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RESUMO

A cachaca pode ser obtida de forma artesanal através da destilacdo em alambiques
de cobre. Ha grande possibilidade da contaminacdo do destilado por esse metal,
que se consumido em excesso pode causar condigdes adversas a saude. O objetivo
deste trabalho foi produzir carvao ativado a partir do bagago de cana, para ser
utilizado como material adsorvente na remocdo de ions cobre em cachaca. Foram
produzidas duas amostras de carvao, uma ativada fisicamente, com vapor d’agua e
outra quimicamente, com acido fosforico. As areas superficiais e o tamanho dos
poros das amostras foram calculados pelo método de BET, utilizando um
microporosimetro. As amostras ativadas fisicamente e quimicamente apresentaram
areas superficiais respectivamente iguais a 313 m?/g e 520 m?/g. O carvédo ativado
fisicamente apresentou tamanho de poros igual a 19 A, o que o torna
predominantemente microporoso. O carvdo ativado quimicamente apresentou
tamanho de poros igual a 21 A, o que o torna predominantemente mesoporoso. As
isotermas de adsorcéo sao do tipo IV para as duas amostras, 0 que permite concluir

a existéncia tanto de mesoporos quanto de macroporos.

Palavras-chave: carvao ativado, bagaco de cana, cachaca.



ABSTRACT

Cachaca can be obtained artisanally by distillation in copper stills. There is great
possibility of contamination of the distillate by this metal, which if consumed in excess
can cause adverse health conditions..The aim of this work was to produce activated
carbon from the sugarcane bagasse, to be used as adsorbent material in the removal
of copper ions in cachaca. Two carbon samples were produced, one physically
activated with water vapor and the other chemically activated with phosphoric acid.
The surface areas and pore size of the samples were calculated by the BET method
using a microporosimeter. Physically and chemically activated samples presented
surface areas of 313 m? / g and 520 m? / g respectively. The physically activated
carbon had pore size equal to 19 A, which makes it predominantly microporous. The
chemically activated carbon had a pore size equal to 21 A, which makes it
predominantly mesoporous. The adsorption isotherms are of type IV for the two
samples, which allows to conclude the existence of both mesopores and

macropores.

Keywords: activated carbon, sugar cane bagasse, sugarcane liquor.
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1 INTRODUCAO

A cachaga é a bebida alcoodlica mais consumida no Brasil e a terceira bebida
destilada mais consumida no mundo. Existem 40.000 produtores no Brasil, sendo
98% deste montante formado por pequenos e microempresarios. O setor movimenta
7 bilhdes de reais por ano em sua cadeia produtiva e gera 600 mil empregos diretos
e indiretos (CBRC, 2012).

A cachaca é classificada como industrial, quando destilada em colunas de
destilacdo e artesanal, quando destilada em alambiques de cobre. A cachaca de
alambique é mais rica em aromas e sabores do que a industrial. Entretanto, durante
0 processo de destilacdo, a cachaca de alambique pode ser contaminada com
cobre. O processo de contaminacdo, que se inicia com a oxidacdo da superficie do
equipamento, resulta na formacédo do azinhavre, um carbonato de cobre. Durante a
destilacdo, o azinhavre € dissolvido e arrastado pelos vapores alcodlicos
contaminando o destilado principalmente com acetatos de cobre. A ingestédo
excessiva de cobre pode levar a quadros de intoxicagdo aguda ou cronica
(THEOPHANIDES, 2002).

Para evitar intoxicacdes por cobre decorrentes do consumo de cachaca, a
legislacéo brasileira estabeleceu que a concentracdo maxima deste metal ndo pode
ultrapassar 5 miligramas por litro do produto (MAPA, 1997). A limpeza apropriada do
alambique contribui para reduzir os niveis de cobre no destilado. Além disso,
métodos adicionais de remocéo do cobre, empregados apés a destilacdo, reduzem
significativamente as concentragfes deste metal. Dentre esses métodos, destacam-
se as remocgOes por adsorcao utilizando carvao ativado e resinas de troca ibnica
(KUNIGK et al., 2011).

O objetivo deste trabalho foi produzir carvéo ativado de bagago de cana para
utilizacdo na remocéao de cobre em cachaca. Ha poucos estudos publicados sobre a
utilizacdo de carvdo ativado na remocao de ions cobre em cachaca, como o0s
trabalhos de Lima et al. (2006) e Kugnik et al. (2011). Tais estudos utilizaram carvéo
ativado de lenha e ndo de bagaco de cana, o que confere carater inédito a este

trabalho.
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1.1 Objetivo

1.1.1 Objetivo Geral

Realizar um estudo sobre a producéo e utilizacdo carvao ativado de bagaco
de cana para remocao de ions cobre em cachaca.

