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Received 2020-06-30 The lead-acid battery is one of the most commosdyl energy accumulators. Therefore, the
Accepted 2020-10-20 implementation of additives for better performaircéhese batteries has been taking place in

Available online 2020-10-20 recent years, boosting studies in this area. Ingfesent work, we aimed to understand how

palavras-chave the different concentrations of carbon additivethia form of graphite in the lead-acid battery

Baterias de chumbo-acido plates influence its morphological and crystallsteucture. For this, miniplates (without and
Aditivo de carbono with additive) were made and analyzed by the tephes of Scanning Electron Microscopy
Caracterizag&o (SEM) and X-Ray Diffraction (XRD). It was concludddht the morphology changes

drastically in the concentrations of 1 and 2% ofldide in relation to the morphology of the

keywords. material without additive, which was not observedthe concentrations of 0.5 and 0.75%.
Lead Acid Batteries No diff f dinth talli h th |
Carbon addditive o differences were found in the crystalline phad=ss/een the samples.
Characerizatior
RESUMOQO

A bateria chumbo-acido € um dos acumuladores degenenais comumente utilizados
atualmente. Com isso, a implementacédo de aditiaos melhor performance nessas baterias
vem ocorrendo nos ultimos anos, impulsionando estugssa area. No presente trabalho,
objetivou-se entender como as diferentes concebdade aditivos de carbono na forma de
grafite nas placas de baterias chumbo-acido infaui@m sua estrutura morfoldgica e
cristalina. Para isso, miniplacas, sem e com aditferam confeccionadas e analisadas pelas
técnicas de Microscopia Eletrdnica de Varredura W)Ee Difracdo de Raios-X (DRX).
Conclui-se que a morfologia muda drasticamenteauasentracdes de 1 e 2% de aditivo em
relacao a morfologia do material sem aditivo, o ap@® foi observado para as concentracdes
de 0,5 e 0,75%. N&o foram encontradas diferencadaees cristalinas entre as amostras.




1. |NTRODU(;AO logo apods a producéo da pasta. Para isso, comilivadx uma
espatula metdlica e luvas, pequenas quantidadesadsa de
asta foram coletadas do recipiente de polietiledepositadas

atmosféricas poluentes, sejam de indUstrias ourateis, a SBre uma das faces da grade, composta de unielgaimbo

busca por novas fontes de energia, preferenciabneﬁt)b/Allca)'

renovaveis, ou de carros que emitam menor quaretiakd Apds 0 empaste, as miniplacas de cada concentdecao
poluentes para a atmosfera (hibridos e/ou elé}ritcoma-se aditivo foram pesadas, enumeradas e enviadas garaaa de
cada vez mais necesséria. Dessa forma, as batetias por duas semanas. O processo de cura fa@adalem um
chumboécido, por demonstrarem uma boa performame, recipiente selado de polietileno a temperatura entbie com
viabilidade econdmica aceitavel (baixo custo deifalgdo e umidade para evitar o ressecamento da pasta. Néwe ho
manuten¢do), maior seguranga e maiores vantagemsego controle de temperatura e umidade durante a cuas, apos
ambiente (como exemplo: a taxa de reciclagem désgasas essa, 0 material precursor permaneceu fortemerdgadada
chega a quase 100% nos paises ocidentais devalliddde superficie da grade, sem queda durante o manuseso d
de separacao dos seus componentes, todos essesipede miniplacas, 0 que comprovou que O processo de faira
recuperados, ao contrario do que ocorre com outreslizado com eficacia.

acumuladores de energia, como as baterias de fin-loi
consumo de energia na producao das baterias chaoito-€
de 30 MJ/kg, enquanto para as baterias de ion-&itie 170 O material precursor nas placas foi retirado ddeyde
MJ/kg; a emissdo de GQdurante a producdo das bateriaiga de chumbo (Pb/Al/Ca) com o auxilio de uma adpa
chumbo-&cido é de 3 kg/kg, enquanto para as batdeidon- (tomando-se cuidado para que o material da grade na
Litio é de 12 kg/kg) em relagdo a outros acumuleslale contaminasse o material precursor, caso em queripode
energia, estéo entre as mais utilizadas hoje (PARMEDO8; interferir na morfologia e nas fases cristalinasség e foi
LINDEN; REDDY, 2002; FUSILLO et al., 2018; MAY el.a depositado num macerador, que transformou todamastras
2018). em um po fino, submetido a um processo de secadeti°g,

