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A transicao energética global exige tecnologias eficientes para producdo de combustiveis sintéticos limpos. Os eletrolisadores de 6xido
solido (SOEC) operam a 600—1000 °C, mas selantes adequados para 800 °C e 2 bar sdo escassos. Este trabalho avalia selantes
compressivos — papel de mica flexivel e feltro de alumina — por ensaios de compresséo ¢ vedagéo a frio (25 °C) e a quente (800 °C).
O feltro de alumina apresentou vedaco eficiente mesmo a baixas cargas de compressdo, enquanto a mica demonstrou maior
estabilidade dimensional, porém vedagdo limitada acima de 0,5 bar.
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INTRODUCAO

Com o crescimento continuo da demanda
energética global, intensifica-se a busca por solu¢des para
a producdo de energia elétrica de forma mais limpa e
sustentavel [1,2]. As tecnologias baseadas no hidrogénio,
como as células a combustivel de 6xido sélido (SOFCs),
vém ganhando destaque por aliarem baixo impacto
ambiental a elevada eficiéncia, superando os limites
termodindmicos impostos pelo ciclo de Carnot [3,4].

Os Eletrolisadores de Oxido Solido (SOEC)
representam uma abordagem eficiente para a producdo de
hidrogénio verde e de gas de sintese (CO + H:) via co-
eletrélise de CO: e H20, viabilizando a produgdo de e-
fuels. Operando entre 600 °C e 1000 °C, um dos principais
gargalos tecnologicos € a vedag@o hermética dos reatores
em alta temperatura e pressao [5,6].

A auséncia de selantes adequados para 800 °C e 2
bar compromete a eficiéncia (70-90 %) e a durabilidade
dos sistemas. O objetivo deste trabalho é avaliar materiais
selantes compressivos para reatores Co-SOEC, buscando
superar os desafios técnicos da pressurizagdo ¢ aumentar
a eficiéncia da produgdo de e-fuels em até 10 %.

MATERIAL E METODOS
Revisao bibliografica

A revisdo bibliografica foi conduzida nas bases
Scopus e Portal CAPES, utilizando o software
Bibliometrix. As palavras-chave "Sealing" e "SOFC"
foram aplicadas ao titulo, resumo e palavras-chave. Dos
533 artigos encontrados, foram selecionados os 50 mais
citados e, apds analise dos resumos, 25 compuseram a
revisao final.

Caracterizacio de Propriedades Intrinsecas:

Medi¢do de CTE em diferentes atmosferas,
analise de Tg, Ts e cristalizagdo (DSC), determinagio de
fases cristalinas (DRX), estabilidade térmica (ATG) e
comportamento reoldgico para otimizagdo da aplicagdo.
Testes de Compatibilidade Quimica e Interfacial:

Co-sinterizagdo de selante com materiais de
interconexao, eletrolito e eletrodos sob ciclos térmicos em
atmosferas oxidante e redutora. Analise das interfaces
pos-exposicdo por microscopia eletronica de varredura
com espectroscopia por dispersdo de energia (MEV-EDS)
e difragdo de raios X (DRX) para identificagdo de fases
cristalinas secundarias, indicativas da ocorréncia de

reacdes indesejadas entre os materiais.

Testes de Desempenho de Vedacio em Alta
Temperatura e Pressio:

Aplicagdo do selante em JIG hermético simulando
células SOEC, submetido a ciclos térmicos e pressdo de 2
bar. Medigdo de vazamento (He leak test) com hélio e
testes de longa duragdo (500-1000 h) para avaliar

durabilidade, fluéncia e efeito da pressdo de fechamento.

Analise Pos-Morte (Post-Mortem Analysis):
Exame da microestrutura e composi¢do das
vedagdes (MEV-EDS), alteragdes na cristalinidade e fases

(DRX) e avaliacdo da integridade mecénica apds os testes.

