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APRESENTACAO

Aobra“Engenharia, Ciéncia e Tecnologia” aborda uma série de livros de publicacao
da Atena Editora. O volume Ill apresenta, em seus 11 capitulos, conhecimentos
relacionados a Gestao Energética relacionadas a engenharia de producdo nas areas
de Gestao de Recursos Naturais e Producao mais Limpa e Ecoeficiéncia.

A area tematica de Gestao Energética trata de temas relevantes para a geracao,
manutengao e gerenciamento de assuntos relacionados a energia elétrica. As analises
e aplicagcbes de novos estudos proporciona que estudantes utilizem conhecimentos
tanto tedricos quanto tacitos na area académica ou no desempenho da fungcdo em
alguma empresa.

Para atender os requisitos do mercado as organizacbes precisam levar em
consideracdo a area de Gestao Energética, sejam eles do mercado ou do préprio
ambiente interno, tornando-a mais competitiva e seguindo a legislacéo vigente.

Aos autores dos capitulos, ficam registrados os agradecimentos do Organizador
e da Atena Editora, pela dedicagao e empenho sem limites que tornaram realidade
esta obra, que retrata os recentes avancos cientificos do tema.

Por fim, espero que esta obra venha a corroborar no desenvolvimento de novos
conhecimentos de Gestdo Energética e auxilie os estudantes e pesquisadores na
imersdao em novas reflexdes acerca dos topicos relevantes na area de engenharia de
producéo.

Boa leitura!

Luis Fernando Paulista Cotian
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CAPITULO 4

DESENVOLVIMENTO DE UM PROTOTIPO DE PILHA A
COMBUSTIVEL DE OXIDO SOLIDO COM POTENCIA DE

Gabriel Leonardo Tacchi Nascimento
CEFET-MG - Centro Federal de Educacéao
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Belo Horizonte - MG
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RESUMO: A busca por sistemas de geracao
de energia mais eficientes e menos poluentes
tem despertado grande interesse nas empresas
geradoras de energia e na comunidade
académica. Nesse contexto, as pilhas a
combustivel de oOxido sOlido apresentam
caracteristicas que as colocam como uma das
principais alternativas de geracéo limpa de
energia. Essas pilhas, quando alimentadas por
hidrogénio, tém rendimento superior a 70 % e
liberam agua como Unico produto da reacgdo.
Este artigo relata o desenvolvimento do projeto
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GERACAO DE 1 KW

em que foram construidos dois protétipos
de pilhas a combustivel de éxido sélido. Os
resultados indicam a possibilidade de se
alcancar 1 KW de poténcia. Este resultado é
inédito no Brasil.

PALAVRAS-CHAVE: Célula a combustivel de
Oxido soélido, energia renovavel, hidrogénio,
PaCOS, SOFC.

ABSTRACT: The search for more efficient and
less polluting energy generation systems has
aroused great interest in energy generating
companies and in the academic community.
In this context, solid oxide fuel cells have
characteristics that make them one of the
main alternatives for clean energy generation.
These cells, when fed by hydrogen, have yields
higher than 70% and release water as the only
product of the reaction. This article reports
the development of the project in which two
prototypes of solid oxide fuel cells were built.
The results indicate the possibility of reaching
the power of 1 KW. This result is unprecedented
in Brazil.

KEYWORDS: Solid oxide fuel cell, renewable
energy, hydrogen, PaCOS, SOFC.

11 INTRODUCAO

As pesquisas relacionadas a pilhas a
combustivel tém sido intensificadas devido ao
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aumento da demanda de energia e a necessidade de producéo de forma mais eficiente
e com menor impacto ambiental. Esse tipo de tecnologia tem se destacado por ser um
método muito eficiente de producéo de energia, com minima ou nenhuma emissao de
poluentes toxicos e de ruidos.

