nos casos anteriores o Valor-p é superior a 0,05, ou seja, podemos afirmar que nao
h& raz&o para rejeitar a hip6tese nula. A velocidade de 300 RPM n&o apresenta diferencas

estatisticamente significativas para os valores de TCA obtidos entre as duas passagens.
A Tabela 5.27 representa a analise Kruskal-Wallis, apds fixado o nimero de passagens.

Tabela 5.27 - Analise Kruskal-Wallis apos fixar a velocidade para 620 RPM.

Hipdtese nula Ho: todas as médias sao iguais

Hipdtese alternativa Ho: no minimo uma média é diferente

Método GL ValorH Valor-p
N3ao ajustado para empates 1 5,49 0,019
Ajustado para empates 1 5,51 0,019

Ao contrério dos casos anteriores o Valor-p € inferior a 0,05, ou seja, podemos afirmar que
h& razdo para rejeitar a hipétese nula. Para a velocidade de 620 RPM, ha uma diferenca
estatisticamente significativa entre os valores de TCA obtidos para as diferentes passagens.

Estas analises permitem deduzir que, ao contrario do esperado, as diferentes velocidades

ndo produzirem resultados com diferencas estatisticamente significativas, quer na primeira, quer
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na segunda passagem. Por outro lado, o nimero de passagens para a velocidade mais rapida,
620 RPM, parece ter influéncia nos resultados obtidos, sendo os valores de TCA obtidos apoés a
segunda passagem estatisticamente diferentes dos obtidos na primeira passagem, como visivel
na Tabela 5.27.

O mesmo se verifica em metade dos 10 blocos de dados analisados, o que indica que

metade das amostras apresentam o mesmo comportamento, visivel na Tabela 5.28.

A Tabela 5.28 representa os diferentes Valores-p para cada DOE. Sendo que a letra “A”
corresponde ao DOE onde se fixou 0 niUmero de passagens para um e variou-se a velocidade,
“B” corresponde ao DOE onde se fixou o nimero de passagens para dois e variou-se a
velocidade, “C” corresponde ao DOE onde se fixou a velocidade para 300 RPM e variou-se o
numero de passagens e por ultimo a letra “D” onde se fixou a velocidade para 620 RPM e variou-

se 0 nimero de passagens.

Tabela 5.28 - Valores-p para os diferentes DOE.

N2 do Bloco A B C D

N3o ajustado para empates 0,070 0,597 0,257 0,019
12 Bloco

Ajustado para empates 0,069 0,593 0,252 0,019

N3o ajustado para empates 0,005 0,290 0,000 0,151
22 Bloco

Ajustado para empates 0,005 0,192 0,000 0,092

Nao ajustado para empates 0,910 0,003 0,140 0,017
32 Bloco

Ajustado para empates 0,910 0,001 0,140 0,007

Ndo ajustado para empates 0,545 0,14 1,000 0,940
42 Bloco

Ajustado para empates 0,537 0,139 1,000 0,939

Ndo ajustado para empates 0,571 0,151 0,521 0,104
52 Bloco

Ajustado para empates 0,569 0,148 0,519 0,102

Ndo ajustado para empates 0,545 0,14 0,212 0,045
62 Bloco

Ajustado para empates 0,544 0,132 0,208 0,042

Nao ajustado para empates 0,473 0,104 0,326 0,031
72 Bloco

Ajustado para empates 0,472 0,099 0,324 0,029

Nao ajustado para empates 0,571 0,026 0,734 0,028
82 Bloco

Ajustado para empates 0,570 0,021 0,733 0,024

Nao ajustado para empates 0,821 0,186 0,257 0,186
92 Bloco

Ajustado para empates 0,817 0,135 0,247 0,135

Ndo ajustado para empates 0,597 0,038 0,791 0,427
102 Bloco

Ajustado para empates 0,584 0,032 0,788 0,396
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E possivel verificar na Tabela 5.28 quais s&o os resultados relevantes desta anélise, a
negrito. Com excecdo do segundo bloco de dados, que apresenta resultados muito diferentes,
0s restantes blocos de dados que apresentam resultados ligeiramente diferentes, mas séo
coerentes entre si. Estes ou ndo apresentam nenhuma diferenca estatisticamente significativa
entre as diferentes analises ou apresenta diferencas na analise das velocidades para 2
passagens, o0 que pode indicar que para uma delas, provavelmente a velocidade de 620 RPM, o

namero de passagens tém influéncia no tratamento.

Coerente com a andlise Kruskal-Wallis € a anélise dos valores médios de TCA. Analisando
as médias de cada bloco de dados é possivel verificar 0 mesmo em quase todos. A segunda
passagem no grupo tem mais influéncia no tratamento na velocidade mais rapida, 620 RPM. A

Tabela 5.29 apresenta os valores médios de saida para o 1° bloco de dados.

Tabela 5.29 - Média de valores do 1° bloco de dados

300 RPM 620 RPM
12 Passagem 0,80 1,18
22 Passagem 0,68 0,63

A Figura 5.12 representa os valores na Tabela 5.29. E possivel verificar que o declive é
mais acentuado na velocidade de 620 RPM. Isto demonstra a influéncia do nimero de passagens

consoante a velocidade usada.

