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La présente étude a pour objectif de proceder a l'evaluation technique et gualitative d'un
nouveau type de bouchon en liége aggloméré, dit bouchon de nouvelle genération,
fabriqué par I'entreprise Auracork - Augusto de Oliveira Pais & C* (ci-dessous designé
par bouchon aggloméré Nova-Auracork)

Cette évaluation vise donner I'accomplissement au disposé sur le Code International des
Pratiques Bouchonniéres (5°™ version), dans ce qui concerne linclusion de nouveaux
produits et/ou procédes au sein de 'industrie bouchonniére.

Enaccard avec le Code International des Pratiques Bouchonnigéres (CIPR 2006), quelque
innovation {procédé ou produit) doit étre validée techniquement, La validation doit reunir
l'ensemble d'éléments que peut faire le preuve el le garantie de l'efficience d'une
opération, en considérant des critéres de fonctionnalité, innocutte et securite alimentaire
du produit bowchon lege.

Tenant en compte la définition de bouchon en liége aggloméré de nouvelle géneration -
conformément CIPR 2006 -, il se constate que le procedé de fabncation afou finition de
ces bouchons doit inclure une opération damélioration de linnocuité /' neutralité
organoleptique.

Dans la situation en étude, 'opération de amélioration de linnocuite / neutralite
organoleptique consiste au traitement thermodynamigque du granuké de liége, a l'intérieur
d'une cuve fermée, sublt 4 I'action combinée de vapeur d'eau, pression et air chauffé,

AU cours de la présente etude, ils seronl analysées des échantilons procédant de
différentes lots de granulés, avant et aprés |'application du traitement thermodynamigue,
en permettant ainsi d'identifier et évaluer ies avantages apportées par ce traitement.

En complement. ils s'analyseront des bouchons en liége agglomeére, fabriques a partir de
granulés subits au traitement. Ces analyses permeltront d'évaluer les caraciénstiques de
fonctionnalité et dinnocuité des bouchons en liége, ayant pour base les respectives
exigences nomatives etfou les valeurs de reférence du CTCOR.

2 - DESCRIPTION DU PROCEDE

L'entreprise Auracork - Augusto de Oliveira Pais & C® a développé et mise en place un
nouveau procédé pour le traitement des granulés de liége destinés a la fabrication du
bouchon en lisge agglomére Nova-Auracork,

Ce traitement vise |a nettoyage et désodorisation des granulés de lidgge. Dans ce but, ils
sont appliqués des cycles combinés de vapeur d'eau et pression, en permettrant nettoyer
la surface exténeur du granule et en promouvant l'extractionftrainage des composés
volatiles indésirables. En complément, ils sont appliqués cycles de sechage du granule,
dans tambours rotatifs, en recourant a courant d'air chauffe.
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3-SCcHEMA EXPERIMENTAL

Le modéle expérimental adopté dans la présente étude englobe deux lignes analytiques,
nommement

+ Analyse des granulés de lidge avant et aprés le traitement ;

+ Analyse des bouchons en lidgge aggloméré fabriqgués & parfir de granulés qui
subirent le traitement en étude.

L'abordage analytique doit melire en évidence les avantages el eéventuelles
désavantages inhérents a l'application du traitement damélioration de linnocuité /
neutralité organaoleptigue. .

Yu l'accomplissement des objectifs délingés, ont été établi les taches suivantes:

Tache 1 - Déplacement des techniciens du CTCOR a l'entreprise requérant, pour
visualiser in loco 'opération d'amélioration de la neutralité organoleptique. Obtention de
données d'appul 4 la « Description de la technigue », telle gque requise a l'elaborabion
d’'un dossier de validation (instructions CELigége).

Tache 2 — Sélection de trois lots de granules de liege - préalablement a l'operation
d'amelioration de la neutralité arganoleptique.

Tache 3 - Analyse du granulé de lidge avanl tratement. Paramétres a analyser - Analyse
sensorielle | Analyse microbiologique . Chloroanisoles relargables.

Tache 4 — Traitement du granulé de liége . Opération d'amélioration de linnocuité /
neutralité organcleptique.

Tache 5 - Analyse du granule de liége aprés traitement. Parameétres a analyser - Analyse
sensorielle ;| Analyse microbiologique ; Chloroanisoles relargables.

Tache & — Fabrication et finition des bouchons en liége agglomeré Nova-Auracork.

Téache 7 — Analyse des bouchons en lidge agglomérd Nova. Paraméfres a analyser:
Masse volumigue | Humidité ;| Compression/Relaxation | Torsion ; Etanchéité au fiquide |
Etanchéité au gaz ., Absorption de liquide ;| Analyse sensorielle dans le vin et
Détermination des chloroanisoles relargables.

Tache 8 - Tratement des résullats et dlaboration du rapport.
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4 - RESULTATS / INTERPRETATION DES RESULTATS

Les méthodologies analytiques et les résultats obtenus sont présentés dans les rapports

g d'essais CTCOR n"™: 1006/06(F), 1007/06(F), 1028/06(F) et 1058/06(F), conformément le
o ERAH  description ci-dessous:

-

L -

Lenim I:Tt:m'"w Description de I'échantillon; VIRaf.

'.E‘"”l“_gi“' 1006/06(F) | o Echantillon A’ Lot G107/06; 0.5-1,2 mm; 49,5 kghm'- H=6,0% - {Avant traltement)

do Cortign o Echantillon B; Lot G107/08. 0,5-1,2 mm, 49,5 kg/m®; H=6,0% - (Aprés tralement)

1007/06(F) | O Echantillon A Lot G106/08; 1-2 mm; 47,0 kgém™; H=6,0% - (Avant traitement)
o Echantillon B: Lot G106/106, 1-2 mm, 47.0 kg/m”; H=8,0% - (Aprés traitement)

10zeme(F) | 2 Echantilion A: Lot G108/06; 0.5-1,2 mm; 48,0 kgim’, He=5,2% - {Avant fraifement)
3 Echantillon B: Lot G10B/06: 0,5-1.2 mm; 49,0 kg/m”: H=5.2% - {Aprés tradement)

1058/06(F) | O Bouchons provenant du lot de granulé G107/08; Calibre: 38x23 mm.