Sabe-se que a boa performance nessas baterias, c%mc?smfa’ para as analises de DRX e MEV.

maior tempo de vida e melhor condutividade, depgiadebém, 2.3 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)
das diferentes fases cristalinas dos materiaisumerce ativos
e da adicao de carbono ao material precursor e aggativo

(PAVLOV, 2011). Diante disso, objetivou-se caraai@r o b fit iAo, f d o
material precursor negativo de miniplacas de bagerthumbo- carbono grafite ém sua composicao, foram depositanauma
f‘ilttg de carbono no porta amostras e levadas a izegtab no

acido contendo diferentes concentracbes de grafite . 0 ch do de Metalizad d o
MICROGRAF 9930MA, através da Microscopia Eletroniten SdUIPamento chamado de Metalizador, que deposiia [mas
superficies das amostras, tornando-as condutoras e

Varredura MEV, para obtencdo das diferencas magfcés e o .

da Difragéo de Raios-X (DRX), para a obtencdo deed possibilitando a leitura do MEV.

cristalinas do material. ApOs o processo de preparo das amostras, essas fora
- levadas ao MEV, modelo Shimadzu Superscan SS-5688.28

2. MATERIAIS E METODOS kV e abertura de 3.0, disponibilizado pelo LPT bdmatorio de

Plasma Térmico, da Universidade Federal do Esp8énto

Foram confeccionadas miniplacas com 0; 0,5; 0,7&; XUFES) — Campus Vitéria.

2% em fracdo massica de aditivo de carbono na.p@ata as I .

concentracbes de 0; 0,5 e 0,75%, 31 miniplacasmfor&'4 Difragdo de Raio-X (DRX)

confeccionadas e para as de 1 e 2%, 20 miniplsatatizando Para realizacdo das analises de DRX, utilizou-se o

133 miniplacas confeccionadas (essa grande qudstiddifratdmetro Shimadzu XRD-6000, localizado no Latiorio

manufaturada de miniplacas esta relacionada a owésies de Materiais Carbonosos e Ceramicos da UFES, Campus

realizados em laboratdrio, como carga e descatge das Vitoria. Esse foi operado com radiagdo Cu-Ka (lambuédio

caracterizagdes apresentadas neste trabalho).00espps de 1,5418 A), com angulo de varredurariando de 5° até 50°,

producéo da pasta, empaste e cura seguem destrtias. tensdo de 40 kV, corrente de 30 mA, velocidadeothgéio de

. 2%/min, com um passo de 0,02°.

Com a necessidade mundial da diminui¢cdo de emiss§

2.2 Caracterizacao das Miniplacas

As cinco amostras nomeadas de C0O, C05, C075,Cl e
C2, que continham respectivamente 0; 0,5; 0,75;2Ptede

2.1 Confeccédo, Empaste e Cura das Miniplacas A determinacéo detXoi realizada através do banco de
dados da American Mineralogist Crystal Structurdabase

chumbo, agua e grafite (MICROGRAF® 9930). Para Ca&%f'\?vsSD)l\’/l dtofﬂ (]j-ados encontrados em Paviov (2011pe d
batelada, utilizou-se 150g de p6 de chumbo e 10%nassa de software Match: L.

agua em relagdo & massa do chumbo. Agua foi adition 3. RESULTADOS E DISCUSSAO
manualmente, ao PbO e grafite (ambos em pé), améch um
recipiente de polietileno e a mistura foi realizatmbém
manualmente, com um bastéo de polietileno, atésquabteve
uma pasta homogénea. A Figura 1 mostra um comparativo entre as
@écrografias do material precursor sem aditivo e @itivo
nas concentracdes de 0,5 até 2%.

As pastas foram feitas em laboratério utilizandodpo

3.1 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Apbés o preparo da pasta iniciou-se 0 processo
empaste. O empaste é a etapa onde se obtém algendaca
da pasta a grade, gerando a placa, sendo feitoaimaente e
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Figure 1 - Micrografias, com ampliacao de 3000x, dmaterial precursor com (a) 0% de grafite, (b) 0,5%de grafite, (c)
0,75% de grafite, (d) 1% de grafite e (e) 2% de gffete. (Fonte: Os autores).