1.1.2 Objetivos Especificos

. Elaborar uma revisdo da literatura sobre o tema;

o Produzir amostras de carvao ativado feitas com bagaco de cana-de-
acUcar,

o Determinar a area superficial das amostras e comparar com resultados
da literatura.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Histoéria

A histdria da cachacga se confunde com a histéria do Brasil. Apesar de néo
haver registro preciso sobre o verdadeiro local onde a primeira destilacdo de
cachaca tenha sido iniciada, pode-se afirmar que ela se deu no territério brasileiro,
em algum engenho de acucar do litoral, entre os anos de 1516 e 1532, sendo,
portanto, o primeiro destilado da América Latina, antes mesmo do surgimento do
pisco peruano, da tequila mexicana e do rum caribenho (SILVA, 2006).

Embora haja diferentes histérias para explicar como se deu o inicio da
destilacdo da cachaca no Brasil, a mais coerente atribui o feito aos imigrantes
portugueses. Conhecedores do processo de producédo da bagaceira — destilado do
mosto fermentado do bagaco da uva — trouxeram alambiques de Portugal e
passaram a destilar o residuo do caldo-de-cana, utilizado para fazer o acucar,
conhecido como “borra” ou “garapa azeda”. A outra versdo conta que, durante a
fervura da garapa para fazer o acucar, surgia uma espuma que era retirada dos
tachos e jogada nos cochos dos animais. Com o tempo, o liquido fermentava e se
transformava em um caldo, ao qual se deu o nome de “cagaga”, que parecia ser
bem apreciado pelos animais. Os escravos experimentaram e passaram também a
beber com frequéncia a cagaca. Como 0s portugueses ja conheciam as técnicas de
destilacdo com alambiques, comecaram a destilar o mosto fermentado da cagaca, e
provavelmente também do melaco, subproduto da producao de acgucar, e do préprio
caldo de cana dando origem a cachaca, a aguardente de cana brasileira. Com o
tempo, a producdo da cachaca se espalhou pelos engenhos de Sao Paulo e
Pernambuco, saindo das senzalas e invadindo as casas-grandes, tornando-se uma

bebida comum e importante no Brasil-Col6nia (SILVA, 2008).

2.2 Defini¢Oes
A Instrugdo Normativa n° 13 do Ministério da Agricultura, Pecuéria e
Abastecimento, que fixa os padrdes de identidade e qualidade para aguardente de

cana e para cachaca, estabelece que:

i.  Aguardente de Cana € a bebida com graduacé&o alcoodlica de 38% a 54%
em volume a 20°C, obtida do destilado alcodlico simples de cana-de-acucar

ou pela destilagdo do mosto fermentado do caldo de cana-de-agucar,
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podendo ser adicionada de acUcares até seis gramas por litro, expressos
em sacarose.

ii. Cachaca é a denominacdo tipica e exclusiva da aguardente de cana
produzida no Brasil, com graduacéo alcodlica de 38% a 48% em volume, a
20 °C, obtida pela destilagdo do mosto fermentado do caldo de cana-de-
acucar com caracteristicas sensoriais peculiares, podendo ser adicionada
de aclUcares até seis gramas por litro, expressos em sacarose.

iii. Cachaca Adocada € a cachaca que contém acucares em quantidade
superior a seis gramas por litro e inferior a trinta gramas por litro, expressos
em sacarose.

iv. Cachaca Envelhecida é a cachaca que contém, no minimo, 50% de
cachaca armazenada em recipiente de madeira apropriado, com
capacidade maxima de setecentos litros, por um periodo n&o inferior a um
ano.

v. Cachaca Premium é a cachaca que contém cem por cento de cachaca
envelhecida em recipiente de madeira apropriado, com capacidade maxima
de setecentos litros, por um periodo néo inferior a um ano.

vi. Cachaca Extra Premium é a cachaca envelhecida por um periodo nao

inferior a trés anos.

2.3 A Cachaga em NUumeros

Existem 40.000 produtores de cachaca no Brasil, sendo 98% deste montante
formado por pequenos e microempresarios. O setor movimenta 7 bilhdes de reais
por ano em sua cadeia produtiva e gera 600 mil empregos diretos e indiretos. Cerca
de 70% da producdo brasileira é de cachaca de coluna ou industrial e 30% de
cachaca de alambique. O Brasil exporta apenas 1% de sua producdo anual, sendo
que metade das exportacbes € de cachaca a granel. A cachagca é o0 terceiro
destilado mais consumido no mundo, e o consumo no Brasil € de 10,5 litros por ano
por habitante, considerando a populacéo entre 18 e 59 anos. O Brasil possui 4.000

marcas de cachaca registradas (CBRC, 2012).

No ano de 2014 a cachaca brasileira foi exportada para 66 paises, com mais
de 60 empresas exportadoras, gerando receita de US$ 18,33 milh6es, um aumento
de mais de 10% em relacdo a 2013. Também houve um aumento de mais de 10%

no volume, sendo exportado um total de 10,18 milhdes de litros. Os principais paises
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de destino, em valor, sdo Alemanha, Estados Unidos, Franga, Portugal, Paraguai e
Italia. Os principais paises de destino em volume s&o Alemanha, Paraguai, Estados
Unidos, Franca, Portugal e Italia. Os principais estados brasileiros produtores (em
volume) sdo: Sao Paulo, Pernambuco, Ceara, Minas Gerais e Paraiba (IBRAC,
2015). As Figuras 1 e 2 mostram os dados de exportagdo da cachagca em valor
(US$) e em volume (litros).