Les résultats obtenus sont résumes dans les tableaux et figures des pages suivantes.
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4.1 Essais sur granulés de liege

411 rmin

Mota: Il n' y ont pas élé détecté les contaminants 2,3.5,.6-Tétrachloroanisole (2.3,5B-TeCA) el
Pentachloroaniscle (PCA) dans les échantilons analysées Ca étant, dans la fableau et figure
dessous sont résumés uniguement les résullats de B pollution des échantibons par 2.4 6-
Trichlaroanisal (2,4 6-TCA),

Tableau 1 - Résultats obtenus dans I'essal de determination de chloroanisoles relargables.

M. REF.: mﬁmﬂﬂ"
Emm 4.8 ngh
SRt |
E_w 1007/06-B T
s sty 2800

Cancesirstion de 24.8-TCA
Y

Y
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Figure 1 - Représentation graphique des teneurs en 2.4 6-TCA sur les échantillons de granulé
de lege, avant el aprés trailement.
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Les résultats présentés dans le tableau 1 (et figure 1) demontrent que le procédé retenu
par l'entreprise requérant aboutit un abaissement significatif sur le 2,.4.6-TCA (relargable)
présent dans la matiére premiére . granulé de liege. En effet, tous les eéchantillons
essayés dénotent une décontamination au-dessus de 50%, aprés traitement, vis-a-vis les
teneurs de 2 4 6-TCA quantifiés a la réception du granulé de lidgge (dans I'entreprise).

4.1.2 Analyse sensonelle dans 'eau

Tableau 2 - Résultats obtenus pour I'essai d'analyse sensorielle dans I'eau

RESLLTADOS |

[ mmer PARAMETHE
iﬂl’ll’!}uﬂﬂ -’Iﬂ!r"‘lﬂ “. & CLARRFICA TN RESCRIPTER DU FAOFE ORGANCH FPTOLE
(vt fradhement) (olfuckiva) Altération modirée Libge fralche: Mommsure: Sale
EMI"{: Aﬂil!ﬁl alls GLASSFICATEN DIESCAIFTION DU FROFIL. CAGAMOLEPTIULE
i e \oitactive) Sans altération A boge naturs!
'Ed'pam"hﬂ e ﬂLT&'R-FH:ATI'IH [HEBCHRIFTION DU PROF IL OROANDLEFTIOLE
1007084 '"""’"“. i
javant frademenr ¢ e Altdration modérns Lisge fraiche. Momsissun, Sale
E&I;I‘ﬂ'"lﬂﬂ lew“ sersorisly CLASHFICATEN DEBCRIFTICH DL FROFIL TR GANDLEFTIILE
(ot freman) (olemchiuey Sans aitération A hbge netfure.
CHIANCH EFTIGLE
E‘IEJ‘EHMT F-I"ﬂ]!ﬁﬂ - CLASEIFIEA TR DEBCRIFTION W FROFIL
{avand fratamant] (i) Aldration madinse Lidge fraiche; Mokssune, Sale
Eﬂuﬁh‘llm A EE'I'I CLABBIFICATION Emwm_nf_n. DIRAMNCHLEFTHIAT
JAnnEs fradame] (olfactive) Sans albdration Aﬂwmrmi -

Les granulés exhibent une amélioration signalé sur ses caracténstiqgues organoleptiques,
au cas ou ‘ils sont soumis au traitement thermodynamique en étude.

Tous les échantillons traites exhibent une désodorisation notable {en éliminant lincidence
des descripteurs Moisissure, Ligge fraiche et Sale), avec l'obtention d'un profil sensoriel
net, dit d'odeur a liége naturel
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Tableau 3 - Résultats oblenus pour 'essai d'analyse microbiologigue par
dilufions sUCCESEIVES.

| H AEF | eanametRE | RESLLTATS |

Echantillon Hresan fungigue &, Tl ity
1 GGG,

avam e Howeau backérien Esf < 3 8]0 ufig
Echaniiian Hraau funglgua Est = 3,Tx10 uleig
10081058

{aprds trademan] HNeveau bactérien Est <3, Tx10 ufely
Echantilan Hiveau lungiqus 3, 710" iy
1 T A

St fETaman] Miveau backirien 3,6u10” wlcig
Echgifisn Mierau fungique Est « 3;8x10" ulwig
1007/06-8

|y esibamn] Mot backirien Eal < 3 8107 uleig
Echantiian Mivaau fungique B0 10" ek
OZRNE-A

[avant tratemant] Meveau bactérien Est < 4,010 icly
EchartiBon Mivaau fungigue Esl < 4,0oc10” il
1028M06-8

|apres trakemant) Mivaail Dactenen Eat < 4,000 wiciy

Defnitiors

wft - unile formatnoe cofane

E5t - Vakr eslimes; Ahsence dn dessiappermnd mecrobien @ la dikdion essapee.

Les résultats présentés dans le tableau 3 démontrent que le traitemeant thermodynamigque
induit & un abaissement nolable sur la charge microbienna présente dans les granulés de
liege (a la réception). La réduction de la charge microbienne se rend évident pour tous les
échantillons, en se vérfiant que, aprés traitement, les échantillons de granulés de liege
présentent guantitatifs de populations fungigue et bacterienne inférieurs a la charge
minimum discriminable par la méthodologie des dilutions successives.
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4.2 Essais dans les bouchons en liége aggloméré

La caractérisation des bouchons en liége aggloméré Nova-Auracork est présentée en
détail dans le rapport d'essai (n. ref:) 1058/06(F). Linterprétation des résultats obtenus
atteste gue les bouchons en liege agglomére Nova-Auracork exhibent un comportement
régulier et en conformité avec les exigences d'apfitude au emplol.