1,4

’

0,6
0,4
0,2
0
0 1 2 3
Passagem
—&— 300 RPM 620 RPM

Figura 5.12 - Valores médios de TCA para as diferentes velocidades em fungdo do nimero de

passagens, do 1° bloco de dados.
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A Figura 5.12 evidencia o resultado da andlise Kruskal-Wallis para o 1° bloco de dados,
qgue indica que existe, estatisticamente, uma influéncia do nimero de passagens para a

velocidade de 620 RPM no tratamento para reduzir os niveis de TCA do granulado RCT.
Os restantes graficos estao presentes no Anexo V.

N&o deixa de ser relevante constatar que, apesar de este estudo ter sido realizado com
granulado RCT, devido a sua maior granulometria o mesmo tipo de andlise deve ser aplicado
aos restantes tipos de granulado, RA e RN. O estudo nestes granulados tem implicacdes
diferentes. Devido as suas caracteristicas, granulometrias menores, maior area especifica,
impossibilitam a igualdade de certos parametros, como, por exemplo, o nimero de injetores de
vapor de agua abertos. Para estes granulados esta estipulado, na fabrica, um nimero maximo

de injetores de vapor de agua que podem estar abertos.

Para além disso, importa referir que, apesar do método Duplo ROSA permitir obter altos
niveis de reducdo do teor de TCA, é necessério estudar as caracteristicas fisicas deste
granulado. Apesar de ter, potencialmente, o poder para erradicar o TCA do granulado, pode
torna-lo incapaz de ser processado, isto €, as suas caracteristicas fisico-quimicas podem ficar
alteradas ao ponto de ser mais dificil, sendo impossivel, de se produzir rolhas a partir deste. E
importante a realiza¢do de um estudo que permita conferir se as suas caracteristicas se mantém

apos o método Duplo ROSA.

5.3.1. Andlise de Modos de Falha e Efeitos

A Tabela 5.30 representa a parte inicial da AMFE, ou FMEA, que foi realizada nos

equipamentos envolvidos no processo de tratamento de granulado usando o Grupo 6.
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Tabela 5.30 — AMFE do Grupo 6. S-Severidade, O-Ocorréncia, D-Detecao.

i i Causa(s) e Controlo atual do Processo
Equipamento Fase Modo de Falha Efelto(s_) . Mecanismo(s)
do . Potencial(is) da o
do processo Potencial Falh S Potencial(is) da @) NPR
processo alha(s) Falha(s) Prevencéo Detecéo
Falta de o
Alimentacdo de  Falta de matéria Granulado Operador sem Opgrador 100%
Tolva 7,8 . 5 : e 8 dedicado ao 160
Granulado Prima tratado para disponibilidade
. : tratamento
Cliente interno
Falta de Existéncia de
Alimentacdo de  Falta de matéria Granulado - meios suficientes
. 5 Falha logistica 2 20
Granulado Prima tratado para e suplentes em
Cliente interno caso de falha
Silos Existéncia de
Trituragéo Alimentacéo de Falta de A meios suficientes  Alarmes
Extrator parado  Granuladopara 5  Causa Mecénica 3 L 30
2,3,4 (Grupo Granulado e suplentes em visuais
tratamento
6) caso de falha
Falta de i
Balanca Alimentacao de  Falta de matéria Granulado Parggem por falha do Valor m|n|m_o_da
. 5 funcionamento do 5 balanca definido  Sem alarme 150
Grupo 6 Granulado Prima tratado para
. : sensor da balanca para 0,2 kg
Cliente interno
Falta de
e Alimentacdo de  Falta de matéria  Granulado Entupimento do sem- Manutencédo Alarmes
Mini-Silo : 6 : 5 . L 210
Granulado Prima tratado para fim reativa visuais

Cliente interno
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Tabela 5.30 — AMFE do Grupo 6. S-Severidade, O-Ocorréncia, D-Detecao.

i i Causa(s) e Controlo atual do Processo
Equipamento Fase do Modo de Falha Efelto(s_) . Mecanismo(s)
do . Potencial(is) da o
[0Cesso processo Potencial Falha(s) S Potencial(is) da NPR
P Falha(s) Prevencéo Detecéo
. . ; Plano de

Remogéo de Entupimento Funmo_ngrpento ora arranque / Alarmes

Grupo 6 TCA dentro dos Sem tratamento 8 da deflnlgao funcionamento SONOroS 192
Tubos parametrizada
do grupo
Remocio de Entupimento
TCA ¢ dentro dos Sem tratamento 8  Sem-fim ndo ligado Arranque Manual 112
Tubos
~ Tratamento : =
Remogdo de Falta de Vapor ineficaz / 8 Caldeira ir abaixo Comumcaciao 96
TCA entre seccoes
Sem tratamento
Remocio de Tratamento Injetor de vapor Manutencio
& Falta de Vapor ineficaz / 8 colmatado com pé de & 72
TCA . anual
Sem tratamento cortica
~ Tratamento . T
Remocéo de Falta de Vapor ineficaz / 8 Entupimento dos Verificagcdo do 128
TCA extratores de vapor caudal de vapor

Sem tratamento
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Tabela 5.30 — AMFE do Grupo 6. S-Severidade, O-Ocorréncia, D-Detecao.