Materiais avaliados

O papel mica ¢ um material comumente usado para
vedagdo por compressdo em conjuntos de células a
combustivel de oOxido solido, oferecendo excelente
resisténcia térmica, elétrica e a umidade.
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Figura 1 — Papel de mica flexivel

O feltro de alumina utilizado (SAFS-100 KU
321101) ¢ uma manta ceramica de baixo teor de silica,
indicada para vedag@o compressiva em altas temperaturas.
Segundo dados do fabricante, o material apresenta cerca
de 20 % de compressdo sob carga de 0,06 MPa e pode
operar continuamente em temperaturas de até 1260 °C.

Equipamento de ensaio

Desenvolvimento do equipamento de teste de
compressao

Foi utilizada o equipamento MTS 810 Material Test
System, ¢ um sistema servo-hidraulico uniaxial com
capacidade de 100 kN para testes de compressao
isotérmica. Permite caracterizagio de selos para SOFC em
condigdes operacionais (800°C, atmosferas redutoras).
Integra medigao de estanqueidade com gases simulados e
quantificagdo de taxas de vazamento . Demonstra
estabilidade temporal de selos de Thermiculite 866 por



~400 horas com vazamentos de 4-6% do fluxo de
combustivel

Figura 2. Sistema de teste de Vedac;ﬁc; —MTS 810
Material Test System

Sistema para os testes da compressio a quente ( 600°C
a 800°C):

Para a realizagdo dos ensaios de compressdo a
quente, foi utilizado o forno 653 Furnace, da MTS
Systems  Corporation, acoplado ao sistema
empregado nos testes de compressdo a frio. Esse
equipamento possibilitou o controle preciso da
temperatura durante os ensaios, permitindo sua
variagdo e ajuste conforme as condigdes
experimentais estabelecidas. Dessa forma, foi
possivel realizar os testes nas temperaturas desejadas,
garantindo a manutencdo das condi¢des térmicas
necessarias ao estudo.

Figura 3. Controlador de temperatura utilizado para o
monitoramento e ajuste da temperatura durante os
ensaios de compressédo a quente.

Figura 4. Forno MTS 653 Furnace acoplado a maquina
universal de ensaios para a realizag@o dos testes de
compressdo a quente.

Sistema para os testes de vedaciio a quente:

Para os testes de vedagdo, foi utilizado um sistema de
alimentacdo gasosa composto por dois cilindros, um
contendo oxigénio (O2) e outro contendo hidrogénio (Hz).
O fluxo de cada gas era controlado por um controlador de
vazdo massica (Mass Flow Controller — MFC),
equipamento responsavel por regular e manter a vazdo dos
gases com elevada precisdo durante os ensaios.

Ap6s passar pelo controlador de vazdo massica, o gas
era direcionado para um medidor de vazao, utilizado para
monitorar o fluxo fornecido ao sistema. Adicionalmente,
foi empregado um rotametro de area variavel para
confirmar os valores médios de vazdo estabelecidos
experimentalmente. O medidor de vazdo encontrava-se
conectado a um mandmetro, permitindo o monitoramento
continuo da pressao do sistema. Dessa forma, era possivel
verificar eventuais quedas de pressdo, as quais poderiam
indicar a ocorréncia de vazamentos e, consequentemente,
falhas na vedagéo.

Durante os ensaios, o oxigénio (O2) foi introduzido
pela parte superior do sistema utilizado nos testes de
compressdo a quente, enquanto o hidrogénio (H:) foi
alimentado pela parte inferior. Essa configuracdo
experimental permitiu avaliar a eficiéncia da vedagdo da
amostra sob as condigdes operacionais estabelecidas, por
meio da analise da estabilidade da pressdo e da auséncia
de vazamentos entre os compartimentos contendo os
diferentes gases.

Figura 5. Montagem experimental utilizada nos ensaios
de vedag@o a quente, acoplada ao forno MTS 653
Furnace.



Figura 6. Controlador de vazdo massica (Mass Flow
Controller — MFC) utilizado para o ajuste e controle do
fluxo dos gases alimentados ao sistema.

Figura 7. Conjunto composto por rotdmetro de area
variavel, valvulas de controle e manémetro empregado
nos testes de vedag@o.