Ainsi:
« Le profi sensonel des bouchons en lkge aggloméréd Nova-Auracork est

nettement satisfaisant, dans la mesure o0 Il se verifie I'absence daltéralion pour
la totalité de bouchons essayes.

« Les teneurs de chloroanisoles relargables dosés dans les bouchons MNova-
Auracork sont inféneurs aux valeurs maximum de réféerence (du CTCOR),
nommamaeant - imife d'avis = 4ngf. imite o' acceptationdrejet = 5 ngd.

« Les résuliats d'étanchéité au liquide se figurent en conformité avec les valeurs
recommandes par le CTCOR, nommément . progression moyanne a 1.5 bar =
50% du Laene U bouchon et absence de fuides & 1,5 bar.

= Les bouchons se montrent réguliers du point de vue physique - mécamique, en
respeciant es spécifications normatives efou valeurs recommandees par le
CTCOR.
La déviation trouvee dans |'essai de relaxation, pour le parametre F1 (force
réactive du bouchon au moment de la compression), doit étre entendu comme
une spécificité de ce type de bouchon, ne comportant pas quelque préjudice pour
sa fonctionnalité. DO aux caracténstigues granulomeétrigues el au procédé de
fabrication, le bouchon en étlude est caraclérisé par une plus forte compressibilité
en comparaison avec les bouchons en idge aggloméré dits sfandard, Par contre,
les forces réactives de relaxation (F2) rendent évident une franche similanté avec
les valeurs de F2 obtenues sur les bouchons en liégge agglomeéreé dits standard.
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E_- CONCLUSION

La présente étude a permis I'évaluation qualitative d'un nouveau type de bouchon
aggloméré, dit de nouvelle génération. bouchon en liége aggloméré Nova-Auracork
fabriqué par l'entreprise Auracork - Augusto de Oliveira Pais & C*

En particulier, la présente étude a permis d'identifier et évaluer les effets technologiques
inhérents au nouveau procédé de nettoyage/désodorisation des granulés de lidge, mise
en place dans l'entreprise requérant, en visant lamélioration de lnnocuife / neutralité
organoleptigue des bouchons en lidge aggloméré Nova-Auracork.

Au cours de la réalisation des essais ils ont &té adoptés des méthodologies normatives et
methodologies Internes du CTCOR. L'interprétation critique des résultats a eu comme
référence les spécifications elou recommandations communémenl applicables aux
parametres essayes.

Les résultats obtenus démontrent que lg procédé en étude induit a8 une notabie
amdélioration du profil sensonel des granulés de lidége. Cette constatation est atteste par
les résultats de l'analyse sensorielle et par l'evidence analytique de une. diminution
significative dans la concentration des composés volatiles d'impact sensoriel indésirable
(nommement, le 2.4 6-TCA),

En complément. il se constate que le procédé en éfude permet d'assurer une réduction
significative sur la charge microbienne des granulés de liége

Finalement, il s'atteste la corecte fonctionnalité des bouchons en ligége aggloméré Nova-
Auracork, en exhibant un comportement régulier aux paramétres physique - mecanique
et d'eétancheéité

Décurrent de ce guest exposé ci-dessus, |l se prouve lefficacité du procédé de
nettoyage/désodorisation des granulés de liege developpe par l'entreprise Auracork -
Augusto de Oliveira Pais & C" en garantissant une notable amélioration de
l'innocuité/neutralité organcleptique des bouchons en liége agglomere Nova-Auracork et
en assurant le respect par les caractéristiques de fonctionnalité demandees au produit:
bouchon de liége.

Santa Maria de Lamas, 30 octobre 2006

SEDE

La D ce Gandral Le DirecteurTechnigue
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{Alzira Quintanilha) {Saérgio Moutinho}
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RAPPORT D'ESSAI N°: 1006/06 (F) Page.: 172

CLIENT ¢ ADRESSE
CLIENT:  AURACOAK - AUGLSTO OULVRIRA Pas £ CF

acaesser  Ruado Barmoso, 659
4536 - 906 Pacos de Brandio

ECHANTILLON
DESCRIPTION:  Digux échantifons de granulé de likge (mcrogranulé) - m. réf éctanion A e B,

REF CLENT  Lote G076 0.5-1.2 mm; 49,5 kgim™; H=6,0%

ﬁmﬁﬁmmﬁﬂ!ﬂﬂmm
ECHANTELONWAGEFBR:  CTCOR  DaTE DECHANTILOWAGE: 15002006 BATE DE RECEPTION: 18.00.2006

IRFCIRMATICN COM L EMEN TAIRE: Ca rapport est parie intégrants du Dossier de ; reil 15145
Les échantilons n, méf.: Auﬂnﬂ:ﬁhﬂd‘unnﬁhﬂﬁyﬂﬂiwﬂfﬂhﬁi
difiérenis siapes du procéds indusirial, nommbment:
= L'dchantillon n, réd: A a ai& prélevd avant le tademant d Amdiorahon de fa Mewirabifa

Orgpanpiepigue, Ce granule & &8 recusilll des sacs de raphia placés sur ke local de
shockage des makiknes prérmidres. i
# L'échandillon n, réd - B a &b pridews apnés & ratement d Amdlioralion de ja Newiralis
Cyganoieptigue. Ce gramsé 3 &8 recueilli au fube da ddchenge (sortie} du systiane
d'aubbclavageiséchage das granulés.