Figura 1 - Principais paises de destino da cachaca brasileira no ano de 2014, em
valor (total US$ 18.335.792,00).

PRINCIPAIS PAISES DE DESTINO EM VALOR - 2014
Total: US$ 18.335.792,00
15,75%

s ALEMANHA
1 ESTADOS UNIDOS
® FRANCA

M PORTUGAL
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L1 ITALIA

® ESPANHA
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& CHILE
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8,00%

Fonte: Instituto Brasileiro da Cachaca.

Figura 2 -Principais paises de destino da cachaca brasileira no ano de 2014, em
volume (total 10.183.313 litros).

PRINCIPAIS PAISES DE DESTINO EM VOLUME - 2014
Total: 10.183.313 litros
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Fonte: Instituto Brasileiro da Cachaca.
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2.4 O processo produtivo da cachaca
Apesar de existirem variagdes nas etapas de fabricagao principalmente na
cachaca de alambique, o processo de producdo da cachaca pode ser descrito

resumidamente através das seguintes etapas (MDA, 2008):

2.4.1 Recepcéo

O patio de recepcgdo deve receber a matéria prima suficiente para a moagem
diaria. Desta forma, a operacdo da fdbrica deve ter o corte programado, em
guantidade, de acordo com a capacidade de moagem e de fermentacdo, de modo
gue o tempo de espera entre 0 corte e o inicio da fermentacdo nao ultrapasse o
limite de 24 horas. A cana cortada a espera de moagem sofre deterioracdes que
ocasionam perdas de rendimento e de qualidade do produto. As é&reas de
estocagem de cana, de moagem e de fermentacédo devem ser mantidas limpas, sem
a presenca de residuos que facilitam o desenvolvimento de contaminantes

indesejaveis.

2.4.2 Extracao do caldo

A extracdo do caldo é feita em um tandem de moenda com um a trés ternos,
precedido ou ndo de desfibrador. A alimentacdo de cana deve ser a mais uniforme
possivel, pois irregularidades na alimentacdo causam perdas na capacidade de
extracdo. Para a moagem, a cana deve estar limpa, sem palhas, terras e outras
impurezas, que além de aumentarem o volume de fibra a ser prensada namoenda,
sem contribuir para o aumento da quantidade de caldo, sao fontes de contaminacao
do caldo e posteriormente do fermento, reduzindo a capacidade de fermentacéo e

piorando a qualidade da cachaca.

2.4.3 Filtracao

O caldo ao sair das moendas apresenta grande quantidade de impurezas
(terra, bagacilho e outros fragmentos). Essas impurezas devem ser removidas antes
do caldo entrar nas dornas de fermentacdo. Essa operacao pode ser realizada por

meio de telas e de um tanque de decantacao.

2.4.4 Diluicao do caldo

O caldo da cana madura apresenta um teor de sélidos sollveis, medido em
°Brix, variando de 18 até 22 ou mais. Para a fermentacdo visando a producéo de
cachaca tem-se trabalhado numa faixa de 12 a 14 ou até 16 °Brix inicial. Assim, a
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diluicdo do caldo com agua € quase sempre necessaria. E evidente que esta agua
deve ser de qualidade, pelo menos potavel. A melhor forma de adi¢cdo da agua ao
caldo de cana deve ser analisada para cada fabrica. Uma das mais praticas é
adicionar a agua e o caldo simultaneamente na dorna de fermentacdo e acompanhar

0 °Brix da mistura.

2.4.5 Fermentacédo do caldo de cana

A fermentacdo consiste na transformacédo dos aclcares fermentesciveis do
caldo em alcool, pela acdo das leveduras ou fermento. No caso da producdo de
cachaca, a fermentacdo se deve a acdo de leveduras da espécie Saccharomyces
cerevisiae. Os acucares do caldo de cana, consumidos pelas leveduras, séo
transformados principalmente em &lcool etilico (etanol) e gas carbbdnico, que forma

bolhas na superficie das dornas.

2.4.6 Destilacao

O caldo de cana, apés 0 seu preparo e durante a fermentacdo € denominado
de mosto. ApGs a fermentacdo recebe o nome de vinho. A cachaca € separada do
vinho pela operagdo de destilacdo, que se baseia na diferenca do grau de
volatilizacdo dos seus componentes. Esta operacdo € realizada por meio de
aguecimento do vinho em alambiques, no caso de cachacas artesanais, ou colunas

de destilacdo, para cachacas industriais.

2.4.7 Repouso ap6s destilacao

Sabe-se que a cachaca logo apOs destilada ainda ndo esta pronta para o
consumo. Nesta fase ela tem um gosto agressivo, amargo e seu buqué é irregular,
sendo seu sabor até repugnante. Ha necessidade de um periodo, variavel de dois a

trés meses, de descanso para completar a sua qualidade sensorial.

Antes de ser colocado no mercado, o produto deve ser guardado em
recipientes apropriados (de ferro, madeira ou outro material) em local fresco e bem
protegido, evitando temperaturas altas. H& produtores artesanais, mais
conservadores, que nao aceitam a comercializacdo de seu produto nesta fase, isto

€, produto novo, mesmo apoés o periodo de descanso.