As Figuras 2-6 exibem as microestruturas de caddcroestruturas e, por conseguinte, facilitandatarpretacéo
amostra com diferentes concentracdes de aditivoartbeno de das mesmas.
maneira individual, para faciltar a observacdo das

AccY I;i'oi)e
15.0 k¥ 30 x 3000 SE LPT - UFES-:"
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Figure 2 — Micrografia, com ampliacao de 3000x, dmaterial precursor com 0% de grafite. (Fonte: Os atores).

A Figura 2 mostra que o material precursor semvadit originados pela evaporacéo de agua intersticiphdta, durante
€ constituido por uma estrutura altamente porosaaspecto a cura (BODE, 1977; PAVLOV, 2011). As particulasRt© se
coralino. Nas placas de baterias chumbo-acido,onsspsao unem e formam agregados contendo poros entre SIL(OX,



2011).
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Figure 3 - Micrografia, com ampliagdo de 3000x, dmaterial precursor com 0,5% de grafite. (Fonte: Osutores)
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Figure 4 - Micrografia, com ampliacdo de 3000x, dmaterial precursor com 0,75% de grafite. (Fonte: Osutores)

N&do se vé, nas micrografias (0 MEV néo possuia doram restringidas apenas a observacao das miiasgraesse
equipamento de Espectroscopia de Energia Dispe(Ed&) trabalho), mudancas morfolégicas nas Figuras 3cerm,0,5 e
acoplado, o que seria Gt na identificacdo ddy75% de aditivo, em relacdo a morfologia do makesem
elementoscontidos nas amostras observadas pelesgmiitas aditivo (Figura 2).

(RAPOSO, 2018) e por esse motivo as diferencasaldgitas
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Figure 5 - Micrografia, com ampliacdo de 3000x, dmaterial precursor com 1% de grafite. (Fonte: Os atores)
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Figure 6 - Micrografia, com ampliacdo de 3000x, dmaterial precursor com 2% de grafite. (Fonte: Os atores)

Nas Figuras 5 e 6, com 1 e 2% de aditiv@.2 Difracdo de Raio-X (DRX)
respectivamente, surgem gréos e agregados de deffosmato . ~ -
lamelar, maiores, com bordas mais proeminentesieeis. As amostgsilg;rz di7tivrcr>10es;{:r§1mo§ digsgroes de difragdo para as
superficies de alguns desses graos e agregadaspaservir ’
de pontos de nucleacéo.
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Figure 7 — Padrdo de difracdo de: CO — Amostra semditivo; CO5 — Amostra com 0,5% de aditivo; CO75 —&ostra com
0,75% de aditivo; C1 — Amostra com 1% de aditivo €2 — Amostra com 2% de aditivo. G —Grafite; T — PbOTetragonal;
CV- Chumbo Vermelho e HD — Hidrocerussita.

Observa-se na Figura 7 os picos caracteristicgsafite 4. CONCLUSAO
(20 = 26,5°; 45,57°), que também aparecem na amogiya C
gue indica contaminacdo ou, mais provavelmenteatrda
amostra sem grafite por uma com grafite, no momeiato
realizacdo da técnica. Aparecem também os picofhi2
tetragonal (8 = 28,6°; 35,7° e 48,5°) e do chumbo vermelb (
=31,8°). O pico HD entre os picos CV e T, e =2 34,1°,
corresponde a fase hidrocerussita, resultante diatagao e
carbonatacéo do PbO. Esses picos surgem em todamagas,
constituindo, basicamente, as fases cristalinassadesE
provavel que alguns picos menores ndo identificadoBigura
7 sejam relativos a compostos contendo célcio aliaminio,
visto que a retirada do material aderido a gradke @xarretar
contaminagcdo com os elementos dessa.

A morfologia do material precursor negativo mudou

drasticamente a partir das concentraces de 1de2¥ditivo de
2carbono, possivelmente devido a um maior nimergcimss de
grafite adicionados ao material precursor (PbO ©OHMéo
sendo observadas grandes mudancgas morfoldgicasnuestras

com menor concentracdo de aditivo (0,5% e 0,75%)edagéo

a amostra sem aditivo. Todas as amostras possuem,
basicamente, as mesmas fases cristalinas.
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