ANALYSE

« Détermination de chioroanisoles {ir, tetra et pentachioroanisole) par microextraction en phase sofide.
= Analyse sensonelle dans 'esu
= Anglyss microbiologigues de produits de lége par dilutions swcoassives

DATE DE CORCLUSON: (1210 2006

DBSERVATIONS
|7L'e:u| signalé gvec * n'esl pas nclus dans e domaine de |'eccriditation.

‘cpinion express dans ke apport n'est pas nclue dans le domaine de Mecorediaton.
L'échanidlon & ébé poné dans un sac plastigue fermé, sans vecuum et sans 50,

s

Lt T, 0'essad no dok pas dtno reprodult partietement sans 'spprobation di aborstoke CTOOR

SEBE L mésuitats re concernent que ke schantiflons sodimis & Fessai
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LAB-

nmmﬂﬁ-
L
RAPPORT D'ESSAI N 1006/06 (F) Page . 22 Emsan
RESULTATS - Détermination de chioroanizoles
[ wger | eamaneree | uwmes | sesarars | v | METHOOE DESSA |
Echarision 34,6 TCA ngi 48 =
“'l““‘n “‘“ 2358 TeCA ngh nd. -
Miassa de grarale: 2
(rtil) PCA L'l . = LAB-PEIS % :
Em-ﬁh-r | zasToA nga 22 — e | T
I 235 6-Telh gt ., ==y
el PCA ngd el =
| DeAnmons:

WP - Vislsur pafameliges spdclicaion, conopnimnon maomate sdmesshle o0 vakss guids poul [a propridls, Skemanl, gansame ou substanoe
| 4, BTG 24 6-Triddoraansoke. 23,5 6TelA 2,35 5-Talachivoaniscie: POA Pertachionoansols

Aol = i ddbecis

Limiles oo détecmon: 24.8-TCA 0.7 ngd, 2.3.5,8-TeCA 180g8 FCA 3.8 ngh

Limiies e guanification’ 24 5-TCA 1.4 pg 2358 6-Tell 8 8 ngl, PCA: 11,5 ngl

RESLILTATS - Analyse sensorells dans Meau

[ wrer- | esmamemee | REBLLTATE | METHOGE [ESSAI |
[ Echarmiion CLASEMCATON | CESCRPTION DU PROFE DRGASLEPTCRE
V00604 popi Mt s ARPE 4D [mtststrs)
{ava m] Lsge fraiche; Momssure, Sake Gimipieer =) o CORIRCE e minirele,
maddie .
Tadmmary) Im.ifﬂnr-:m-m
CLASEFCATON | CEBCRIFTION () FROFL DRTGARCL P T
0GB i - iy e s o
{apris yrebsasiony vt A g nature
Irmitevmient) g ' alaralion x
RESULTATS - dnalyse microblofogigue seion (s méihodologie des dillifions SpCcessivies
u HEF PARAMETRE REELILTATS METHODE CESEAl
Echantibon Meemau fungiqua 5,710 uboig s uliong wcAssvas SUApIRNoN tu mothcda
solution da  Finger !Iﬂl'-t
oty | Maveas bacshren Est < 310" uiciy ceiod, B ey B ol iR e Bl
r__ i Ninobaton s rmles de oofture  WLK
Echaniion : pandant 5 jours & 270
T B s S Musaa da ranube anatyse par exiraction
(apmks Echurdiion 100806 A - 5,08 g
praduciiont) P s Db Esl = 3.7x10" wicig Echaniiion 100506 B 8,405
-
S - uniié formeinces coloni
Fal - Vialiiir areiimadi WQ_WMIHMM

La Gieneral

AL

{Alrrs Cleraanilha)

Sania Mana de Lamas, o 27 ooicbre 2006

L Dimcinur

[Srgio Moutinho)

L& rapport dessd fe dot pas B reprodut partisiement sans Fapprobation du laboratoi CTCOR.
bty pe CooErTienl Qo a5 Echantions soumis § Pessal

Les

Brartado 80 = A536-00 Sasvin Midne o Lamas + Porugai
Tkt 20 TERIATOF | 2T TEADGET | F2 0T v Pax 23 PSR
E-misl: ciconfimesd el il

WAk mrans G 20

DL EGAL G
7 il i
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« Aparisdo 101 - 2ATL-200 Konijn
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RAPPORT D'ESSAI N*: 1007106 (F) g ol