Figura 9 — Sistema de monitoramento e controle do
MTS

Procedimentos de ensaio

Os ensaios de compressdo foram realizados em
duas condic¢des: a temperatura ambiente (25 °C), com
cargas de até 70 MPa, e em alta temperatura (600—800 °C),
sob carga de 0,5 kN. Em ambos os casos, a deformagao
das amostras foi determinada por meio de um relogio
comparador, comparando a espessura da amostra antes ¢
depois da aplicagdo da carga.

O desempenho da vedagdo foi avaliado por teste
de queda de pressao, pressurizando o sistema com ar a 100
psi e registrando a variagdo ao longo de 1 minuto.

Nos ensaios de vedagdo a quente, a amostra foi
submetida a 20 minutos de estabilizag@o térmica antes da
introdugdo do gas. Em seguida, o oxigénio (O:) foi
introduzido ao sistema e a pressio foi elevada
gradualmente entre 0,5 ¢ 2,0 bar, em intervalos de 5
minutos, sendo monitorada continuamente por meio de
um manometro para identificar eventual queda de pressao
indicativa de vazamento.

Além da medigdo da queda de pressdo, foi realizado o
teste da bolha para identificagdo visual de vazamentos. O
método consiste em submergir a regido de vedagdo em
liquido e observar a formacgdo de bolhas. Assim, foi
possivel localizar pontos de fuga de gas, complementando
a analise quantitativa.

Figura 10— Teste da bolha

RESULTADOS E DISCUSSAO

Classificaciio dos selantes (revisido bibliografica)

A revisdo da literatura permitiu classificar os
selantes utilizados em células e eletrolisadores de 6xido
solido em trés categorias principais. Os selantes rigidos,
como os vidro-cerdmicos, apresentam excelente
hermeticidade, mas sdo suscetiveis a fissuras por tensdes
térmicas decorrentes da diferenca de coeficiente de
expansdo térmica entre os materiais [7,8]; seu
desempenho também ¢ sensivel a atmosfera de operacdo
[9] e ao primeiro ciclo de aquecimento, que pode alterar
suas propriedades mecanicas [10], razdo pela qual
formulagdes reforgadas com fibras cerdmicas vém sendo
estudadas para aumentar sua tenacidade [11].

Os selantes compressiveis, como o papel de mica
e as mantas de Thermiculite®, toleram melhor variagdes
dimensionais e ciclos térmicos [12,14], gracas a estrutura
lamelar dos flocos de mica, que confere ao material boa
resisténcia térmica e elétrica [13]; combinagdes desses
materiais com revestimentos vitreos tém sido propostas
para aliar a complacéncia mecanica da mica a
hermeticidade do vidro [16].

Ja os selantes flexiveis ou complacentes, como as
juntas metalicas brasadas [15], a unifo por fase liquida
transiente Ni—Sn [17] e os selos autovedantes obtidos por
aspersdo térmica [18], sdo empregados principalmente em
células a combustivel de oxido sdlido suportadas por
metal (MS-SOFC). Com base nessa classificacdo, o



presente trabalho concentrou-se na avaliagdo de selantes
compressiveis (papel de mica flexivel e feltro de alumina),
por apresentarem o melhor compromisso entre tolerancia
dimensional e facilidade de aplicagdo para reatores Co-
SOEC pressurizados.

1.Ensaios com papel de mica flexivel (25 °C)
1.1Ensaios de compressao :

Inicialmente, foi realizado um ensaio de compresséo com
papel de mica flexivel, submetido a cargas até 70 MPa. Os
resultados  mostraram  auséncia de  deformacgdo
significativa, evidenciando alta resisténcia a compressao e
estabilidade estrutural do material.
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Figura 11 — Papel de mica flexivel p6s a compressdo
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Figura 12 — grafico da deformagdo da mica

1.2 Ensaios de vedacio :

Com a carga de 10,4 kN, a pressdo caiu para 70 psi,
indicando vazamentos significativos. Ao aumentar a carga
para 20,8 kN, a queda reduziu para 90 psi, melhorando a
vedacdo, mas ainda insuficiente para atender aos
requisitos do teste.