19

2.4.8 Envelhecimento

Em condi¢cdes de ambiente especiais e em repouso, as substancias quimicas
normais da aguardente reagem entre si, formando novas substancias. Por exemplo,
acidos reagindo com alcoois formam ésteres, que sédo substancias mais aromaticas
do que as anteriores (uma cachaca de boa qualidade sensorial tem relagcao
ésteres/alcoois superiores préoximo da unidade); é&lcoois reagem com aldeidos
formando acidos. Assim, outras reac¢fes quimicas ocorrem até obtencdo de um
equilibrio entre as quantidades destes diversos componentes - é quando o buqué

esta pronto.

Observe-se que estas reacgdes, em condicbes naturais, sdo lentas e o
equilibrio é relativamente demorado. Durante o envelhecimento ocorrem também
outras alteracdes na composicdo quimica da cachaca, como a passagem de
substancias proprias da madeira. Essa mistura de materiais da madeira com a
cachaca confere a cor levemente amarelada e outras propriedades sensoriais como
aroma, gosto e sabor caracteristicos, até mesmo da espécie de madeira utilizada

para fabricar o barril ou o tonel.

A aguardente envelhecida apresenta aspecto, cheiro, cor, gosto e sabor de
melhor qualidade. Por isso e pelo seu maior custo de producdo, seu preco no
mercado também é maior. E evidente que a aguardente envelhecida sera de alta
qualidade se apresentar esta caracteristica quando nova. Uma aguardente de baixa

qgualidade continuara ruim apds o envelhecimento.

Para o envelhecimento, o produto é estocado em recipientes de madeira. As
espécies de madeira recomendadas sdo o carvalho (mais raro nos dias de hoje),
cedro, freijo e balsamo, dentre outras. Os barris devem ser estocados em locais
frescos, bem protegidos e limpos. O periodo minimo para o envelhecimento deve ser

de doze meses.

A Figura 3 ilustra o processo béasico de fabricacdo da cachaca.



Figura 3 -Fluxograma do processo de fabricacdo da cachaca.
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2.5 A presenca do cobre na cachaca
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Quando a cachaca € produzida em alambiques de cobre, ha a possibilidade

da contaminacdo do produto por este metal. O processo de contaminacdo, que se

inicia com a oxidacdo da superficie do equipamento, resulta na formacdo do

azinhavre:

2Cu (s) + O2(g) + H20 (g) + CO2(g) — Cu2(OH)2COs3(s)
Azinhavre
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Durante a destilagdo, o azinhavre € dissolvido e arrastado pelos vapores
alcodlicos contaminando o destilado principalmente com acetatos de cobre. Nos
seres humanos, o cobre é essencial para o bom funcionamento dos o6rgdos e
processos metabdlicos. No entanto, como todos o0s elementos e nutrientes
essenciais, uma alta ingestdo de cobre pode resultar em uma condi¢ao
correspondente de intoxicacdo, levando a um conjunto de efeitos adversos a saude
(THEOPHANIDES, 2002).

O consumo de cachaga com altas concentracdes de cobre pode levar a um
quadro de intoxicacdo aguda ou crénica. Uma intoxicagdo aguda pode ocorrer se a
guantidade de cobre superar 145 microgramas por litro no sangue e causa vomitos
de coloracdo verde, queda de pressédo, lesdo do figado e pode levar ao coma. A
intoxicacdo cronica, que acontece se a bebida for ingerida durante muito tempo —
meses ou anos, conforme a pessoa e a quantidade ingerida — provoca febre,
catarata, lesdo pulmonar e, em certos casos, morte (ONIANWA et al., 2001).

Para evitar intoxicacdes por cobre decorrentes do consumo de cachaca, a
legislacéo brasileira estabeleceu que a concentracdo maxima deste metal ndo pode
ultrapassar 5 miligramas por litro do produto (MAPA, 1997). Em alguns paises da
Europa, o limite méximo € de 2 mg/L (LIMA NETO et al, 1994). A limpeza
apropriada do alambique contribui para reduzir os niveis de cobre no destilado. Além
disso, métodos adicionais de remocédo do cobre, empregados apés a destilacéo,
reduzem significativamente as concentracdes deste metal. Dentre esses métodos,
destacam-se as remocdes por adsorcédo utilizando carvao ativado e resinas de troca
ibnica (KUNIGK et al., 2011).

2.6 O carvao ativado

Embora muitos métodos venham sendo propostos em trabalhos académicos,
0os métodos de remocdo de cobre em cachaca utilizados em escala comercial
utilizam principalmente filtros de carvéo ativado e resinas de troca idnica.

Os carvdes ativados sdo materiais carbonosos porosos que apresentam uma
forma microcristalina, ndo grafitica, que sofreram um processamento para aumentar
a sua porosidade interna. Podem ser obtidos por pirdlise e posterior ativacao de

gualquer precursor rico em carbono, seja de origem vegetal, como madeira e casca
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de coco, ou de origem animal, como 0ssos ou ainda de origem sintética, como
resinas fendlicas (DUTRA, 2015).