CLIENT / ADRESSE
CLENT.  AURACORR - AUGUETO DUV Pais & G0

apeesse,  Fum do Barroso, 658

4536 - D6 Pagos de Brandao
ECHANTILLON
mERCAFTON: ey échantillons de granulé de lege imicrogranulé) - m, réf dctanion 4 e 5.
RET CLmMT;  Labe G1DE0E, 1-2 mam; 47,0 !ma’ml H=6, 0%
RECOLTE ET RECEPTION DE L'ECHANTILLON
" ECHANTILLOWMAGE PAR: CTCOOR DATE DECHANTRLONGGE . 15,09.2006 DATE DE HECEFTION: 15,08 2006
WROMATICN COMPLENENTARE:  Cq rapport et partie inbégrante du Dossier de Validation Techniqus VT-CTCOR 0109-06
Les échantillons n. réf. A e B procédent d'un méme lot de granulé | Vo Rél Clhen) en
différenis stages du procéds industriel, nommémant:
= L'dchanblion no raf.. A 8 & préeve avant le traitement O Amaborsbon de 5 Mewiralite
Orpanclephgue Ce granukd a i recusdl des sacs de raphia placés s ke local de
stockage des maleres premetras. ;
¢ L'achantillon n. raf : B a &b prilew aprés |e trailement & Amdboraion de i Meurmie
Jrpanolsphpee. Ce granukd a &8é recusilll au hibe de décharge (sortie) du syshéme
d'autoctavage/séchage des granulés.
ANALYSE
= Diatermmination de chioroanisclées (b, 1elra & pentachloransole) par microexiraction en phase solide.
# Anglyee sansonels dans Teau. ™
= Anaiyss microoiogique de prodeis de hage par dlutions BUCCESSVES
DATE D CORCLUSIOR: (32 10 20086
OBEERVATIONS
L'e=ae: signald avec * n'esi pas inclus dans e domame de lacomdtabion
| L'opamion capress dans e rappon mest pas incliue dins ke domaine de Faccnéditation.
L'échandilion & & portd dans un sac plastque femme, sans wacuum of sans 50
oo e
=This =
¥ Mpuimho}
Le rappoet fessai nn doft pas Btre mprodult partieliement sans Fapprobation du lsboratoine CTOOR
SEDE Lies résuriats ne onoement gue e athdntllont sourns A Pecgai,
Apariarin W = I35 Seva Maila de Lamas + Porougal
Taluleras 70 TRIATOT | 22 TRABGET | 22 ToaUY 18 » Fax 23 TEASE4S DELEGACAD
E-mnd ciorEmml elegsio pi il B F vhparisng 1707 « BEVE-G08 Monijo

Bl e (300 CCOM Taielpnes 21 ZOBSARS | JT DESEALY - P 77 26207



il (5L

CTCOR

Lentro
Ternologico
do Cortice

a

i
SECE

rac

RAPPORT D'ESSAI N*: 1007/06 (F) Paga- 22
RESULTATS - Défermination de chioroanisoles
[ wrer | Pamawete | weartes | meswras | ¥P | METHODE DESSAI
EchariBon 248-TCA g 54 =
iy 23,56 TeCA ngh At -
I B oA . - LABPEXS i e
Eu?ﬁhn 2A48TCA gl Q. R (SoMEEM) | | Capectth u ficon die
100 TNH-H
T . -
(aprka 2,3.56-TaCA ngh n.d
fravamant) PCA ngll . —
ey
WP - Valour parametnique: spéafisslion, concatinalon maaimake sdmssiio oo valewr guide pour  propnéhs, aement. organisme o subslancs
24, B-TCA 2.4 S-Trchiceoanimoin: 2,35 6 TelA 2,350 Térachinmasos. PCA. Pamachioranisoi
L - non hsbeciE
Limilas ga iiiecion 2 4 8-TGA: 0,7 ngt;, 2,3, 5.6-TeCA 1,8:ng0, FEA S Bg
Limiies de quantifcation: 2.4 8-TCA 14 agh 23 56-TelA' 5,5 ngl, POA 11,8 ngh

RESULTATS - Apalyse sensonelle dans ['sau

[ mper: | ramamemE | REGLLTATE | METHODE DESSAI
Echarilion Asiyse CLASSFTATION CERCRFTER DU P L CRGAMOLETIUE
{07 64 sl BT ode Fesma LAB-PE 48 |aoupision)
{avant .;MT Alilion Liége fraiche; Molsssure: Sals SMME 11200 0N L ity
Irenbemenal) mendanea ' T iy o) 3% P, darm o corcienrn
e et o
F chartiban CLASGECATIN CEECRITER D PROFL CRAMOLEPTERIE
1007mE-R “' m‘“”“ ™ ﬁ’ugmmu
e .
(Apree {nifacihe) St A bega naturm
RESULTATS - Analyse microbiologique selon la méfhodologie des dilutions successives
H.REF - PAAAMETAE RE SLLTATS METHODE DESSAI
Echantibion Presiae funpigiie 3, 7x10" oy Méihodologis des diutions successives: adapiation du méfods
TOTAE-A ﬁﬂmﬁﬂ%!ﬁﬁﬂfﬂ&uﬁlmwm
avant WBCLHIT soiutian Fonger andrad &
M Flrvnil bacsinen 2,8x10" udcly m;ui jusgua  ddution 0% Bn procedani
M‘W wul milnl o8 outure SWLH,
Echantion | piusau hungigue 10 PRI % Jour
1007/06-8 Pz Mases de granubl pnakysd parn sednscion
{Bruas Echangilion 100706 A - 8,02 g
pratemenyy | MNivea bacianen Esl < 3.8x10" uleiy Echriblion 1007/08 B- 5. g
DMTniliong
il - uri frmainon ooonie
u.mmmummnuwﬂ?ﬂt

I
umu{ls_mm
Wi

| Aizira Churdanita)

Santa Marka de Larmas, k& 27 oclobee 2006

LEs
Apariz B8« AK15-B04 Saiia M ds Lemas - Podugal

Tefalnssiy VI THASTOT | J3 THAGGDT | 22 TeaiF 1T = Faow 22 THASEAS
E-mad: cioonfira b ieepec i

P pir wew ST LTI

Le rapport o 'l ne dod pas 20re reprodull panisliement sars l'approbation du laborstoine CTCORL
rmitats in concorment que les échanlilions soumis & Restal,

DELEGACAS
Ptha o Falaiga « Agairaco 107 « ZA74-808 Mostin
TPelpfonay 21 280080 | 21 TRGE44T - Fax 71 2306257




Qe

e

L

Lentro
Tatnologico
oo Lortigo

LAS-DDER 4

IRAC

goreditacds

RAPPORT D'ESSAI N*: 1028/06 (F) Page. 12 Ensmion

CLIENT / ADRESSE
CLENT.  AlRaCoims - AUGLUSTO DUVEIRA Pag & 0

aphessg:  Fua do Berroso, 654G
4536 - 906 Pagos de Brandso

ECHANTILLON
opscurmise  [puy schant@ons de granuld de lidge (mcrogranuss) - n dd - dchanillon 4 8 B