As pilhas a combustivel sao dispositivos que realizam a conversao da energia
quimica contida em um combustivel, usualmente o hidrogénio, diretamente em energia
elétrica. Diferentes tipos de pilhas a combustivel tém sido desenvolvidos, sendo os
principais apresentados na Tabela 1.

Temperatura de opera-

Tipo Eletrélito
cao
Pilha a Combustivel de Polimero 40 - 80°C
Membrana Polimérica
Pilha a Combustivel Al- Hidréxido de
calina 2 aai 65— 220°C
potassio
Pilha a Combustivel de Acido fosforico 205°C
Acido Fosforico
Pilha a Combustivel de ) o
Carbonato Fundido Carbonato Fundido 650°C
Pilha a Combustivel de Ceramica 600 — 1000°C

Oxido Solido

Tabela 1 - Principais tipos de Pilhas a Combustivel

As Pilhas a Combustivel de Oxido So¢lido (PaCOS), que operam a altas
temperaturas, apresentam algumas vantagens frente aos demais tipos de pilhas,
como: elevada eficiéncia na producdo de eletricidade, facilidade de gerenciamento
do eletrdlito solido e possibilidade de reforma do combustivel (conversdo em géas de
sintese H, e CO) no proprio corpo da célula. Dessa forma, varias fontes de hidrogénio
podem ser utilizadas pela pilha a combustivel, tais como: gasolina, gas natural, 6leo
diesel, gas de sintese, metanol, etanol, biodiesel, etc. O rendimento elétrico dessa
pilha pode chegar, teoricamente, a acima de 70%. Este valor € muito superior aos
obtidos pelas maquinas térmicas cujos rendimentos ndo chegam a 30%. Além disso,
esse gerador nao emite ruido.

As PaCOS sao constituidas, fundamentalmente, por células unitarias compostas
por dois eletrodos porosos, catodo e anodo, separados por um eletrélito denso de
elevada conducao ibnica. Para obter-se uma poténcia elevada, é necessario fazer
o empilhamento («stack”) de células unitarias, ligando-as em série ou em paralelo
através de interconectores. A Figura 1 apresenta a configuragdo de uma célula a
combustivel e uma unidade de uma pilha “stack”.
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Corrente

Interconector

Catodo 50 pm
Eletrélito 10 um H, Eletrdlito
Catodo
de pilha €

Interconector

Figura 1 - Imagens ilustrativas de uma célula a combustivel suportada pelo anodo (esquerda) e
uma unidade bésica de pilha (direita).

O objetivo principal do projeto foi o desenvolvimento de um protétipo de pilha
a combustivel de 6xido so6lido com poténcia de geracdo de 1 KW. Além disso, o
projeto visou, entre outros, o desenvolvimento da tecnologia nacional para sintese,
conformacdo e sinterizacdo de sistemas ceramicos destinados a elaboracdo dos
materiais de anodo, catodo e eletrdlito que serdo empregados nas células unitarias
das PaCOS e a formacao de méo-de-obra especializada para desenvolvimento e
fabricacéo deste tipo de pilhas no Brasil.

Para alcancar tais objetivos, empregou-se uma metodologia de scale-up em que
o estudo de otimizaggo foi feito inicialmente em células botées com 20 mm de didmetro
e aplicado, posteriormente, em células de 80 mm utilizadas no protétipo. O projeto
gerou como produtos principais dois prot6tipos e a partir destes resultados observar
a possibilidade de construcédo de uma pilha combustivel de 1 KW. Os trabalhos foram
executados em conjunto com a Companhia Energética de Minas Gerais (CEMIG), cujo
interesse principal é de diversificar a sua matriz energética.