Causa(s) e

Controlo atual do Processo

Equipamento Fase do Modo de Falha Efelto(g) . Mecanismo(s)
do . Potencial(is) da o
0CEeSS0 processo Potencial Falha(s) S Potencial(is) da @) NPR
P Falha(s) Prevencéo Detecédo
Correcao dos
Secador parametros de Falta de Vapor Granulado ndo 6 Caldeira ir abaixo 3 72
Grupo 6 Humidade e conforme
Massa Volimica
Correcao dos Testes
parametros de Temperatura Granulado nédo Temperatura Alteracéo do set-  realizados
) 6 . - 5 ; : 120
Humidade e Incorreta conforme insuficiente point no painel (Aqua Boy,
Massa Volumica Balanca)
Correcao dos Testes
parametros de Temperatura Granulado néao Temperatura em Alteracéo do set- realizados
. 6 5 : . 120
Humidade e Incorreta conforme excesso point no painel (Aqua Boy,
Massa Volimica Balanca)
Corfegao dos Acumulagdo de ~ Parametros de Alteracdo do set- Alarme
parametros de Granulado Granulado néo o~ ) : sonoro
. 6 operagdo nao 5 point no painel o a 120
Humidade e dentro do conforme corretos (RPM) Indicacdo
Massa Volumica Secador visual RPM
Correcao dos Poténcia Testes
Micro-Ondas parametros de . . Granulado néo Magnetdes Manutencéo realizados
. insuficiente MO 7 6 . 168
(todos) Humidade e conforme estragados reativa (Aqua Boy,
Co (kW)
Massa Volumica Balanca)
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Tabela 5.30 — AMFE do Grupo 6. S-Severidade, O-Ocorréncia, D-Detecao.

Causa(s) e

Controlo atual do Processo

Equipamento Fase do Modo de Falha Efelto(g) . Mecanismo(s)
do . Potencial(is) -
0CEeSS0 processo Potencial da Falha(s) S Potencial(is) da NPR
P Falha(s) Prevencéo Detecédo
Correcao dos A A Testes
. A Poténcia ~ Parametros de . .
Micro-Ondas  pardmetros de . Granulado nédo o Controlo visual realizados
: Excessiva MO 6 operacgéo nao ; 72
(todos) Humidade e conforme no painel (Aqua Boy,
-~ (kW) corretos
Massa Volumica Balanca)
Correcao dos
parametros de Avaria no Grangl_ado nao Tapete avariado Controlo visual Alarme 56
Humidade e Tapete estabilizado sonoro
Massa Volimica
Correcéo dos A Testes
A ~ Parametros de . .
parametros de Tapete Granulado nédo o Controlo visual realizados
. i - 6 operacgéo nao ; 48
Humidade e demasiado lento  estabilizado no painel (Aqua Boy,
. corretos
Massa Volumica Balanca)
Correcao dos A Testes
A Tapete = Parametros de . .
parametros de : Granulado néo o Controlo visual realizados
. demasiado " 6 operacgéo néo . 48
Humidade e P estabilizado no painel (Aqua Boy,
- rapido corretos
Massa Volumica Balanca)
Alarme
0 )
Correcao dos Granulado Ope_rador 100% visual e .
arametros de . queimado e . dedicado ao SOnoro apos
parar Incéndio 10  Paragem do sistema tratamento - detecéo de 80
Humidade e paragem do ) o
co ! deteta paragens  incendio a
Massa Volumica equipamento . P
do sistema. saida do
MO
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Tabela 5.30 — AMFE do Grupo 6. S-Severidade, O-Ocorréncia, D-Detecao.

. . Causa(s) e
Equipamento Fase do Modo de Ealha Efelto(s_) _ Mecanismo(s) Controlo atual do Processo
do . Potencial(is) da o D NPR
processo Potencial Potencial(is) da
processo Falha(s) B B
Falha(s) Prevencéo Detecéo
Silos 9,10 Armazenamento Processo A Manutencéo
(Grupo 6) de Granulado Extrator parado Parado Causa Mecanica reativa 4 160
Armazenamento Processo Controlo visual
Silo indisponivel Falha logistica de nivel do silo 5 100
de Granulado Parado o
em %
Duplicagéo do
. Armazenamento Processo sistema de Operador
BigBags de Granulado BB furado Parado Desgaste BB alimentacgéo e dedicado 3 120
saida de BB
Armazenamento Sem BigBag Processo . Operador
de Granulado Disponivel Parado Falha logistica BB de stock dedicado 3 €0
. Sem Empilhador In_capacidade de Empilhador ndo se Comunicacéo Operador
Empilhador Transporte ; . alimentagéo o s . 2 70
Disponivel manual encontra no pavilhdo entre seccdes dedicado
Sem Empilhador Incapacidade de Empilhador ndo se Comunicacao
Transporte abastecer para 1 12

Disponivel

BBs

encontra no pavilhdo

entre seccgoes
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Tabela 5.30 — AMFE do Grupo 6. S-Severidade, O-Ocorréncia, D-Detecao.