REF. CLIENT.  Lofe G108/06; 0.5-1,2 mm:; 49.0 kgfm®, H=5,2%

RECOLTE ET RECEPTION DE L'ECHANTILLON
ECHAMTILLOMMAGE PAR; CTCOR DATE PECHANTILLOMAGE | 185,08 2005 DATE DE RECEFTN: 0006 2006

IWFCRE A TAN COMPLEMENTSRE: Ce rappon 2ai padiie mesgrante du Dossier de i f .
Les échanblions n, néf A-annnmiuuﬂﬂgrwqumr Clhant) &n
différents stages du procidé indusiriel, nommément:
= Léchantillon n, réd - A a &6 préleve avant e talemant o dmdioradion die @ Mgt

Ce granulé B &é recusilli des sacs de aphia placés sur e local de
mmmm

# L'échantillon n néd E:Mwﬂnﬁmﬁumdﬁnﬂmmd&hm
Crganciaplique, Co granulé a #& recusilli au fube de décharge (sorfse) du gysiéme
o autoclavagaisachage des granulés.

ANALYSE

= Dudermenation de chioroanisoles (in, 2ire ef penfachioroanisole} par microsxdraction en phase sofda.
» Analyse sensoriolie dans 'eau 7
= Analyse micrebiologique de produits de lige par dilulions seocessives

DATE DE ConCLUsoN: (12105006

DHSERVATIONS

L'essal signak awec ® n'esi pas mcoius dans e domaine de |'sccrédiadion.
1 'oginion express dons ke rappor n'esl pas nclue dans s domaine de Facoréodtation,
L'échantflon 8 &bé poré dans un s5ac plastigue fermi. sans vacuum el sans S0

Le ]
|
i Bloatinhal
Le rapport o possl pe dofl pas Bbre repradull parederent g3 Fappiohation di labamatoirs CTTOR
SEDE Les pdsulfats fe DonCRment Gue e dchantiSons soumis § l'essal
Spniipele O + $555-504 Samis Mans da Lamas = Poiugsl
Tabpfnes I3 THEETET | 22 THABaNT | 12 TO40T 1Y - Fax 22 TEE5E4E DELEGAGAD
E-=mil: ctoorirrsll i m Purvhad o Fdelgo - Agarada 1011 - 2874808 Monijo

WVUD e choor oo Teledonme 21 PS0H48a 1 71 J0DE441 - Fax 21 2606297
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RAPPORT D'ESSAI N*: 1028/06 (F) Page. 212 Eramion
RESULTATS - Déterminaiion oe chioroanisoles
[ nmer | ;omametme | uemEs | Resras | w | METHODE DESSAI
Echantifion 246-TCA g 38 =
[ TN 2.8 6-TaCA nh nd _
{dvant i
o | |||| iplomen PCA negl P -~ ey | Mamede g 250
l."-—-"_ .I| L Eﬁ"m A ToR e 18 = | GCMEE SFME) Capasecibl du ﬁ;
L i 2.3.56-Telh rgil ma —
Iralmmand) A gl ol -
Lenfro
TEI:I‘I-I]|EIEI[H VP - Wnlgur paramitique spécication, Conderaralion mamale odmissitie oo vaREUE Guis BOUF 8 propassh. dRment, crpanisTe ou Sutstance.
2A6-TCA 2.4 & Trichloroaninole: 2 3.5, 8-TeCa 235 8-Téyachioranisole; PCA: Pentachioisanisce
do [ﬂFTI;ﬂ N, - ron deiecid
Lo g oMbaction’ 2.4, 5-TCA 0.7 ngi; 2,38 8-TeCA: 1§ rpt PCA 38 ngt
Limées de puanification 24 8-TOA 1.4 ngl, 2,3,5,6-Telh 5 5ngh PLA 11,5 ngi

RESULTATS - Analyse sensorkeile dans Meau

| noreF | Pamamerme | RESLLTATS | METHODE ESSAI
Echardiion CLGRCA TR DEECRIFTCHN D FROFL ORGANCLRFTILE
1IIRMR-5 *“dru Wi o il LAR-FE 35 | plapiaion)
Lot [ilfactive) A Lusge fraiche. Mosissure, Sske Birailstes u de Corticl. ! fndeale.
Iraitement] ki . T g i 4 b, darm b corrtomn
s BT 0 oo,
Ecnaniiion Ariilyse CLABSFCATON DESCRFTION DU PROPL DRTGANCLEFTELE
1ERTE-E e e Sasrmeryraibic [Joe e
onielie Sard
| i) e tion A fdsps paluve.
RESULTATS - Analyse microbiologique seion la méfhodologie des difutions successives
1. REF FAMA M THE REELLTATS METHODE DESSAI
Echandilion Pl Tmgiips 9,001 0 winlg Méihodolge des Slubor mccemives sdapation U mélbode
1&2&“—*1 r do Rankre-Pilone, awsc mmgdm it Il'::m
v Vel on  sokdion de  Hinger exirEl &
irailermnant) Blivpat bacssren Eai < 402107 win'g T — & dulion 107 on procsdan
i Minosteton sy mibed G oilung WLN,
Echantlion e r pendant 5 jours & 37°C
e Tenipn Esi < 4,0x10% wieig o ik
{BOrEs Echaniiion 100708 A - 500 g
Faleman) Hiveans baciérien Esl < 4 0x10° ufcry Echantilon 1007106 8 - 5009
Dafndticns
1 - Ll Femiinion coionie
Est - Watmr palrrsn Alisecs i Gdwoloppoment mecrobien A La diution ssaayia

| Santa Maria de Larnas. e 77 oclobee 2008

H.
- B

| |
Az Cuinianing) {Sérgia Moutinho)