2| DESENVOLVIMENTO DA PESQUISA

A fim de desenvolver o protétipo, o projeto foi dividido em trés etapas. A primeira
visou otimizar a elaboracdo dos componentes isolados (anodo, eletrélito e catodo) e
das células unitarias. Estudos de meia-células permitiram avaliar o desempenho de
cada componente antes da confeccdo da célula unitaria. Na segunda etapa foram
feitos testes eletroquimicos em células botdes com diametro de 20 mm, em seguida,
foram fabricadas células com didmetro de 80 mm a partir dos parametros otimizados
das células botdes. Na terceira etapa foram montados e testados os dois protétipos
com poténcias diferentes. O resumos das atividades desenvolvidas s&o observados
na Figura 2, onde se mostra a ordem dessas dentro das trés etapas do projeto.
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Preparo dos filmes de Ampliacdo de tamanho

{ eletrodos e eletrolitos ] { das células }

[ Sintese dos pos ] -[ Preparo das suspensoes ]

Protétnpo de 100 W ]

Protdnpo de 1KW }

Figura 2 - Fluxograma das etapas do projeto.

2.1. Sintese dos pos

A maior parte dos pés utilizados na fabricacdo das células foram sintetizados
no LaMPaC, a partir de precursores quimicos comerciais. Com isso, o laboratério
desenvolveu tecnologia prépria para a sintese de pds ceramicos. A Tabela 2 apresenta
os constituintes quimicos de cada um dos p6s ceramicos sintetizados, bem como, sua
funcdo na PaCOS.

Todos os poés sintetizados foram caracterizados por difracdo de raios X,
espalhamento de luz dindmico e isoterma de adsorcao de gas nitrogénio.

Na difracdo de raios X foi utilizado um difratdmetro de raios X da RIGAKU,
modelo Geigerflex, radiacdo CoKa, com tensao de 32,5 kV, corrente de 25 mA para o
método de andlise. Os resultados de difragcdo foram analisados por comparagdo com
os padrdes de difracdo de Joint Commitee of Powder Diffraction JCPDS.

Material Abreviatura Funcao
Céria dopada com gadoli- Precursores de eletrolit
nio e zirconia dopada com CGO/YSsz ecursores de eletrolito
itria para PaCOs.

Oxido de niquel e 6xido

de zircbnia dopada com NiO/YSZ Precursores de anodo
e para PaCOs.
itria.
Ferrita cobaltita de lanta- Precursores de catodo
nio dopada com estrén- LSCF
cio para PaCOs.

Tabela 2 - Materiais ceramicos desenvolvidos no projeto e sua fungéo

A analise de Espalhamento de luz dindmico baseou-se na suspensao do pé em
etilenoglicol com auxilio de um ultrassom durante 5 minutos. Apbs esse tempo, cada
suspensao permaneceu em repouso por 3 horas para sedimentacao dos aglomerados.
O sobrenadante foi entdo analisado em cubeta de vidro no aparelho Zetasizer 3000
(M/S Malvern Instruments Ltd, UK).

A analise de adsorgéo de géas nitrogénio foi realizada a 77K usando o analisador
de adsorcao Quantachrome Nova 2200. Antes das medidas de adsorcdo, as amostras
foram desgaseificadas por 4 h a 393 K. Os dados foram tratados com o programa
NovaWin V.10 1997-2007 Quantachrome Instruments Software (Boynton Beach, FL,
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USA).
Através de tais analises foi possivel determinar a estrutura cristalina, o tamanho
médio das particulas e a area superficial de cada pé.

2.1 Preparo das suspensoes de eletrolito e eletrodo

As suspensodes de anodo, catodo e eletrdlito sdo as precursoras dos filmes que
compdem a célula a combustivel. Elas foram preparadas a partir dos p6s sintetizados,
tendo sido caracterizadas por analise térmica e reologia.

A anadlise térmica visa o estudo do comportamento do material durante o
processo de aquecimento, medindo a sua perda de massa em funcéo da variacéo
da temperatura. Essas informag¢des sao importantes na elaboracdo das rampas de
temperatura do tratamento térmico dos filmes que serao fabricados. A Figura 3, mostra
em carater ilustrativo, uma analise térmica da suspensao de anodo de NiO/YSZ. Foi
utilizado o aparelho da marca Shimadzu modelo DTG60.