O teste da bolha, realizado conforme o
procedimento descrito em Materiais e Mdétodos,
confirmou a ocorréncia de vazamentos pelos poros do
papel de mica, corroborando os resultados obtidos no
ensaio de queda de pressdo.

2. Ensaios com o feltro de alumina ( 25°C) :
2.1 Ensaios de compressio:

Ensaios com alumina como selante mostraram
deformagdo maior que a registrada pelo sistema (~0,1
mm), devido ao comportamento plastico do material sob
compressdo. Parte da deformagdo ocorreu antes da
medigdo completa. Subtraindo a deformagéo intrinseca da
maquina, foi possivel obter um grafico representando a
deformacdo real da amostra.
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Figura 13 — Alumina ap6s o ensaio com deformagao
significativa
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Figura 14 — Grafico da deformacdo da alumina

O ensaio foi repetido trés vezes com a mesma amostra de

alumina até 70 MPa para avaliar sua reprodutibilidade.
Observou-se degradacdo estrutural ao longo dos ciclos,
culminando em fratura no terceiro ensaio. Isso indica que,
apesar da alta resisténcia inicial, o material apresenta
redugdo de durabilidade sob compressdes repetidas.

Figura 15 - Fragmento da amostra de alumina ap6s a
fratura ocorrida ao final dos ciclos de compresséo até 70
MPa.

Al

Figura 16 - Parte da amostra de alumina que permaneceu
aderida a pun¢ao do equipamento de compressdo apds a
fratura do material durante o ensaio.



2.2 Ensaios de vedacao:

Ap0s os ensaios de compressdo, foram realizados testes de
vedagdo com alumina sob cargas de 2,5 kN ¢ 0,5 kN,
avaliando superficies lisa e rugosa. Em todas as condigdes,
o sistema manteve pressdo constante de 100 psi por 1
minuto, sem vazamentos. Os resultados indicam alta
eficiéncia de veda¢do da alumina, mesmo sob baixas
cargas de compresséo.

Figura 17 - Ndo apresentou vazamento

3.Ensaios com a alumina (600 °C-800°C)
3.1Ensaios de compressao :

Os ensaios de compressdo a quente da alumina foram
realizados a 800 °C sob carga de 0,5 kN. A deformagao da
amostra foi avaliada com um relégio comparador,
obtendo-se uma espessura média de 0,715 mm na regido
ndo compactada e de 0,376 mm na regido deformada. A
partir dessas medidas, foi calculada uma deformagio
média de 0,339 mm.

Figura 18. Amostra da alumina apds a compressdo

3.2Ensaios de vedacio :

Teste 1: O primeiro ensaio de vedagdo da alumina foi
realizado a 600 °C, sob for¢a de compressdo de 0,5 kN e
pressdo de Oz de 0,5 bar. Apds 20 minutos de estabilizagdo
térmica, o gas foi introduzido e mantido no sistema por 15
minutos. Ao final do ensaio, a pressdo permaneceu
constante em 0,5 bar, indicando auséncia de vazamentos e
comprovando a eficiéncia da vedagdo nas condigdes
avaliadas.

Figura 19. Amostra apo6s o ensaio de vedagado a 600 °C,
realizado em conjunto com o ensaio de compressdo. A
coloracio escura observada na superficie é
proveniente de residuos oriundos das tubulacdes do
sistema experimental e ndo corresponde a alteracdes
na composiciao da amostra.

O segundo ensaio de vedagdo da alumina foi realizado a
800 °C, sob for¢a de compressdo de 0,5 kN. Apods 20

minutos de estabilizagdo térmica, foi introduzido oxigénio
(O2) e a pressdo foi aumentada gradualmente de 0,5 a 2,0
bar em intervalos de 5 minutos. A pressdo do sistema foi
monitorada continuamente por meio de um mandmetro
para verificar a ocorréncia de vazamentos.