A pir6lise consiste em uma decomposicdo térmica do material carbonéaceo,
em temperaturas entre 500 °C - 900°C, produzindo uma estrutura porosa. A outra
etapa, a ativacao, ocorre em temperaturas acima de 700°C, e pode ser de dois tipos:
fisica ou quimica. Na ativagdo fisica, a matéria-prima desenvolve uma estrutura
porosa que aumenta a sua area superficial devido a um tratamento térmico realizado
com temperaturas entre 700 °C - 1000°C, sob atmosfera gasosa oxidante utilizando,
por exemplo, COz, ar atmosférico ou vapor d’adgua. Na ativacdo quimica, a matéria-
prima é tratada com um agente quimico ativador (acido nitrico ou fosférico, hidroxido
de sddio etc.) e em seguida aquecida, o que resulta na formacdo de uma estrutura
porosa. As propriedades adsorventes de um carvao sao essencialmente atribuidas a
sua grande area superficial, um alto grau de reatividade da superficie, o efeito de
adsorcdo e um tamanho de poros favoravel, o que torna a superficie interna
acessivel as substancias que se quer adsorver. O processo de adsor¢cdo em carvao
ativado se da principalmente no interior de seus poros, que podem ser classificados
como macroporos, com diametro acima de 50nm, mesoporos, com diametro entre 2

nm e 50 nm e microporos, com diametro inferior a 2 nm (SOUZA, 2010).

2.6.1 O processo de adsorcao

A adsor¢do é um processo fisico-quimico onde o adsorbato se fixa na
superficie do adsorvente, é uma dindmica em que as moléculas sdo trocadas entre a
solucéo e o adsorvente. Na adsorcdo fisica, o fenbmeno é reversivel e ha deposicao
de mais de uma camada de adsorbato sobre o adsorvente. As forgcas de Van der
Waals atuam na adsorc¢ao fisica e agem nos estados liquido, sélido e gasoso. Como
as energias liberadas sdo baixas, atingi-se mais rapido o equilibrio. Ja a adsorcéo
quimica é um processo irreversivel, pois se forma liga¢cdes quimicas entre o solido e
a molécula adsorvida, gerando uma Unica camada sobre o solido. As caracteristicas
da adsorcéo a partir do carvéo ativado sdo determinadas principalmente pela

estrutura dos poros e pela quimica de superficie (MOTA, 2012).

2.6.2 O carvéao ativado naremocéao do cobre em cachacga
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Ha poucos estudos publicados sobre a eficiéncia do carvdo ativado na
remogdo do cobre em cachaga. Entretanto, nesses estudos, o carvdo ativado
mostrou ser eficiente na remocéo desses ions. Kugnik et al. (2011) utilizaram carvao
ativado em poé para reduzir a concentracdo de ions cobre em amostras de cachaca,
na propor¢cdo de 10 g de carvdo em pd suspensos em 25 mL de bebida. Apds o
tratamento, houve reducgéo significativa dos niveis de cobre e todas as amostras
passaram a ter concentracdes bem abaixo da permitida pela legislacdo brasileira.
Lima et. al. (2006) relataram que, além da reducdo nas concentracdes de cobre, o
tratamento da cachaca com carvao ativado provoca reducdo da acidez volatil e das
concentragdes de ésteres e alcoois superiores.

2.7 Teoriade BET

A teoria de BET € associada com o conceito de adsorcdo multimolecular
baseada na teoria de Langmuir. O nome BET vem dos autores Brunauer, Emmett e
Teller. A teoria defende que a primeira camada de moléculas adsorvidas esta ligada
por forcas de adsorcdo. As da segunda camada tem as mesmas propriedades do
estado liquido e o calor de adsorcdo dessas moléculas € igual ao calor de
condensacdo da substancia adsorvida. As isotermas de adsor¢cdo devem ser
identificadas com uma, ou com a combinagdo dos 6 tipos existentes (BEZERRA,
2012), como mostra a Figura 4.
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Figura 4: Isotermas de adsorcéao.
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Fonte: BEZERRA, 2012.

Isoterma do tipo | € caracterizada por sélidos com microporosidade.

As isotermas do tipo Il e IV compreendem, respectivamente, sélidos néo
porosos e de soélidos com poros razoavelmente grandes.

As do tipo Il e V sdo conhecidas em sistemas onde h& maior interacdo entre
as moléculas do adsorvato do que com o sélido.

A isoterma do tipo VI € muito rara em relacdo aos materiais mais comuns. Ela
€ adquirida a partir da adsor¢cdo do gas por um solido ndo poroso de superficie
guase uniforme.