TGA

DrTGA

100.00 e ——
LiaF

e : L .y i I, L N A LR W L
.._;v.‘\"-"\’\"-'\"f*""f'-’*-""v'f"?" L Nt

-1.223%

0.649%

+0.00

0.0

+0.20

518.25C | — ] a e
7000, . . . . \ 541.24C ) ) ) 1098.85C |,
0.00 500.00 1000.00

Temp[C]

Figura 3 - Curvas TG, DTG e DTA para a suspensao de NiO/YSZ.

O comportamento reoldgico das suspensdes indica o nivel de floculacdo das
particulas na solucdo. As medidas reologicas foram feitas no Redmetro Haake
Rheostress 600 em modo de taxa controlada. Como exemplo, a Figura 4 mostra a
analise reoldgica da suspenséo de CGO.
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Figura 4 - Curvas de fluxo da suspenséao produzida com 40 % de p6 CGO.

Para a Figura 4, pode-se interpretar o grafico de maneira que € indicada que a
suspensao de CGO apresentou comportamento pseudoplastico, ou seja, viscosidade
decresce com o0 aumento da taxa de cisalhamento. Esse comportamento favorece a
deposicao da suspenséo. No caso da serigrafia, a passagem da suspensao atraves
da tela é favorecida. Quanto ao comportamento ao longo do tempo, a suspenséo
apresentou-se levemente tixotropica, isto €, a viscosidade diminui ligeiramente ao
longo do tempo.

2.2 Preparo dos filmes de eletrodlito e eletrodo

Foram utilizadas trés técnicas de deposicao, escolhidas de acordo com as
caracteristicas desejadas para cada filme. Os filmes de anodo foram preparados por
colagem em fitas (tape casting), os de eletrélito por pincel e areografia e os de catodo
por serigrafia.

Na técnica tape casting, a suspensao precursora do anodo é vertida em um
compartimento do equipamento com uma saida mdével, chamada de doctor blade,
cuja altura regulavel determina a espessura do filme. Abaixo do blade, move-se uma
esteira que faz o arraste da suspensao. O doctor blade foi ajustado para formar filmes
de anodo com espessura de 1,0 mm. A Figura 5 mostra uma visdo superior e lateral de
parte do Tape Casting durante o processo.
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Figura 5 - Processo de colagem de fita de anodo: visdo superior (esquerda) e lateral (direta) de
parte do aparelho de Tape Casting durante a colagem da fita de anodo.

A deposicao do filme de eletrdlito de YSZ foi realizada por areografia sobre a
pastilha de anodo usando um equipamento da marca Aeromax, modelo AE-10. Foram
realizadas 3 deposicoes de filme. Apds essas deposicdes foi realizado o tratamento
térmico do filme e, posteriormente, os mesmos foram sinterizados a 1500 °C por 6h.

Os filmes de CGO foram elaborados por serigrafia em equipamento Screen
printer semiautomatica EKRA E1THYB com tela de 150 mesh. Os substratos utilizados
foram os anodos de NiO/YSZ recobertos com os filmes de YSZ. ApOs a obtencéo da
espessura desejada, as amostras foram sinterizadas em forno.

Os filmes de LSCF foram elaborados, semelhantemente aos filmes de CGO, por
serigrafia com tela de 275 mesh para o catodo funcional e 325 mesh para o catodo
coletor. Os substratos utilizados foram os anodos de NiO/YSZ recobertos por filmes de
YSZ e de CGO. Apéds a aplicagao do numero apropriado de camadas (4 para o catodo
funcional e 18 para o catodo coletor) as amostras foram sinterizadas.