Tabela 1 — Resultados do ensaio de veda¢ao da alumina
a 800 °C

Tempo (min) Pressiio (bar) Resultado

0-5 0,5 Nao houve vazamento
5-10 1,0 Nao houve vazamento
10-15 1,5 Nao houve vazamento
15-20 2,0 Na&o houve vazamento

Os resultados mostraram que ndo houve queda de pressdo
em nenhuma das condi¢des avaliadas, indicando que a
vedag@o permaneceu eficiente mesmo com o aumento da
pressdo até 2,0 bar.

Figura 20. Amostra apos os testes de vedacdo

4.Ensaios com a mica flexivel (800 °C)
4.1Ensaios de compressao :

Os ensaios de compressdo a quente da mica flexivel foram
realizados a 800 °C. A deformagéo foi avaliada por meio
de um reldgio comparador, sendo obtida uma espessura
média de 0,59 mm tanto na regido ndo compactada quanto
na regido submetida a compressdo. Esses resultados
indicam  auséncia de  deformagdo  mensuravel,
demonstrando que a mica manteve sua estabilidade
dimensional e integridade estrutural mesmo quando
submetida as mesmas forgas de compressdo utilizadas nos
ensaios a frio.

Figura 21. Amostra de mica apds o teste de compressao

4.2Ensaios de vedacao :

Os ensaios de vedagdo da mica flexivel foram realizados a
800 °C e sob forga de compressdo de 0,5 kN. Apos 20
minutos de estabilizagdo térmica, foi introduzido Oa,
variando-se a pressdo entre 0,5 ¢ 2,0 bar. A pressdo foi



monitorada por meio de um mandmetro para avaliar a
ocorréncia de vazamentos.

Tabela 2 — Resultados do ensaio de vedac¢ao da mica
flexivel a 800 °C

Pressao Inicio do Tempo para

= Resultado
(bar) vazamento  pressido zerar
0,5 Nao Nao ocorreu Nao houve
observado vazamento
. . Houve
1,0 2min 20 s 3min 15s
vazamento
. . Houve
1,5 1 min40 s 2min35s
vazamento
2,0 20's Imin20s  Houve
vazamento

A mica flexivel apresentou vedagao eficiente apenas a 0,5
bar. Para pressdes superiores, foram observados
vazamentos progressivamente mais rapidos, indicando
que o aumento da pressdo acelera a perda de gas. Assim,
embora a mica tenha mantido sua estabilidade
dimensional, sua eficiéncia de vedagdo mostrou-se
limitada para pressdes acima de 0,5 bar.

Esse comportamento sugere que a baixa eficiéncia
de vedagdo da mica esteja relacionada a sua elevada
rigidez estrutural: por ndo se deformar sob compressao, o
material ndo consegue preencher completamente as
irregularidades da superficie de contato, dificultando a
formagdo de uma interface hermética — diferentemente
da alumina, cuja deformagdo plastica favorece o
fechamento de poros e imperfei¢Ses superficiais. Estudos
futuros poderdo investigar essa hipdtese por meio de
analises de rugosidade superficial e de microscopia da
interface de vedag@o.

Figura 22. Amostra de mica flexivel apos o teste de
vedacdo

5.Ensaios com a célula combustivel de zirconia
5.1 Teste 1

Foi utilizada uma célula de zirconia (ZrO:) com uma
pequena elevacdo central para melhorar o contato elétrico.
A montagem experimental foi composta por quatro placas
de alumina (2,5 cm x 2,5 cm X 0,7 mm) e dois coletores
de corrente de niquel. Os coletores foram conectados a um
multimetro para a medi¢do da diferenca de potencial
gerada pela célula. A sequéncia de montagem foi:
alumina, coletor de niquel, alumina, célula de zirconia,
alumina, coletor de niquel e alumina.

Figura 24. Elevag:éo superficial na célula

A célula SOFC foi operada a 800 °C sob forca de
fechamento de 0,5 kN, com alimentaggo simultanea de O2
na parte superior ¢ Hz2 na parte inferior. O oxigénio foi
reduzido a ifons O* no catodo, que atravessaram o
eletrolito de zirconia e reagiram com o hidrogénio no
anodo, formando agua e liberando elétrons. Os elétrons
percorreram o circuito externo, permitindo a conversdo da
energia quimica dos reagentes em energia elétrica. A
reacdo global da célula foi: 2H- + 0. — 2H-0.