S&o encontrados dois ramos diferentes nas isotermas IV e V. O inferior
mostra a quantidade de gas adsorvida com o aumento da pressao relativa, enquanto
gue o ramo superior representa a quantidade de gas dessorvida no processo
inverso. Essas duas isotermas sao tipicas de sélidos mesoporosos e macroporosos,
onde o processo de evaporacado difere do processo de condensacdo. Esses dois
ramos presentes caracterizam uma histerese entre os processos de adsorcdo e
dessorcédo. A isoterma do tipo IV pode ser compreendida como a isoterma do tipo |l
com o fenbmeno de histerese, que sera acentuado quanto maior for a disperséao de

tamanhos de poro. Compreende-se que o tipo de isoterma € de acordo com o
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didmetro do poro em relacdo a adsorcdo e hd uma classificagdo dos poros de
acordo com o seu tamanho (TEIXEIRA, V.; COUTINHO, F.;GOMES A.,2001). A
tabela 1 ilustra a classificagdo dos poros quanto ao didametro das particulas
calculadas de acordo com a metodologia BET e classificada através das isotermas

de adsorcao.

Tabela 1: Classificacdo dos poros quanto seu diametro.

Classificacéo Diametro (A)
Microporo <20
Mesoporo Entre 20 e 500
Macroporo >500

Fonte: TEIXEIRA, V.; COUTINHO, F.;GOMES A.,2001.
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 Preparacgédo do carvéao ativado de bagaco de cana

Para este trabalho foram produzidos carvdes ativados fisica e quimicamente a
partir da carbonizacdo de bagaco de cana in natura (Figura 4) em forno elétrico
tubular CHINO (Figura 5).

Figura 5 -Bagaco de cana in natura.

Fonte: Autor, 2016.

Figura 6:Forno elétrico tubular CHINO.

Fonte: Autor, 2016.
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3.1.1 Carvao ativado fisicamente

Utilizou-se 50 g de bagaco de cana in natura que foi carbonizado no forno
elétrico tubular CHINO com vapor de agua a temperatura de 700 °C, a uma razao de
aquecimento de 10 °C, mantendo-se por 1 hora. Apés carbonizacéo, o carvao foi
lavado em agua quente até alcancar neutralidade. Ao final do processo, foram

obtidos12,5g de carvao,exibido naFigura 6.

Figura 7 -Carvao ativado fisicamente.

o s v

Fonte: Autor, 2016.

3.1.2 Carvéo ativado quimicamente

Uma mostra de 50 g de bagaco de cana foi embebida em solucdo de acido
fosforico durante 24 horas. Em seguida, a amostra foi carbonizada em forno tubular
elétrico CHINO com vapor de agua e razdo de aquecimento de 10 °C até 700 °C,
mantendo-se por 1 hora. Apos carbonizacdo o carvao foi lavado com agua quente
até pH neutro. Ao final do processo, foram obtidos 29,16 g deste carvao, exibido na
Figura 7.
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Figura 8 -Carvéo ativado quimicamente.

Fonte:Autor, 2016.

3.2 Determinacéo da area superficial
As areas superficiais das amostras de carvdo ativado foram determinadas
pelo método de BET, utilizando um microporosimetro ASAP 2020, ilustrado na

Figura 8.

Figura 9 -Microporosimetro.
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Fonte: Autor, 2016.

O célculo da area superficial é feito utilizando-se a equacéo de BET:
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|74 _ C3.p )
va ~ (i) a-a-a)

Onde:

V = Volume do gas adsorvido na amostra.

Ve = Volume do gas que corresponde ao recobrimento de uma monocamada
completa.

C3 = constante.

P = a pressao parcial do gas.

Po = Presséo do vapor do gas sobre a camada do adsorvato.

4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Para os carvbes produzidos, as areas superficiais BET e os tamanhos dos

poros sao exibidos na Tabela 2.

Tabela 2. Resultados da area BET e volume de poros.

Carvéo ativado Carvao ativado
fisicamente guimicamente

Area BET (m2g) 313 520

Tamanho dos poros (A) 19 21

Fonte: Autor, 2016.

4.1 Areas Superficiais

Os resultados obtidos para as areas superficiais BET, tanto para as amostras
ativadas fisicamente quanto para as ativadas quimicamente, estdo de acordo com
alguns trabalhos da literatura. Mohamed et al. (2015), obtiveram amostras de carvéo
de bagaco de cana ativado quimicamente com area superficial de 557 m?/g, valor
ligeiramente superior ao do carvédo produzido neste trabalho. Nachat et al. (2014),
obtiveram carvdo de bagaco de cana ativado fisicamente com area de 370 m?/g,

valor igualmente préximo ao obtido neste estudo.
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Entretanto, em outros trabalhos, alguns autores relataram a obtencao de
carvdes ativados de bagaco de cana com areas superficiais BET muito maiores do
gue as obtidas neste trabalho. Devnarain (2002), relataram a producdo de carvao
ativado fisicamente com areas de até 1063 m?/g. Jaguaribe et al. (2005), produziram
carvdo ativado fisicamente com area superficial de 806 m?/g e Sutrisno et al. (2016)

produziram amostras de carvéo ativado fisicamente com 661m?/g de area superficial.

4.2 Isotermas e poros

As isotermas obtidas (Figuras 10 e 11) apresentam fortemente o fendmeno da
histerese, onde a curva de dessorcdo se distancia da curva de adsorcgéao.
Observando o formato destas isotermas, pode-se concluir que elas sao do tipo V.