Equipamento Fase do Modo de Falha Efeito(s) Causa(s) e Controlo atual do Processo NPR
do processo Potencial Potencial(is) da Mecanismo(s) @)
processo Falha(s) Potencial(is) da Prevencio Detecio
Falha(s) & ¢
Transporte Sem Empilhador Incapacidade de Empilhador jAestaa 5 Gestdo de 15
Disponivel alimentacgéo ser usado trabalho pelo
manual operador
Transporte Sem Empilhador Incapacidade de Empilhador ja esta a 5 Gestdo de 15
Disponivel abastecer para ser usado trabalho pelo
BBs operador
Transporte Empilhador Incapacidade de Causa Mecénica ou 2  Manutencédo 10
avariado processos Elétrica reativa
manuais
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De salientar que a Tabela 5.30 é apenas um excerto do resultado da AMFE. Calculado o

NPR propuseram-se agfes corretivas para algumas das falhas identificadas. Definiu-se que

falhas com valores de NPR iguais ou superiores a 160 eram falhas com ac¢des corretivas

prioritarias. Desta maneira foram realizadas ag8es corretivas para alguns pontos identificados

como graves e/ou prioritarios. A Tabela 5.31 representa as acfes corretivas recomendadas e as

acOes corretivas que foram realizadas durante o estagio.

Tabela 5.31 - A¢Oes corretivas recomendadas e ac¢des corretivas realizadas no periodo do estagio.
S-Severidade, O-Ocorréncia, D-Detecao.

Causa(s) e
Mecanismo(s)
Potencial(is) da
Falha(s)

Operador sem
disponibilidade

Falha logistica

Paragem por
falha do
funcionamento
do

sensor da
balanca

Entupimento do
sem-fim

Funcionamento
fora da definicdo
parametrizada

Sem-fim nao
ligado

Caldeirair
abaixo

Caldeira ir
abaixo

Acbes

Recomendadas

NPR >160

Ter 2
operadores

Planeamento
prévio

Redefinir o valor
minimo para 0,8
kg

Sensor de
enchimento do
tubo de saida
com alarme
sonoro

Elaboracéo do
SW de
funcionamento
do Grupo

Automatizar o
arranque dos
sem-fim

Planeamento
prévio

Planeamento
prévio

Responsavel
e Prazo

Operador

Manutencédo

Manutencéo

Eng Processo

Manutencéo +
Eng Processo

Operadores

Operadores

Acdes Tomadas

Valor minimo da
balanca passou a
0,8 kg

Sensor de
enchimento do
tubo de saida
com alarme
sonoro

Elaborac¢éo do
SW de
funcionamento do
Grupo

Resultado
das acdes
corretivas

S O D NPR

5 3 6 90

6 5 3 90

8 2 6 96

65



Tabela 5.31 - A¢bes corretivas recomendadas e acdes corretivas realizadas no periodo
do estagio. S-Severidade, O-Ocorréncia, D-Detecéo.

Resultado das
acdes corretivas

Causa(s) e ~
Mecanismo(s) Acoes Responséavel Acbes
o Recomendadas S O D NPR
Potencial(is) da e Prazo Tomadas
NPR >160
Falha(s)
Estabelecer um
A valor de RPM
Paradmetros de
- correspondente
operacgao néao Eng Processo
ao caudal de
corretos
granulado
desejado
Normalizacéo Elaboracéo do
Cau§a. da veIomdNade Eng Processo SW ple 5 4 4 80
Mecénica de extracéo de funcionamento
granulados do Grupo

Como a AMFE é um trabalho continuo, preciso e demorado nao foi possivel evidenciar
todos os potenciais modos de falha existentes e, para os presentes na Tabela 5.30, ndo foi

possivel determinar acdes corretivas para todos.

E bastante benéfico se esta andlise for estendida a toda a seccdo ROSA de modo a
identificar os problemas existentes dos diferentes equipamentos existentes da mesma. Identificar
atuais e potenciais modos de falha permitira atuar nos pontos cruciais de modo a garantir fluidez,
e qualidade do produto, seguranca de todos os equipamentos e operadores e ainda diminuir a

variabilidade do processo e aumentar a sua eficiéncia.
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6. Conclusdes e Sugestdes de Trabalho Futuro

A presenca de 2,4,6-tricloroansol (TCA) na cortica € um problema antigo e recorrente da
indUstria corticeira. Sendo um dos focos de investigacao e desenvolvimento de novos métodos,
a erradicacéo do TCA dos produtos corticeiros tem sido uma longa batalha. As reclamacdes por
TCA na Ul-Equipar, em 2018, equivaleram a 33% das reclamac8es totais, tornando este
problema algo impossivel de ignorar. Para o combate a este problema na Ul- Equipar € usado o
sistema ROSA (Rate of Optimal Steam Application). O principal objetivo deste trabalho é validar
0 novo equipamento adquirido pela fabrica e o novo método de tratamento de granulado,
denominado Duplo ROSA.