- Les rfiproet cfipssal nap coit pas Btre neprodialt partiellerent sans Fapprobation du |aboratoine CTCOR.
SEDE Les risultats ne ooncerend que les dchaniilons soumis & 'emssl
Apariadu 55 = A530-0{H Shedn My da Lamies + Porfogal
Teninems 73 THRASTHT | 13 TEAUGET | 22 TOARFTE « Pux 30 FRASH4E DELEGAGRD
g E-mal: ciooi@mal islapan b Firital g « Agarinde 11 - 2HT4-E00 Wonips
Wik s Gl S Tabsfones 21 P #1 JB0EARY - Fas 21 280Eg0T
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RAPPORT D'ESSAI N°: 1058/06 (F) Page: 114 e
CLIENT / ADRESSE B
CLIENT: AURACORE - AUSUBTD CLVERA PAIE& C*
aoresseE-  Rua do Barroso, 659
4536 - 908 Pacos de Brandao
o= ECHANTILLOWN
Sil \ cscawnos,  BoUChoNs en lidgs agglaméns, chanireinés.
= Marguage des bouchone: Bowchons ddpouryLs os MaMUBps.
- wtr.cLient.  Rolhas procedentes do lofe de granulado G107/06; Calibre: 3823 mem,
Cantr
- T . RECOLTE ET RECEPTION DE L'ECHANTILLON
T”lﬂ ﬂ'_g“-ﬂ' ECHANTILLONKAGE BAR: Clsent DATE [P ECHANTILLONAGE | P DATE OE RECEPTION: 27 082006
o Lortica

INFORMATION COMPLENENTAIRE:  Ca rapport es1 partie intégrante du Dogsier de Valic | 5.
Liduhhﬂmuiﬂp:lﬁpm’hﬂhﬂﬂu’hdﬂmmldem F‘Hn'r-mu

Tepariait par deux Sub-Qroupses, NoTHTESmEn:
# 1 sub-groupe de 150 bouchons, lavés of brailés, oblenus & parr du lod de. granulé

analyss au rapport desss CTCOR 100808,

= | sub-groupe da 150 bouchons, non trades. oblenus & partic du ot d2 granulé anabyss
au rapport dessa CTCOR 100606,

ANALYSE

= Datarrmanation de a3 masse volumgue spparents

= Diglermination de Mumidibd

= Datarmination de chlorpamesoles (in, tetra et pantachionoanisode) par mcroexiraction en phase salide
= Essai de relaxation,

= Exsal de tormion.

= Comportorment & |'étanchéda au ligusda

s Comportemnent & '&tanchéié au gee. ™

» Diétermination de Fabsorplion de liguide ™

» Analyse sensorels dans e vin,

DATE DE CORCLUSION: - (2102006

OBEEERVATIONS

LU'essai signale avoc * n'est pas incles dans e domaine de |'Bocrédastion.
L'opinion express dans b rappord n'est pas indue dens e domaine de Facendiiation,

Le rappoit Jecssl e dorl pas elre reprddiol parlellemert sans FNapprobaton du lsboratoire CRCOR
HEE Ligs misultals nil cofermen Qe e SePumiilons soufmis i eoesl
Apanmde OF + 8538004 Sants Mo da Lamas < Fotugal
Telsfones 22 THERMGT | B TOORAT ) 52 PEAET1Y = Fan 2 PRASAAR DELEQACAD
Bl etocrflmail i pac g Pinnad do Fidaigo -Apariade 101 - 2074-5G0 doimma
Woh W choor com Teiefenes 1 20054540 21 20084481 - Fas 21 JREEITT

LAB-DOEE 4
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RAPPORT D'ESSAI N*: 1058106 (F) Page: 214 | Evmaios
RESULTATS - Esgais physiques - Mecaniumes
FARAMETRE UHITES LAl WP METHODE DESSAI
T s I hn ]
| Massa valumique | sgm' | 28 [ o8 [ 288 [ 12 [ — [ womms [ v ovoounenn o |
Sboly, o= T v [ o[+ [+ [on [wman [wmm [commns]
ilf
- ) Ft 56 a3 51 41 B0 ) = =z
Fadaxagion dadl WP 2R3 e Bt Y
o F2 12 13 w | 071 | [15me
Leniro Moment g8 lomsion | san em 20,6 25,1 17.8 23 i
' ¢ L i
Farnuluuim g, Angle de 1sion ] TE EL¥] ﬂ; 10 = il WP 2E0%E | N7 ow bt 10
] ] 1 ¥ gt =gM
dn ':ﬂmEﬂ Termon g cisallement | dadicm’ B [HE 4
: o [ e Ta AT pra T
Ahsoiplon % 19 - — -- = ) - al_p-dm_m_
[Mfinifions
T - ialour moyenns. Max - Valeur maximabs; Min - e mimmse; ET - Eoart-bpe
WE . Waleur poramsingus. splcificalion, contamhon Masimain Aomisse ou valeur guics pour la proprsta, dlémean]. organisme DU sulEssroe
Hitas ) J
11 Belan i rorne i paclcationg NP £351
1 piesui recorenanties par e CTCOR
U ki recommandes par ke CTO0A. appicabie su boochonn en kge aggiomdnd, insils

RESULTATS - Comportemant & Métanchand au gas "'

