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THE CONSTRUCTION OF A MULTI-CELL GALVANOSTATIC EQUIPMENT FOR ACCELERATED STABILITY ELECTRODE
TEST. The present work deals with the design and construction of an equipment for muti-cell accelerated stability test measurements
(AST) of dimensionally stable anodes (DSA). The equipment was built using only components that were available in the laboratory.
Measurements of three electrochemical cells can be performed using the developed software. The acquisition time interval and the

cut-off potencial can be set by the user. Experimental data for RuO, electrodes obtained with the built equipment are in agreement

with the literature.
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INTRODUCAO

Os anodos dimensionalmente estaveis (ADESs) sdo materiais
utilizados, principalmente, na produgdo de cloro e soda cdustica,
bem como em alguns outros processos eletroquimicos industriais
que envolvem a reagdo de desprendimento de oxigénio no anodo'.

Ao se objetivar o desenvolvimento de ADEs para uso em in-
dustria, alguns fatores, como custo do eletrodo preparado, eficién-
cia e durabilidade no processo de interesse, devem ser levados em
consideracdo. Todavia, o custo do eletrodo pode ser entendido nao
apenas como o custo envolvido em sua fabrica¢do, mas também
como uma relacdo entre custo de fabricacdo e tempo que ele per-
manecerd adequado naquele processo.

Em escala de laboratério, para se estimar o tempo de vida til
de um ADE, uma das técnicas utilizadas € o teste de estabilidade
acelerada (TEA). Tal técnica baseia-se no monitoramento da dife-
renca de potencial entre o eletrodo de trabalho (ET) e um de refe-
réncia (ER) em fungdo do tempo quando aplicada uma corrente
constante entre o eletrodo de trabalho e um contra-eletrodo (CE)>.
O final do TEA ocorre quando o potencial do eletrodo de trabalho
atinge um valor pré-determinado, normalmente 6 V (contra o ele-
trodo de referéncia)®. Conforme o material utilizado e as condi-
¢Oes experimentais, tais testes podem durar centenas de horas.

Existem atualmente potenciostatos e galvanostatos comerciais
que podem ser utilizados para se realizar os TEAs. Todavia, con-
forme ja mencionado, tais testes podem levar até centenas de horas
para serem concluidos, restringindo a utilizacdo de um equipamento
versatil, como um potenciostato, para uma aplicagdo relativamen-
te simples. Por este motivo, o presente trabalho propde a constru-
¢do de um sistema para teste de estabilidade acelerada de eletrodos
em mais de uma célula eletroquimica simultaneamente, utilizando
apenas equipamentos de baixo custo e que se encontravam a dispo-
sicdo no laboratério.
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PARTE EXPERIMENTAL
Preparacao dos eletrodos

Os eletrodos foram preparados utilizando-se placas de titanio de
10 x 10 x 0,5 mm como suporte (TiBrasil 99,7%). Os suportes foram
tratados com um jateamento de areia seguido de tratamento quimico
com HCI concentrado a quente por 30 min e solucdo de dcido oxdlico
10% (m/m) a quente por 30 min. Ao término do tratamento quimico,
os suportes foram lavados com dgua desionizada e secos a 130 °C.

A solugdo precursora do 6xido foi preparada dissolvendo-se
4cido citrico (AC) (Synth) em etileno glicol (EG) (Merck) a 60 °C.
A esta solugdo foi adicionado RuCl,.3H,0 (Fluka) na proporgdo
molar AC:EG:Ru de 1:4,65:0,33. A solucdo precursora foi aplica-
da no suporte por pincelamento e o material foi submetido a trata-
mento térmico a 130 °C por 30 min, seguido de aquecimento a 250
°C por 10 min a fim de aumentar a aderéncia da cobertura ao su-
porte. Finalmente, o material foi submetido a calcinacdo em 450
°C por 5 min para eliminar toda a matéria organica e formar o
oxido. Este procedimento foi repedido 10 vezes, originando uma
camada de 6xido de 2,2 + 0,2 mg cm? nos eletrodos.