A principal técnica utilizada para a caracterizacéo dos filmes das células foi a
microscopia eletrénica de varredura (MEV). Por meio das imagens obtidas foi possivel
diferenciar cada filme, bem como, verificar suas estruturas. Tal anélise permite, entre
outros, o controle de camadas com caracteristicas intermediarias entre o eletrodo e
o eletrélito. Essas camadas, denominadas Camadas Funcionais (CF), proporcionam
um gradiente de composicao e de porosidade que evita incompatibilidades quimicas
e mecanicas entre materiais. A camada externa e porosa do eletrodo, responsavel
pelo contato eletroquimico com o circuito externo, é denominada Camada Coletora
de Corrente, ou simplesmente Camada Coletora (CC). A Figura 6 apresenta a
microestrutura de um catodo bicamada CF/CC.
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Figura 6 - Microestrutura de um catodo bicamada.

Foipossivelobtereletrodoshomogéneos, aderentes e comporosidade e espessura
adequadas a posicéo relativa do eletrodo (catodo funcional ou coletor de corrente).
Quanto ao catodo coletor, o formador de poros de grafite possibilitou a obtencao de
uma estrutura porosa e com boa condutividade, sendo apropriada a utilizacdo da
composicao La,Sr,,Co, Fe O, ;. Ja o catodo funcional mostrou-se eficiente quando

0,27 38-0"
preparado na forma do compésito de La, ,Sr, ,,Co, ,Fe,,0,/Gd,,Ce, O, , utilizando-

0,54~ 0,44 0,83
se p6 de menor granulometria, quando comparado ao empregado para o catodo
coletor e sendo o filme sinterizado em temperatura superior a do catodo coletor (1200

°C e 1140 °C respectivamente).

2.4. Célula completa de 20 e 80 mm

As células elaboradas pelo LaMPaC seguiram a estrutura apresentada na
Figura 7, utilizando-se como suporte um anodo de 6xido de niquel (NiO) com zircénia
estabilizada com itria (ZEl ou YSZ). Apds a fita ter sofrido os tratamentos térmicos,
foi depositado sobre ela um filme de ZEI por spray e outro filme de céria dopada
com gadolinio (CGO) por serigrafia. Ap6s as camadas dos eletrolitos terem sido
densificadas por sinterizagéo, depositaram-se filmes de ferrita cobaltita de lanténio
dopada com estréncio (LCSF) por serigrafia.
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Figura 7 - Desenho das camadas que compdem a célula LaMPaC

A Figura 8 mostra uma imagem da secao transversal da célula LaMPaC obtida
por microscopia eletrénica de varredura apos as etapas de otimizacdo. Nessa imagem,
se observa a presenca da bicamada de catodo, formada catodo funcional (CF) e pelo
catodo coletor de corrente (CC).

Anod ZEl CGO CF cC Anodo ZEl CGO CF
e . Vi sl

~ DI VL) B

Figura 8 Imagem obtida por MEV da célula LaMPaC otimizada.

A medicado eletroquimica das células botbes, de 20 mm de didmetro, utilizou o
equipamento fabricado pela Norwegian Electro Ceramics SA, modelo Probostat. Ele é
composto por uma coluna cerdmica e uma base que recebe a alimentacdo de gases e
coleta a energia gerada. Utilizou-se também um potenciostato, um forno tubular e um
sistema de controle de fluxo de gases.

Na Figura 9, observa-se o comportamento das medidas eletroquimicas realizadas
para a célula LaMPaC otimizada com camadas funcionais, na qual se verificou uma
densidade de poténcia maxima de 1055 mW/cm? a temperatura de 800°C.