A andlise aos dados histéricos permite avaliar e concluir quais os parametros que tém uma
influéncia direta no tratamento de granulado. De acordo com o expectavel quanto maior for a
velocidade dos sem-fim do grupo menos eficiente é o tratamento. A velocidade mais lenta
analisada, 6 Hz, atingiu eficiéncias a rondar os 92% enquanto que a velocidade mais rapida, 14
Hz, atingiu eficiéncias a rondar os 75%. No entanto, ndo foi possivel analisar se hd uma reducao
de eficiéncia de tratamento se se reduzir o nimero de injetores de vapor abertos, embora se
espere uma reducgdo de eficiéncia de tratamento ao reduzir o niumero de injetores de vapor

abertos.

A heterogeneidade do teor de TCA no granulado é um problema sério visto que este pode
resultar em problemas posteriores de qualidade do produto e eficiéncias do processo. Na analise
individual dos BBs foi possivel averiguar que, em ambos os métodos usados, existem BBs onde
o teor de TCA é mais heterogéneo do que noutros. O facto de, para métodos iguais, obter-se
variancias no teor de TCA tao diferentes, como por exemplo, para o BB 3, que apresenta uma
variancia de 36,5 enquanto que o BB 11 apresenta apenas uma variancia de 3,4, pode levar a
falsas deducdes sobre a eficiéncia do processo. Ou seja, a eficiéncia do processo torna-se
incerta quando nao se sabe ao certo qual é o teor de TCA a entrada. O lote analisado apresenta
globalmente uma varidncia de 23,2, um resultado que demonstra a heterogeneidade do teor de

TCA no granulado.

O método Duplo ROSA é um método que permite ao granulado ser tratado duplamente de
maneira a atingir os valores de TCA pretendidos. E, provavelmente, o melhor método de
combater a alta heterogeneidade do teor de TCA em granulados e capaz de obter resultados
pretendidos no pior cenario possivel. Nesta dissertacao estabeleceu-se como objetivo que 99%
do granulado tivesse valores de TCA abaixo de 0,5 ppt, ou seja, abaixo do limite minimo de
detecdo. De salientar que para os restantes 1% o objetivo era ter entre 0,5 e 1 ppt. Desta maneira
tracou-se um DOE para averiguar quais as condicfes de operacdo que poderiam atingir o
objetivo pretendido. O uso de 3 velocidades diferentes teve como objetivo averiguar melhor a
influéncia deste parametro no tratamento do granulado e também se existe algum valor 6timo de

velocidade de operacdo para o tratamento do granulado. No entanto, durante a analise dos
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valores de TCA para a velocidade de 460 RPM observou-se uma contaminacdo do granulado
ap6s a segunda passagem no Grupo 6. Por estas razdes, foram consideradas nesta andlise

apenas os resultados obtidos para as velocidades de 300 e 620 RPM.

Apesar dos altos valores de eficiéncia de tratamento nas velocidades de 300 RPM e 620
RPM, 94% e 95%, respetivamente, nenhuma delas foi capaz de atingir o objetivo pretendido. A
300 RPM, 34% do granulado apresentou valores abaixo de 0,5 ppt e 14% acima de 1 ppt,
claramente aquém do objetivo. A 620 RPM 42% do granulado apresentou valores abaixo de 0,5
ppt e os restantes 58% abaixo de 1 ppt. Apesar de esta velocidade ter apresentado melhores
resultados do que os obtidos para velocidade de 300 RPM, estes foram ainda assim inferiores

ao objetivo tragado.

De salientar que a qualidade do granulado, em termos de teor de TCA, usado é bastante
inferior ao usado habitualmente na Ul-Equipar de modo a ser testado o pior cenario possivel.
Apesar de se poder pensar que estes resultados, com estas condi¢des iniciais na qualidade do
granulado, possam ser diretamente relacionados com os padr8es internos da fébrica, ou seja,
fazer a extrapolacéo para o valor maximo do critério de aceitagdo interno, é errado fazé-lo pois
néo existe uma comprovada linearidade entre os valores de entrada e a eficiéncia do tratamento.
Para tal teriam de ser repetidas as experiéncias usando um granulado dentro dos parédmetros
aceites na fabrica. Fica apenas o bom indicador de desempenho do Grupo 6 tendo em conta os
resultados obtidos e tendo em conta que o equipamento estava a ser testado no pior cenario

possivel.

A diferenca nestes podem dever-se a heterogeneidade do granulado, ou até mesmo a
quantidade de granulado consumido por cada velocidade. Seria expectavel que a velocidade de
300 RPM apresentasse melhores resultados, aplicando o pressuposto de quanto mais lento mais
eficiente é o tratamento. No entanto, estes resultados n&o se verificam, o que indica que talvez
tenha sido passado o valor 6timo de velocidade e se tenha atingido um ponto de saturacdo da
atmosfera dentro do grupo sendo a extracéo de vapor insuficiente para extrair o valor todo. Outra
explicagdo pode ser a quantidade de granulado exposto ao vapor, isto €, com uma velocidade
maior a mesma quantidade de granulado esta mais dispersa dentro do grupo fazendo com que

haja uma maior exposicéo deste ao vapor de agua.

A andlise de modos de falha e efeitos permitiu averiguar quais sdo alguns dos problemas,
referentes ao processo associado ao Grupo 6. De salientar algumas medidas efetuadas durante
esta dissertagdo, como a alteracdo do valor minimo da balanca e a elaboragédo de um standard
work do funcionamento do Grupo, de modo a corrigir falhas cujo NPR era de 150 e 198,

respetivamente.