O carvao ativado fisicamente é predominantemente microporoso, uma vez
que o tamanho dos seus poros é de 19A. J& o carvédo ativado quimicamente possui
principalmente mesoporos, com tamanho de poros igual a 21 A (Tabela 1). No
entanto, por se tratarem de isotermas do tipo IV, pode-se afirmar que existe a
presenca de mesoporos e macroporos no carvao ativado fisicamente e de

macroporos no carvao ativado quimicamente.



Figura 10 -Isoterma de adsorcéo e dessor¢éo do carvao ativado fisicamente
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5 CONCLUSAO

e Os carvbes de bagaco de cana obtidos neste trabalho, ativados tanto
fisicamente  quanto  quimicamente, apresentaram  caracteristicas
semelhantes aos de outros trabalhos publicados na literatura, apesar de
alguns autores relatarem a producdo de amostras com areas superficiais
maiores.

e O carvdo ativado fisicamente apresentou tamanho de poros igual a 19 A, o
gue o torna predominantemente microporoso.

e O carvdo ativado quimicamente apresentou tamanho de poros igual a 21 A,
0 que o torna predominantemente mesoporoso.

e As isotermas de adsorcdo sdo do tipo IV para as duas amostras, 0 que

permite concluir a existéncia tanto de mesoporos quanto de macroporos.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Rever a metodologia utilizada, para tentar obter carvées com maiores areas
superficiais;

e Ultilizar as amostras obtidas na remocé&o de ions cobre em cachaca;

e Realizar a determinacéo do teor de cobre utilizando metodologias analiticas
oficiais fornecidas pelo Ministério da Agricultura, descritas nos Anexos A e B

deste trabalho;
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ANEXO A

Determinagéo de cobre em cachaca utilizando método colorimétrico.
1- METODO
Colorimétrico.
2 - PRINCIPIO
O cobre reage com o 2,2-diquinolilo gerando um composto violaceo que é fixado na fase
amilica e lido a 546 nm.
3 - MATERIAL
3.1 EQUIPAMENTO
a) Colorimetro ou espectrofotbmetro.
b) Capela.
3.2 REAGENTES E SOLUCOES
a) Solucdo padrdo de sulfato de cobre pentahidratado: 3,927 g de sulfato de cobre
pentahidratado (CuS04.5H,0) dissolvidos em &gua destilada, acidulada com 5 mL de &cido
sulfarico concentrado p.a. e diluidos a 1000 mL num baldo volumétrico.
b) Solugdo de 2,2-diquinolilo p.a.: 0,2 g de 2,2-diquinolilo p.a. dissolvidos em alcool
amilicop.a. e diluidos a 1000 mL num balao volumétrico.
c) Acido sulfurico p.a. (d = 1,84).
d) Alcool amilicop.a.
e) Cloridrato de hidroxilamina p.a.
f) Acetato de s6dio p.a.
g) Alcool etilico p.a.
3.3 VIDRARIA E OUTROS MATERIAIS
a) Béquer.
b) Tubo de ensaio com tampa nas dimensfes de 1,5 cm x 18 cm.
c) Pipetas volumétricas de 5, 10, 15, 20 e 25 mL.
d) BalBes volumétricos de 100 e 1000 mL.
e) Funil de vidro.
f) Papel de filtro qualitativo.
g) Frasco ambar de 1000 mL.
h) Pipetador.
4 - PROCEDIMENTO
4.1 CURVA PADRAO
Tomar 20 mL da solucdo padrdo de cobre e diluir para 1000 mL com agua destilada.
Desta, preparar solugbes contendo 1, 2, 3, 4, 5 e 6 mg/L de cobre; tomando
respectivamente, 5, 10, 15, 20, 25, 30 mL em baldo volumétrico de 100 mL. Completar o

volume com alcool etilico a 40%. Pipetar 10 mL de cada diluicdo final em tubos de ensaio.
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Adicionar 1,0 g de cloridrato de hidroxilamina em cada tubo de ensaio e agitar até dissolver.
Adicionar 1,0 g de acetato de sddio em cada tubo de ensaio e agitar até dissolver. Adicionar
10 mL (utilizando pipetador e na capela), de solucdo de 2,2-diquinolilo, tampar e agitar
durante 1 minuto. Esperar a separacao de fases e retirar a fase superior amilica com pipeta
e transferir para as cubetas do aparelho a ser usado. A cor violdcea desenvolvida é
proporcional ao conteudo de cobre existente. Efetuar a leitura em espectrofotobmetro (546
nm) ou colorimetro (filtro verde). Tracar a curva padrdo em papel milimetrado colocando os
valores obtidos de absorvancia na ordenada e as concentracdes de cobre (mg/L) na
abcissa.
4.2 AMOSTRA
Pipetar 10 mL e proceder da mesma forma que o padréo. Efetuar a leitura no aparelho e
encontrar a concentragdo correspondente na curva padrao.
4.3 BRANCO
Pipetar 10 mL de alcool 40%, e proceder da mesma forma que o padrao.
5- CALCULOS E EXPRESSAO DO RESULTADO
A concentracdo é expressa em mg de cobre por litro de amostra, pela féormula:

Cobre =CxF
Onde

C = Concentracao de cobre obtido na curva.