Apl6s a otimizagdo dos componentes da célula botdo, a préxima etapa foi a
mudanca no tamanho da célula de 20 para 80 mm. O aumento do tamanho do anodo
foi o principal desafio a ser superado, visto que este é o suporte da célula. Para o
desenvolvimento de anodos com maior area, foi necessario minimizar os defeitos das
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fitas obtidas por colagem, no que se refere a reducédo do numero de bolhas e trincas.
Esse resultado foi alcangado pela desaeracao da suspenséo e controle da velocidade
de evaporacdo do solvente. Novos estudos foram realizados a fim de impedir o
empenamento das pecas. Esse resultado foi alcancado mediante o uso, durante a
sinterizagcéo, de pecas ceramicas compressoras com peso controlado. Na Figura 10 é
ilustrada a diferenca de tamanho entre as células de diferentes tamanhos.
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Figura 9 - Gréfico das medidas elétricas realizadas na célula com camadas funcionais nas
temperaturas de 600, 650, 700, 750 e 800°C.

2cm

Figura 10 - Imagem dos anodos com areas de catodo de 80 e 20 mm, respectivamente, obtidos
por moldagem de fitas usados como suporte para as células a combustivel.

2.5. Protétipo de 100 W

Através dos resultados ilustrados na Figura 9, foi-se calculado que para uma
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poténcia de 100 W seriam necessarias trés células com area catodica de 80 mm.
Sendo assim, foi-se construido um protétipo, utilizando como interconectores aco do
tipo Inconel, usinados sob desenho especifico para otimizar a troca dos gases com
as células. Cada célula foi selada em um suporte metélico e em seguida empilhada,
gerando o protétipo de 100 W, como apresentado na Figura 11.

Figura 11 - Prot6tipo de 100 W montado

A montagem do prot6tipo foi realizada em 9 etapas, resumidas na Figura 12,
detalhadas:

- Etapa 1: A base do prot6tipo € o suporte do empilhamento e possui as tubu-
lacOes de entrada dos gases. Junto a base, se encaixam os parafusos para
fechamento da pilha.

- Etapa 2: Em seguida, coloca-se a folha de mica, formatada a montagem do
prototipo. Ela visa garantir a estanqueidade do sistema e prover o isolamen-
to elétrico entre o interconector metalico do catodo e a base. Fixa-se a folha
por meio de pinos-guia que mantém a montagem alinhada.

+ Etapa 3: Coloca-se o interconector referente ao catodo. Ele possui a funcao
de distribuir o oxigénio por igual na célula do prototipo, além de realizar o
contato elétrico.

- Etapa 4: Novamente coloca-se uma folha de mica para garantir o isolamento
elétrico entre o interconector e o suporte metalico, bem como, a estanquei-
dade do sistema.
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Figura 12 - Etapas da montagem do protétipo de 100 W.

« Etapa 5: Aplica-se a tela coletora de corrente, que realiza o contato elétrico
entre catodo e interconector metalico. Ela deve possuir boa condutividade a
altas temperaturas e resisténcia para operar em atmosferas oxidantes.

+ Etapa 6: Instala-se o suporte metélico com a célula propriamente dita, ja
com o selante vitreo.

+ Etapa 7: Em seguida, instala-se a mica e a tela coletora de corrente do ano-
do, preparando a camada para receber o interconector no qual passara o
hidrogénio.

- Etapa 8: Repetem-se as etapas até empilhar trés células. Coloca-se o inter-
conector de fechamento do anodo, que possui apenas a face de passagem
do hidrogénio. Coloca-se uma folha de mica para isolar o interconector final
e a placa superior do protétipo e retiram-se os pinos-guia.

+ Etapa 9 Coloca-se a placa superior do protétipo que possui a tubulagéo de
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saida dos gases. O fechamento e compressao do prototipo sédo assegura-
dos por 12 porcas.

Os testes elétricos do protoétipo de 100 W foram divididos em duas partes, uma
de aquisicdo dos dados e outra de tratamento dos dados. O sistema montado, foi
composto por:

+ Forno tubular vertical bipartido que atinge temperaturas de até 1000°C;
Sistema de controle de fluxo de gases;

« Computador para coleta, controle e armazenamento de dados;

« Carga eletrénica de 1200 W modelo 8514 da marca Bk Precision;

- Sistema Agilent modelo 34980A para capturar as leituras de dados em mul-
ticanais.