Sabe-se, no entanto, que a AMFE é um processo demorado e, provavelmente, ndo foram
assinalados todos os potenciais modos de falha sendo que este € uma analise que deve ser

continuada e alargada para o resto do setor.
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Em suma, pode concluir-se que, para granulado RCT, usando o método Duplo ROSA, o
ndmero de passagens, usando velocidades elevadas, tem uma maior influéncia na erradicagdo
de TCA do granulado.

S&o agora apresentadas algumas sugestdes de trabalho futuro que surgiram do trabalho

realizado e procuram complementar 0 mesmo:

¢ Realizacdo do método Duplo ROSA nos restantes granulados, RA e RN;

e Continuacao do estudo e implementagdo da AMFE no setor ROSA,;

e Estudo sobre o impacto do método Duplo ROSA, nas etapas seguintes do
processo;

e Estudo sobre o efeito do método Duplo ROSA nas caracteristicas fisico-quimicas
do granulado;

¢ Reavaliagdo dos critérios internos da fabrica no momento da compra de matéria-
prima;

e Alteracdo método de amostragem, pelo menos, aos lotes de granulado comprados
pela Ul-Equipar. Passagem de uma amostragem simples para uma amostragem

composta.
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Anexos
Anexo |.  Critérios internos de qualidade, em termos de TCA

A Tabela 1.1 representa os critérios de aceitagdo internos da Ul-Equipar, em termos de
TCA.

Tabela 1.1 - Critérios internos, de TCA, para aceitagao de matéria prima e produtos na Ul-Equipar.

Tabela retirada por questées de confidencialidade.
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Anexo Il. Blocos de dados

Devido ao nimero expressivo de dados amostrais foi necessario dividir os dados em
blocos, de modo a diminuir a incerteza ao realizar as andlises estatisticas. Cada bloco possui 10
valores de TCA de cada velocidade por nivel, perfazendo assim 40 amostras por bloco.

A Tabela 1.1 representa a nomenclatura usada na construcéo dos diversos blocos.

Tabela II.1 - Nomenclatura para as diferentes velocidades e nimero de passagens.

A- Velocidade de operacao B- n° de passagens
1-300RPm 1-Uma passagem
2-620RPM 2-Duas passagens

A Tabela 11.2 representa o 1° bloco de dados usado neste trabalho.

Tabela II.2 - Valores de TCA do 1° bloco de dados.

AlxB1 A2xB1 Alx B2 A2 x B2
0,67 1,54 0,49 0,70
0,65 1,97 0,69 0,52

1,1 1,42 0,49 0,58
0,98 1,34 1,04 0,65
0,98 1,38 0,78 0,67
Valores de TCA 0,69 1,44 0,78 0.65
0,85 0,86 0,9 0,6
0,8 0,83 0,49 0,69
0,49 0,49 0,69 0,76
0,74 0,49 0,49 0,49

A Tabela 11.3 representa o 2° bloco de dados usado neste trabalho.

Tabela 11.3 - Valores de TCA do 2° bloco de dados.

Al xB1 A2 xB1 Alx B2 A2 x B2
0,93 0,58 0,49 0,49
0,81 0,49 0,49 0,57
0,77 0,86 0,49 0,49
1,08 0,58 0,49 0,49
0,9 0,49 0,63 0,49

Valores de TCA 0,92 0.49 0,59 0,49
0,92 0,49 0,49 0,49
0,81 1,16 0,67 0,51
0,67 0,52 0,49 0,49
1,45 0,49 0,71 0,49
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A Tabela 11.4 representa o 3° bloco de dados usado neste trabalho.

Tabela 11.4 - Valores de TCA do 3° bloco de dados.

Alx Bl A2 x B1 Alx B2 A2 x B2
0,94 0,49 0,7 0,49
0,8 0,98 0,49 0,49
0,68 0,49 0,52 0,49
1,03 0,61 0,7 0,49
0,69 1,16 0,64 0,49

Valores de TCA 0.9 0.49 0,57 0,49
1,04 0,62 0,5 0,65
0,53 2,11 0,63 0,49
0,61 1,07 0,94 0,49
0,75 1,12 1,07 0,49

A Tabela 11.5 representa o 4° bloco de dados usado neste trabalho.

Tabela II.5 - Valores de TCA do 4° bloco de dados.

Alx Bl A2x Bl Al x B2 A2 x B2
0,52 0,63 0,49 0,49
0,58 0,49 0,79 0,61
0,49 0,49 1 0,69
0,78 1,03 0,78 0,68

Valores de TCA 0,55 1,01 0,65 0,64
0,49 1,06 0,71 0,59
0,65 0,95 0,49 0,58
1,11 0,49 0,81 0,53
1,32 0,49 0,8 0,63
0,92 0,49 0,49 0,59

A Tabela 11.6 representa o 5° bloco de dados usado neste trabalho.

Tabela 11.6 - Valores de TCA do 5° bloco de dados.