As células eletroquimicas utilizadas e a conex@o entre as mes-
mas estdo ilustradas na Figura 1. Como pode ser observado, as
células sdo conectadas em série, de tal forma que o contra eletrodo
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Figura 1. Ilustragdo das células eletroquimicas utilizadas
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da célula 1 estd conectado com o eletrodo de trabalho da célula 2.
As medidas de potencial sdo realizadas utilizando-se os multimetros
conectados entre o eletrodo de trabalho e o de referéncia. O eletro-
do de trabalho foi construido conforme descrito acima. O contra
eletrodo utilizado foi uma placa de platina com area superficial
geométrica de 1 cm® Como eletrodo de referéncia foi utilizado um
eletrodo de calomelano saturado em NaCl (ECS). As medidas fo-
ram realizadas em soluc¢@o aquosa de dcido perclérico 1M como
eletrélito. A célula eletroquimica foi mantida a 50 °C e a densidade
de corrente utilizada foi de 0,8 A cm?. O tempo entre a aquisi¢do
de dois dados de uma célula foi de 10 s.

EQUIPAMENTO

O equipamento foi construido para a medida em trés células
eletroquimicas simultaneamente. Para tal, foram utilizados dois
multimetros HP 34401A* e um multimetro Keithley 195A% uma
fonte Keithley 228 A° como fonte de corrente; uma placa de interface
HPIB PCI conectada a um microcomputador com processador
Pentium 200 MHz. O software para aquisi¢do de dados foi desen-
volvido na linguagem HPVEE, versdo 5.0 (Hewlett-Packard)’®. E
importante salientar que foram utilizados equipamentos disponi-
veis no laboratdrio, para diminuir o custo. O mesmo tipo de equi-
pamento poderia ter sido construido com qualquer fonte de corren-
te estabilizada existente no mercado e medidos os potenciais de n
células, utilizando-se uma placa AD de n canais diferenciais.

O programa desenvolvido, cujo fluxograma simplificado encon-
tra-se na Figura 2, faz a aquisi¢do dos dados em intervalos pré-deter-
minados pelo usudrio, em até trés células eletroquimicas de maneira
independente, isto ¢, cada célula € lida separadamente. Uma condi-
¢do de potencial igual ou superior a 6 V determina o final do experi-
mento para cada uma das trés células. Caso uma ou mais células
atinja a condi¢do limite, o programa emite um aviso, SOnoro e visu-
al, dando ao operador tempo necessdrio para encerrar o experimento
naquela célula sem afetar as demais. E possivel também substituir
uma célula sem a necessidade de interromper o experimento nas
demais, uma vez que utilizamos um sistema de chaveamento com
interruptores do tipo HH, ilustrado na Figura 3, que permite causar
um curto-circuito em cada uma das células de maneira independen-
te. Se o operador ndo interromper o experimento, o programa inter-
rompe todas as células a fim de evitar uma sobrecarga na fonte.

Figura 2. Fluxograma simplificado de funcionamento do programa para
aquisi¢do de dados

RESULTADOS E DISCUSSAO

Testes de estabilidade acelerada foram realizados com eletrodos
semelhantes entre si, no equipamento montado. Na Figura 4, € apre-
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Figura 3. Esquema de montagem das chaves HH, com os eletrodos em série

sentado um cronopotenciograma com o perfil de um dado medido
para o eletrodo descrito na parte experimental. O resultado obtido €
tipico para TEA de eletrodo de RuO,’. E importante ressaltar que o
experimento foi propositalmente interrompido pelo experimentador
apds aproximadamente 35 h e, posteriormente, retomado, justificando
a existéncia de uma descontinuidade da curva nesta regido. Este com-
portamento também ¢ tipico para TEA de ADEs.
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Figura 4. Cronopotenciograma para um mesmo tipo de eletrodo utilizando
o equipamento construido

CONCLUSOES

A partir dos testes efetuados, pode-se concluir que o sistema
construido pode substituir com vantagens os equipamentos utiliza-
dos habitualmente para realizacdo de experimentos de teste de es-
tabilidade acelerada, uma vez que o custo de montagem (ou aqui-
si¢do) € baixo e existe a possibilidade de se testar mais de um
eletrodo simultaneamente e de maneira independente.

O sistema montado pode ser facilmente adaptado para sua utili-
zagdo também para ciclos de carga e descarga de baterias, utilizando
inversdo de potencial por chaveamento automatico nas células.
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