Figura 25. Célula montada no sitema de compressao a
800°C

Durante os ensaios ndo foi observada diferenca de
potencial no multimetro devido a ruptura dos coletores de
corrente de niquel causada pela exposigdo a 800 °C. A
falha comprometeu a condugédo dos elétrons até o circuito
externo, impossibilitando a medi¢do da tensdo gerada pela
célula.

Figura '26 Célula p(')s 0 ensaio

5.2 Teste 2

Foi desenvolvida uma nova configuragdo de montagem da
SOFC operando a 800 °C, utilizando placas de alumina,
placas e discos de niquel, além de uma célula de zirconia
posicionada na regido central. Os coletores de niquel
foram substituidos por fios de platina isolados com
migangas ceramicas, visando melhorar o contato elétrico



e evitar curtos-circuitos. Com essa configuracdo, foi
possivel medir a tensdo gerada pela célula, comprovando
seu funcionamento eletroquimico. Entretanto, foram
observadas oscilagdes nos valores registrados pelo
multimetro, possivelmente relacionadas a variagdes no
contato elétrico entre os componentes. As dimensdes dos
materiais utilizados estdo apresentadas na Tabela 3.

Tabela 3 — Dimensdes dos componentes da nova
montagem

Componente Dimensées

Bolinha de niquel Didmetro: 14 mm; Espessura:
(fina) 0,08 mm

Bolinha de niquel Didmetro: 14 mm; Espessura:
(grossa) 0,14 mm

Placa de alumina 25 mm X 25 mm; Espessura: 0,7
(Alez) mm

25 mm x 25 mm; Espessura: 0,1

Placa de niquel (Ni) mm

Figura_27. Montagem
da célula

Figura 29. Voltagerﬁ registradé pelo multimetro

Figura 30. Célula apds (; teste

CONCLUSAO

O presente trabalho avaliou o comportamento mecanico e
a eficiéncia de vedacdo da alumina e da mica flexivel para
aplicagdes em sistemas SOFC/SOEC, além de validar
experimentalmente a operagdo de uma célula a
combustivel de zirconia em altas temperaturas.

Os resultados mostraram que a alumina apresentou melhor
desempenho de vedag@o, mantendo a estanqueidade do
sistema mesmo a 800 °C e pressdes de até 2,0 bar, embora
tenha sofrido deformag@o durante os ensaios de
compressao. Em contrapartida, a mica flexivel apresentou
clevada estabilidade dimensional, sem deformacdo
mensuravel, porém sua eficiéncia de vedagao foi limitada
a pressoes de até 0,5 bar.

Nos ensaios com a célula SOFC, a primeira configuracéo
utilizando coletores de niquel ndo permitiu a medi¢do da
tensdo devido a degradagdo do material em alta
temperatura. Apdos a substituig¢do por fios de platina
isolados, foi possivel obter diferencga de potencial elétrica,
comprovando a ocorréncia das reagdes eletroquimicas ¢ o
funcionamento da célula. Apesar das oscilagdes
observadas nas medigdes, os resultados demonstraram a
viabilidade da montagem experimental e da geragdo de
energia elétrica a partir da reagdo entre hidrogénio e
oxigénio.

De modo geral, a alumina mostrou-se mais promissora
como material de vedacdo, enquanto a mica flexivel
destacou-se pela estabilidade mecéanica. Os resultados
obtidos contribuem para o desenvolvimento de sistemas
SOFC/SOEC mais eficientes e fornecem uma base para
estudos futuros envolvendo durabilidade, ciclos térmicos
e otimizacdo dos materiais ¢ da montagem da célula. A
limitagdo de vedagdo observada na mica parece estar
associada a sua elevada rigidez, que impede a deformagao
necessaria ao fechamento hermético da interface — o que
sugere que selantes hibridos, combinando a
deformabilidade da alumina com a estabilidade
dimensional da mica, sejam uma diregdo promissora para
trabalhos futuros.
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