AlxB1 A2 x B1 Al X B2 A2 X B2
0,92 078 0,62 0,56
073 1,13 08 0,65
0,76 0,84 0,85 0,62
0,49 1 0,49 06
0,82 0,94 078 0,59

Valores de TCA 0,53 0,94 0,49 0,61
1,31 1,18 0,49 0,56
0,67 0,49 1,07 0,49
0,97 0,49 0,65 0,62

0,5 0,49 0,78 0,59




A Tabela 11.7 representa o 6° bloco de dados usado neste trabalho.

Tabela 11.7 - Valores de TCA do 6° bloco de dados.

Alx Bl A2 x B1 Alx B2 A2 x B2
0,82 0,9 0,77 0,7
0,49 1,31 0,49 0,52
1,03 1,97 0,9 0,49
0,67 0,58 0,49 0,6
0,93 0,62 0,71 0,49

Valores de TCA 0,49 112 0,63 0,49
0,75 0,49 0,7 0,65
0,53 0,62 0,63 0,49
0,78 0,49 0,49 0,58
0,77 0,98 0,64 0,56

A Tabela 11.8 representa o 7° bloco de dados usado neste trabalho.

Tabela 11.8 - Valores de TCA do 7° bloco de dados.

AlxB1 A2xB1 Alx B2 A2 x B2
1,1 1,31 0,82 0,52
0,98 1,38 0,78 0,49
0,63 0,58 0,49 0,57
1,04 0,61 0,57 0,49
0,53 1,16 0,5 0,65
Valores de TCA 0,78 0,99 0,61 0,49
1,04 1,1 0,84 0,49
0,55 0,49 0,81 0,58
0,65 0,94 0,49 0,59
0,49 0,49 0,78 0,62

A Tabela 11.9 representa o 8° bloco de dados usado neste trabalho.

Tabela 11.9 - Valores de TCA do 8° bloco de dados.

Al xB1 A2 xB1 Alx B2 A2 x B2
0,65 1,42 1,04 0,69
0,85 0,83 0,69 0,49
0,75 0,86 0,49 0,49
0,81 0,49 0,49 0,49
1,04 0,61 0,57 0,49

Valores de TCA 0,83 1,04 0,88 0,49
0,57 0,49 0,83 0,49
0,58 1,01 0,65 0,68
0,5 0,94 0,78 0,6
0,79 0,5 0,79 0,63
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A Tabela 11.10 representa o 9° bloco de dados usado neste trabalho.

Tabela 11.10 - Valores de TCA do 9° bloco de dados.

Alx Bl A2 x B1 Alx B2 A2 x B2
0,67 1,97 0,49 0,6
0,8 0,49 0,49 0,49
1,08 0,49 0,49 0,49
0,81 0,49 0,49 0,49
0,69 0,98 0,7 0,49

Valores de TCA 1.19 111 0,65 0,49
1,04 1,1 0,84 0,49
0,49 0,95 0,49 0,59
0,58 0,49 1,07 0,56
0,49 0,49 0,87 0,49

A Tabela 11.11 representa o 10° bloco de dados usado neste trabalho.

Tabela I11.11 - Valores de TCA do 10° bloco de dados.

AlxB1 A2xB1 Alx B2 A2 x B2
2,41 1,54 0,69 0,65
0,68 0,58 0,49 0,49
1,08 0,49 0,49 0,49
0,96 0,49 1,33 0,57
0,69 0,98 0,7 0,49
Valores de TCA 0.7 0.96 0.85 0,49
0,49 0,49 0,79 0,49
0,49 0,49 0,8 0,53
0,5 0,94 0,78 0,6

0,49 0,49 0,49 0,56




Anexo lll. Testes de Normalidade

O teste de normalidade serve para verificar se os dados a analisar seguem uma
distribuicdo normal. Ou seja, os dados individuais deviam ter um comportamento linear. O teste
de normalidade para todos os blocos de dados indica que em nenhum deles se verifica uma
distribuicao normal.

A Figura l1ll.1 representa o teste de normalidade para os valores de TCA do 2° bloco de
dados.
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Figura Ill.1 - Teste de normalidade para os valores de TCA do 2° bloco de dados.
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A Figura Ill.2 representa o teste de normalidade para os valores transformados do 2° bloco

de dados.
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Figura I11.2 - Teste de normalidade para os valores transformados do 2° bloco de dados.

A Figura 111.3 representa o teste de normalidade para os valores de TCA do 3° bloco de

dados.
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Figura Il1.3 - Teste de normalidade para os valores de TCA do 3° bloco de dados.
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de dados.
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A Figura lll.4 representa o teste de normalidade para os valores transformados do 3° bloco
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Figura lll.4 - Teste de normalidade para os valores transformados do 3° bloco de dados.



A Figura 111.5 representa o teste de normalidade para os valores de TCA do 4° bloco de

dados.
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Figura III.5 - Teste de normalidade para os valores de TCA do 4° bloco de dados.

A Figura IIl.6 representa o teste de normalidade para os valores transformados do 4° bloco
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Figura 111.6 - Teste de normalidade para os valores transformados do 4° bloco de dados.
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A Figura 111.7 representa o teste de normalidade para os valores de TCA do 5° bloco de
dados.
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Figura III.7 - Teste de normalidade para os valores de TCA do 5° bloco de dados.