Os testes elétricos iniciaram-se com aquecimento do sistema até atingir a
temperatura de 800 °C. Em seguida, foi realizado o processo de redu¢ao do anodo de
NiO para Ni. Esse processo consistiu na injecéo controlada de hidrogénio no lado do
anodo por 40 horas, de maneira a encontrar o melhor fluxo para o processo. A redugcéao
do anodo foi monitorada por medidas de potencial em circuito aberto. O processo
foi considerado finalizado quando o valor do potencial de cada célula atingiu 1,1V,
totalizando 3,3 V.

Posteriormente, ao processo de reducéo, iniciou-se o acionamento do prototipo
com a injecdo de oxigénio no lado do catodo. Utilizou-se as vazdes de 250 mL/min
para o hidrogénio do lado do anodo e um fluxo de 500 mL/min de oxigénio para o
lado do catodo. Para aquisicao e posterior tratamento dos dados, variou-se a corrente
elétrica em intervalos de 2,5 A até alcancar 40 A. No valor maximo de corrente o
protétipo atingiu um pico de 115 W de poténcia, alcangcando o objetivo desta etapa.
A Figura 13 mostra o grafico da poténcia gerada ao longo do tempo apds a etapa de
reducéo das células.

Apo6s 50 horas de experimento o fluxo dos gases foi interrompido, o sistema
foi desligado e iniciou-se o tratamento dos dados obtidos. A Figura 14 apresenta as
imagens do protétipo antes do acionamento e depois do resfriamento do sistema.
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Figura 13 - Grafico da poténcia verificada no protétipo, do inicio dos experimentos com a
corrente até o término.

Figura 14 - Fotografias do protétipo do prototipo de 100 W, antes (na esquerda) e apds (na
direita) o acionamento do sistema.

2.6. Protoétipo de 1KW

Por razdes de seguranca, limitagdes no controle de temperatura e estanqueidade
dos gases, foram montados apenas 2 dos 6 modulos necessarios para gerar a poténcia
de 1 kW. Os moédulos, um contendo 3 células e outro com 2 células, foram montados
em série. A montagem e os testes seguiram procedimento e especificacdo de células
semelhantes aos adotados para o protétipo de 100 W.

Ostestesde funcionalidade do protétipo foramrealizados no LaMPaC. Inicialmente
o protétipo foi aquecido a uma até 800 °C. Em seguida, iniciou-se o processo de
reducéao lenta com a alimentacéo de hidrogénio a 150 mL/min por 5 horas no lado do
anodo. Esse procedimento foi adotado para se evitar a quebra das células devido a

retracdo que ocorre durante a reducéo eletroquimica do anodo.
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A reducéo total do NiO a Ni foi alcangada com a injecdo de uma mistura de
hidrogénio e nitrogénio a uma vazéo de 2,5 L/min por mais 5 horas. Entéo, o fluxo de
nitrogénio diminuido gradativamente e o de hidrogénio aumentado até se alcancar
uma vazao somente de hidrogénio. O processo de reducédo foi encerrado quando o
potencial do protétipo atingiu 5,4 volts, apds 10 horas de experimento. A Figura 15
apresenta a evolucéo do potencial de cada célula durante o processo de reducgao e
acionamento do protoétipo.
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Figura 15 - Grafico das medidas do diferencial de potencial em V em relagéo ao tempo, para
cada célula do protétipo.