Dirvation vistsie t phbenming 08 Aoulonasment
B | prupivm | Bouckm | ion | Boshos | Boshon | Boocss | Bouchos o & METHODE D' E38M
1 ¥ 3 4 LY [ g B 5 W
=R 1] =] iy L] b o nb no L Adlaptaion A A mélhedologs o &
— HNerme NP 2803-5
as b e - i il nh Ure hesrm apnis bouchago s fubes
sonl  adaplis  au  sysleme o
BLIrOEREMEn] de peason L axrbmi
1.0 L L i L] nh b nb ni ni nb oes hubes est mroduiie dans un veme
comenant o8 leas Wl Oda  Naganl
15 n [ nh nh s b 1l fils s B Iensoecti, Lo presson est sogmenies
o O Bar psgu'd @ presson masemum
e 2.5 BEr, Bves 088 sugmaniaions ga
i o b it L ™ b ’“’ b s B | 0.8 Bar &1 tes atenses de 10 minutes.
= A& chagqun pression on wénfie s y a jou
i3 b b I [ nb b nb v nh b non} Faccumencs de passgs o8 Fai,
DsErilions
- Presmson oppliqués (Sepermde an DA,
- fcemnation el detachemesd de bules de gaz == fidis de gag
Nl - Aksence 90 Dulkes o gaz = danchind au gaz.
Haiey
Y iEsgai miaksd sur hibes de 18 mm de diamétne inieme

Lo rapport d'essal fe dot pas Btre reprodut partisiement sars Fapprofiation du labomaiore CTCOR,
SEDE Les ndaudlals e oONCerEnt gue fes dohantiBons soumks 3 Pessal.

Azmitath Wl = 3535004 Eanin Wana de Lamas + Porsugal
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RAPPORT D'ESSAI N*: 1068/06 (F) Faga: 34 i
RESULTATS - Comportemant & F'éfanchiitd au Uguide" "
' METHOOE £ ES581, 30 Je0a-5
Prograssios g |iguirs
P
i || Bonphu: | Bessatn | Basinon | B ™ Tu - Vaieur gurde
| ] 3 H [ [ ¥ [ ] b N Fuitan
an oo o0 an g (=11 an oo rLi] ok o L Reoommandations CTCOR ™
o T8 3 & 1 10m Ba iu:l 38 | md | ns L L] = Walewr do progresmon
= . .-_“ A e mayerna & 1.5 bar < 5%
1o | som | wma | wa B4 wa | &y | 171 | 170 | = | 158 14 0 de la longueur nominal des
= boughons;
14 | s | ame | 7S | 122 | 224 | me | ama | ma | oms | HE m @ & Axssce o fgitas i 7.5 Bar
zo | wa | 153 | 234 | 48 | w3 | 27y | sap | =T | a7 | M0 = o
5| ST 1=e a7 B LE ] = are arz a7y 570 431 & ]
E
i
£
Franuiaa (ki
[firplips
P - Preamon apgiques (axirimes g bar)
Holes
" i remlia g ek e 1B mir 0 Samiie weome
0§ od Sfve asard FacoomOnssamEn] des deus recommandrbons.

RESULTATS - Défermination de chioroamisoles

I PARAMETRE | weares | meswrara | we METHODE C'ESEAI

f 2458-TCA ngh 1.6 At ™ the bcachons: 50
| 23 58-Talh | ngd .. = ,m“ '!'ﬂﬂE 1 Capacitis du Aacaon da
in s = e — macaratcn 2000 ml

W - Wakpur pernmedings. spscifcation, conoeniration masmala aomissibie o valour gade poor & propngte, slément. organsme oo sebstanoe

| 2AETCA 24 G- Tochiomansaols, 23,5 B-TeCA I35 & Térachiomanisola; PLA: Fantachicroaniscin

g - non detecia

i e cdancion: 24,6-TCA 07 ngh; 2.3,58-TaCA: 1,8 ngl, PCA: 3,8 ngl
Limes de guanthcation 24 6-TEA 14 ngh; 2,35 6. TeCA 5.5 ool PCA: 115 ngh

EEDE

Apniliss T+ $535-504 Sanin Mana de L.'rln-FI:rﬂl.r:ld

Telefonms 12 TOAETRT | 2F TR4S0T | 30 DEH4BT 13 = Fas 22 7685845

=it o iimal (napec m
Wb WA choos pome

e foncernent que e achantiliors aourmis & Nescai,

BELEGACRD

HWMMMpﬁhwmmfwuhﬂﬂm i faboratoie CTUORL

Pinhi oo Fdofgo - Apartada 101 - I674-500 Monlio

Tederiones 1 JAGRAR 1 21 HIRE44

« Fax 21 I81RXST



RAPPORT D'ESSAI N 1058/06 (F) Page 414
RESULTATS - Analyse semsonisle -
FARAMETRE RESLLTATS METHODE DESS2
CLS LA THIM _ il ELAST DR ROUEFTELE i e Soccreral il i LAB-FE &
T M
g "l ||"| Sans aliération 20 100 = _uiﬁl_-_”““
Wil in ST O deri
ﬁll W b Anatyse sansorele | pose sbsralion o 0 - almprising: 70 mi; .
- : T 50 SORREE 2 Pt il ioe
Alieraton modé e i a — ok O Wt i ko,
Centro s | 0 | 8 = Eomossapnn
Tetnolagico — e
do Cortign .
! Sants Maria de Lamas, le 27 octobre 2006
L.n'qalzsem Le
Al ]
WL
AR {Bérgia Moutineio)

Le rapport dessal ne doll pes Blre resrodul pesllerent sans Fapprobation du laboratoine CTOOR.

A

BEOL Less plsufiats na concement quin les échantilons soumis 8 e
Againindo B8 + 3535904 Sanin Muane oa Ly=as = Potugsl
Tebedonms 22 TOAGPET | 23 THEREAT | EF PEAET D + Fan 22 V045545 DELEGACAD
g E-riuadl . iacom gl bniepac ol Pirhal do Fdakyo - Apsrsario 100 - 04008 Mastio

Wieh: Wy choor comes Tenliees 71 ZTREGAB4 | T DAGHA4T - Fax 21 2200297