A Figura II1.8 representa o teste de normalidade para os valores transformados do 5° bloco
de dados.
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Figura 111.8 - Teste de normalidade para os valores transformados do 5° bloco de dados.
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A Figura 111.9 representa o teste de normalidade para os valores de TCA do 5° bloco de

dados.
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Figura II1.9 - Teste de normalidade para os valores de TCA do 6° bloco de dados.

A Figura 111.10 representa o teste de normalidade para os valores transformados do 6°
bloco de dados.
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Figura 111.10 - Teste de normalidade para os valores transformados do 6° bloco de dados.

83



A Figura 111.11 representa o teste de normalidade para os valores de TCA do 7° bloco de
dados.
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Figura Ill.11 - Teste de normalidade para os valores de TCA do 7° bloco de dados.

A Figura 111.12 representa o teste de normalidade para os valores transformados do 7°
bloco de dados.
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Figura I1.12 - Teste de normalidade para os valores transformados do 7° bloco de dados.
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A Figura 111.13 representa o teste de normalidade para os valores de TCA do 8° bloco de

dados.
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Figura 111.13 - Teste de normalidade para os valores de TCA do 8° bloco de dados.

A Figura 111.14 representa o teste de normalidade para os valores transformados do 8°
bloco de dados.
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Figura Ill.14 - Teste de normalidade para os valores transformados do 8° bloco de dados.
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A Figura 111.15 representa o teste de normalidade para os valores de TCA do 9° bloco de
dados.

Grafico de Probabilidade de TCA

MNarmal
99
/ ™ Média 0,704
s DesvDad 03074
.
95 M 40
* / KS 0,243

20

B0 ../.

&0
L0 ,
30 /

20

10 /

Valor-P =0,010

Percentual
&
AN

0.0 0.5 10 15 20
TCA

Figura I11.15 - Teste de normalidade para os valores de TCA do 9° bloco de dados.

A Figura 111.16 representa o teste de normalidade para os valores transformados do 9°
bloco de dados.
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Figura 111.16 - Teste de normalidade para os valores transformados do 9° bloco de dados.
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A Figura 111.17 representa o teste de normalidade para os valores de TCA do 10° bloco de

dados.
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Figura II.17 - Teste de normalidade para os valores de TCA do 10° bloco de dados.

A Figura 111.18 representa o teste de normalidade para os valores transformados do 10°
bloco de dados.
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Figura 111.18 - Teste de normalidade para os valores transformados do 10° bloco de dados.
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Anexo IV. Valores médios paracada passagem do Duplo ROSA

A representacao grafica dos valores médios permite, com recurso ao declive da reta, ter
uma primeira nogdo da influéncia do nimero de passagens em fungéo da velocidade.

A Figura IV.1 mostra a influéncia do nimero de passagens para as duas velocidades, 300
e 620 RPM para o 2° bloco de dados.
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Figura IV.1 - Valores médios de TCA para as diferentes velocidades em fun¢do do nimero de
passagens, do 2° bloco de dados.

A Figura IV.2 mostra a influéncia do nimero de passagens para as duas velocidades, 300
e 620 RPM para o 3° bloco de dados.
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Figura IV.2 - Valores médios de TCA para as diferentes velocidades em fun¢do do nimero de
passagens, do 3° bloco de dados.
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A Figura V.3 mostra a influéncia do nimero de passagens para as duas velocidades, 300
e 620 RPM para o 4° bloco de dados.
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Figura IV.3 - Valores médios de TCA para as diferentes velocidades em fun¢do do nimero de
passagens, do 4° bloco de dados.

A Figura IV.4 mostra a influéncia do nimero de passagens para as duas velocidades, 300
e 620 RPM para o 5° bloco de dados.
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Figura IV.4 - Valores médios de TCA para as diferentes velocidades em fun¢do do nimero de
passagens, do 5° bloco de dados.
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A Figura IV.5Figura IV.1 mostra a influéncia do nimero de passagens para as duas
velocidades, 300 e 620 RPM para o 6° bloco de dados.
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Figura IV.5 - Valores médios de TCA para as diferentes velocidades em fun¢do do nimero de
passagens, do 6° bloco de dados.

A Figura IV.6 mostra a influéncia do nimero de passagens para as duas velocidades, 300
e 620 RPM para o 7° bloco de dados.
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Figura IV.6 - Valores médios de TCA para as diferentes velocidades em fun¢do do nimero de
passagens, do 7° bloco de dados.
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A Figura IV.7 mostra a influéncia do nimero de passagens para as duas velocidades, 300
e 620 RPM para o 8° bloco de dados.
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Figura IV.7 - Valores médios de TCA para as diferentes velocidades em fun¢éo do nimero de
passagens, do 8° bloco de dados.

A Figura 1V.8 mostra a influéncia do nimero de passagens para as duas velocidades,
300 e 620 RPM para 0 9° bloco de dados.
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Figura IV.8 - Valores médios de TCA para as diferentes velocidades em fun¢do do nimero de
passagens, do 9° bloco de dados.
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A Figura IV.9 mostra a influéncia do nimero de passagens para as duas velocidades, 300
e 620 RPM para o0 10° bloco de dados.
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Figura IV.9 - Valores médios de TCA para as diferentes velocidades em fun¢do do nimero de
passagens, do 10° bloco de dados.
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