O valor experimental de 1,1 volts de potencial de circuito aberto alcancado por
cada célula apds o término da etapa de reducao indica a completa reducéo das células e
a estanqueidade do sistema. Ao fim do processo de reducéo, iniciou-se o acionamento
do prototipo a 800 °C. Nessa fase, o catodo foi alimentado com oxigénio a um fluxo de
3,0 L/min e o0 anodo com hidrogénio a um fluxo de 1,0 L/min. A Figura 16 apresenta o
potencial do prot6tipo durante seu processo de reducéo e de funcionamento. Apés o
acionamento do prot6tipo, préximo a 10 horas de experimento, o potencial diminui de
5,4 V para 3,0 V devido a perdas por polarizagao no anodo e no catodo. Em seguida,
ocorre um aumento gradativo do potencial até 20 horas de experimento, quando o
potencial atinge o valor maximo de 4,4 V. Logo ap6s as 20 horas de experimento
notou-se uma queda do potencial para 3,8 V.
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Figura 16 - Grafico das medidas do diferencial de potencial em V, para o protétipo durante todo
o tempo de funcionamento do mesmo.

Esta queda foi atribuida as perdas de rendimento das células 1 e 4. Durante o
restante do experimento o potencial se manteve proximo a 3,8 V com ligeira queda
apos 80 horas de funcionamento. As perdas de rendimentos das células 1 e 4 podem
estar relacionadas a varios fatores, dentre eles, a deterioracéo ou quebra das células,
a falta de homogeneidade de temperatura dos gases ou reacdes paralelas entre os
componentes das células. Por medidas de segurancga, ap6s 100 horas de funcionamento
o prototipo foi desligado. Posteriormente, quando desmontada a pilha para inspecao
verificou-se que a célula 1 possuia uma trinca. Ja para a célula 4 verificou-se que se
encontrava intacta.

Na Figura 17 observa-se a curva da poténcia gerada pelo protétipo, obtida pela
multiplicacdo da diferenca de potencial em volts, pela corrente medida em amperes.
Imediatamente ap6s o acionamento do prototipo, observou-se um aumento gradativo
entre a vigésima oitava e a quadragésima sexta hora de experimento, até o valor
maximo de 119 W. Em seguida, ocorreu uma diminui¢cdo da poténcia devido a queda
de potencial das células 1 e 4. Entretanto, observa-se que a poténcia da célula estava
crescente, portanto € esperado um adicional na poténcia caso nao houvesse a trinca
na célula 1.
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Figura 17 - Gréfico da evolucao da poténcia em fungéo do tempo

De acordo com os estudos feitos no LaMPaC, foi estimada uma poténcia de 165
W para um conjunto de 5 células com 80 mm de didmetro. Dessa forma, a poténcia
alcancada pelo protétipo esta proxima ao valor esperado para uma pilha com cinco
células. O sistema continuou funcionando por aproximadamente 100 horas.

31 CONCLUSAO

A pilha a combustivel € uma das principiais alternativas na busca de sistemas
de geracdo de energia mais eficientes e com baixa emissdo de poluentes. O
desenvolvimento deste projeto permitiu a constru¢cao de dois protétipos de PaCOS
com poténcias superiores a 100 W.

O protétipo de 100 W alcangou uma poténcia de pico de 115 W e o sistema se
manteve estavel por 50 horas com uma poténcia média de 50 W. O principal prot6tipo,
formado por dois médulos contendo 2 e 3 células cada, funcionou plenamente por
quase 20 horas, alcancando uma poténcia de 119 W. Embora o protétipo de 1 kW
nao tenha sido montado com todos os mddulos calculados, a poténcia obtida foi muito
proxima a estimada por meio dos estudos de otimizacao realizados em células botdes.

Esses resultados comprovam a eficiéncia dos sistemas testados e validam a
proposicao de um sistema em série. Trata-se do primeiro protétipo nacional com
empilhamento e poténcia gerada acima de 150 W, o que coloca o grupo LaMPaC
como pioneiro na montagem e acionamento de pilhas do tipo 6xido sélido no Brasil.

De posse desses resultados os proximos estagios a serem atingidos estdo na
utilizacdo de etanol como combustivel para as células, o que requer a elaboracéo
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de novos anodos para PaCOS. Também, devem ser elaborados novos projetos de
design e de fluxos térmicos e de gases que permitam o controle de temperatura e
estanqueidade dos gases em protétipos de poténcias superiores.
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