F = Fator de diluicéo para o caso de amostra com alto teor de cobre.

REFERENCIA
BRASIL. Ministério da Agricultura. Portaria n® 76 de 26 de novembro de 1986.
Dispbe sobre os métodos analiticos de bebidas e vinagre. Diario Oficial da Republica

Federativa do Brasil, Brasilia, 28 nov. 1986. Secao 1, pt. 2.

ANEXO B

Determinacéo de cobre em cachaca utilizando método espectrofotomeétrico.
1 - METODO
Espectrofotométrico.

2 - PRINCIPIO
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O cobre € dosado por espectrofotometria de absorcdo atdmica com chama de
ar/acetileno oxidante utilizando lampada de catodo oco de cobre, com a bebida
destilada desalcoolizada segundo o método da adicdo padréo.

3 - MATERIAL
3.1 Equipamento:

a) Espectrofotbmetro de absorcéo atbmica com chama.

b) Chama de ar/acetileno oxidante com fluxo de: ar 7,5 L/min; acetileno 1,8 L/min.
c) Lampada de catodo oco de cobre, numa corrente de 3,5 mA.

d) Fenda: 0,5 nm.

e) Comprimento de onda: 324,7 nm.

f) Banho-maria.

Nota: As condicdes acima séo dadas a titulo de exemplo.
3.2 Reagentes:

a) Agua desmineralizada ultrapura (18,2 M, por exemplo, Milli-Q).

b) Solucdo-estoque de cobre, contendol g Cu /L (por exemplo, titrisol Merck).

c) Solucao-padrao, contendol0 mg Cu /L. Transferir 2 mL da solucdo-estoque para
um baldo volumétrico de 200 mL e avolumar com agua desmineralizada ultrapura.

3.3 Vidraria:

a) BalGes volumétricos graduados de 50 e 200 mL.
b) Pipetas graduadas de 5, 10 e 50 mL.

c) Micropipeta automatica de 200 L.
d) Béquer de 250 mL.

e) Frasco de 20 mL com rosca.

4 - PROCEDIMENTO

4.1 PREPARACAO DA AMOSTRA

Transferir 50 mL da bebida destilada para um béquer de 250 mL e evaporar em banho-
maria até um volume de 10 mL. Deixar resfriar e transferir o concentrado para um baldo de
50 mL e lavar o béquer. Completar o volume com agua desmineralizada ultrapura.

4.2 Primeira adi¢&o (0,2 mg/L)

Transferir 5 mL da solucéo anterior para o frasco de tampa com rosca e adicionar 100 L da
solug&o-padrao de cobre (10 mg Cu/L).

4.3 Segunda adicéao (0,4 mg/L).

Colocar 5 mL da solucéo 4.1 no frasco de tampa com rosca e adicionar 200 L da solucéo-
padréo de cobre (10 mg Cu/L).

4.4 DETERMINACAO

Seguindo as instru¢des do manual do equipamento, ajustar o zero da escala das
absorvancias com o branco 3.2.a. Aspirar as amostras preparadas em 4.1, 4.2 e 4.3
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para o queimador do espectrometro, sucessivamente. Efetuar as determinacées em
duplicata. Registrar as absorvancias.

5 - CALCULO E EXPRESSAO DOS RESULTADOS

Tracar a curva de adicdo-padrdo da absorvancia em funcdo da concentracdo de
cobre. A concentracdo (C) de cobre é dada pela intersec¢do da reta das adi¢cbes
com o eixo das abscissas. O resultado sera expresso em miligramas de cobre por
litro (mg/L).

REFERENCIA
Recueildesméthodesinternationales d’analysedesboissonsspiritueuses, desalcools et de

lafractionaromatiquedesboisssons., OIV, Juin. 1994, Paris, 311p.



	1 INTRODUÇÃO
	1.1 Objetivo
	1.1.1 Objetivo Geral
	1.1.2 Objetivos Específicos

	2 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA
	2.1 História
	2.2 Definições
	2.3 A Cachaça em Números
	2.4 O processo produtivo da cachaça
	2.4.1 Recepção
	2.4.2 Extração do caldo
	2.4.3 Filtração
	2.4.4 Diluição do caldo
	2.4.5 Fermentação do caldo de cana
	2.4.6 Destilação
	2.4.7 Repouso após destilação
	2.4.8 Envelhecimento

	2.5 A presença do cobre na cachaça
	2.6 O carvão ativado
	2.6.1 O processo de adsorção
	2.6.2 O carvão ativado na remoção do cobre em cachaça

	2.7 Teoria de BET

	3 MATERIAL E MÉTODOS
	3.1 Preparação do carvão ativado de bagaço de cana
	3.1.1 Carvão ativado fisicamente
	3.1.2 Carvão ativado quimicamente

	3.2 Determinação da área superficial

	4 RESULTADOS E DISCUSSÃO
	4.1 Áreas Superficiais
	4.2 Isotermas e poros

	5 CONCLUSÃO
	6 SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS
	7 REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS

