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INTRODUCAO

As primeiras cdmaras secas foram desenvolvidas para pos-
sibilitar o manuseio de substancias higroscopicas, como te-
tracloreto de titdnio ou zirconio que apresentam aprecidveis
mudangas na composi¢do quimica quando em contato com
oar.

E encontrado na literatura diversos projetos de constru-
¢do de camaras secas' % cujas caracteristicas, tais como,
dimensGes e quantidades residuais de dgua e oxigénio na
atmosfera interior, dependem da finalidade pela qual esta
foi construida. Diferentes tipos de camaras secas sdo dis-
ponfveis comercialmente cujo custo depende do grau de
sofisticagdo das mesmas.

A presente nota técnica descreve com detalhes a monta-
gem de uma cimara seca para a realizagio de medidas ele-
troquimicas em meio n3o aquoso e manipulagdo de com-
postos higroscépicos.

DESCRICAO DA MONTAGEM

A Figura 1, mostra os detalhes dos principais componen-
tes da camara seca. Basicamente, a cdmara seca é composta
de dois compartimentos cilindricos construidos em ago
inoxiddvel com 3 mm de espessura. O primeiro denominado
de cimara principal Fig. 1 (1) com 570 mm de didmetro
interno e 600 mm de comprimento, o segundo denominado
de antecdmara Fig. 1(2) com 225 mm de didmetro interno
e 300 mm de comprimento. Uma das vantagens de utilizar
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o ago inoxiddvel na construgdo da cdmara estd associado
4 possibilidade de atingir pressSes da ordem de 133 x
x 107! Pa, o que permite reduzir substancialmente o con-
teudo de 4gua e oxigénio na atmosfera interior.

Nas extremidades deste tubo circular, foram soldadas
duas flanges de ago de 15 mm de espessura utilizando-se de
solda de argdnio. A finalidade destas flanges é a de permitir
a conexdo das tampas laterais fixas Fig. 1(11) 2 cimara
principal. Em cada flange foi tomeada uma cavidade de
3 mm de profundidade e 6 mm de largura, para acomodar
os anéis de vedagdo. Todos os anéis de vedagdo sdo de bor-
racha nitrilica e foram adaptados entre as flanges, compri-
midos por parafusos passantes de ag¢o inoxidével.

No corpo principal encontra-se adaptado um visor circu-
lar de 184 mm de didmetro; de vidro com 18 mm de espes-
sura, sendo este disco fixado de forma semelhante as das
flanges. Ficando o anel de vedag@o comprimido entre a su-
perficie do vidro e uma flange de acrilico, sendo todo o
conjunto fixado com parafusos do tipo allen.

As luvas colocadas na cdmara principal sio de butil-iso-
propeno (VAC — Vacuum Atmospheres Company-USA),
e apresentam um v3o livre de 170 mm e foram fixadas com
flanges de forma andloga aos anéis de vedagdo.

A fonte de iluminag¢do interna foi adaptada externamen-
te A camara, ndo sofrendo desta forma, os efeitos do vicuo
quando do processo de retirada de gds da cdmara principal.
O uso de lampadas de filamento foi desprezada, pois a dissi-
pagdo térmica destas lampadas, proporcionaram temperatu-
ras internas na faixa de 30 a 359C; temperaturas estas, con-
sideradas inconvenientes. O problema de ilumina¢do foi
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Figura 1. Desenho esquemdtico da cdmara seca: (1) cimara principal ; (2) antecdmara;(3) luvas;(4) visor; (5) iluminagdo; (6) manometros; (7)
tampa mével externa; (8) vilvula manual; (9) vilvulas magnéticas de vicuo e gds da cimara principal; (10) vilvulas magnéticas de

vicuo e gas da antecdmara e (11) tampas laterais fixas.

resolvido a partir da utilizagdo de uma lampada fluorescen-
te do tipo H da Philips modelo PL 9, que proporcionou lu-
minosidade e baixa dissipagdo térmica.

Encontra-se ainda no corpo principal da cdmara, trés dis-
positivos operacionais a relatar: suportes para os mandme-
tros Fig. 1(6), uma vilvula manual Fig. 1(8) e um sistema
de circulagdo do gds interno Fig. 2.

Os mandémetros podem operar com pressSes maiores
e/ou menores que a atmosférica, podendo-se desta forma,
acompanhar as pressdes internas tanto no processo de carga
quanto em condi¢Ses normais de operagdo da cdmara. A
vilvula manual tem por finalidade, aliviar um excesso de
pressdo durante o periodo de operagdo, visto que, encontra-
se adaptado a uma das tampas laterais, uma vélvula para
entrada de gds Fig. 2 (5), necessdria para a passagem de
argbnio ou nitrogénio na solugdo da célula eletroquimica.
Este borbulhamento proporciona no decorrer do tempo,
um aumento da pressio interna, sendo necessdrio aliviarld
para ordem inicial de 1,37 x 10* Pa.

O sistema de circulagfo da atmosfera interna & efetuada
através da ventoinha (1) Fig. 2 e com as vélvulas manuais
para circulagdo (3a) abertas e (3b) fechadas, que permitem
o fluxo do gés pelo catalizador contido no cartucho (2)
Fig. 2. Este catalizador (BTS R3-11 BASF) € a base de
cobre micropulverizado em uma matriz polimérica orgénica:
e tem como finalidade remover o oxigénio originado da
permeabilidade das luvas. Para minimizar a passagem do
oxigénio pelas luvas, trabalha-se com uma pressdo de gds no
interior da cdmara maior que a atmosférica da ordem de
344x10° 26,89 x 10° Pa,

A regeneragdo do catalisador é realizada passando-se um
fluxo de hidrogénio através do cartucho (2) Fig. 2, com
as vélvulas (3b) abertas. Durante este procedimento, uma
manta de aquecimento eleva a temperatura no interior do
tubo para aproximadamente 1500C mantendo as vélvulas
(3a) fechadas.

Os contatos elétricos foram feitos utilizando-se de cone-
x0es tipo BNC, fixos com parafusos ¢ com anéis de borra-
cha sendo utilizados para a vedagdo. Trés destes conectores
sdo utilizados para eletrodos de trabalho, auxiliar e de refe-
réncia e mais dois conectores servem para a alimentagdo elé-
trica de qualquer outro equipamento que venha a ser colo-
cado no interior da cdmara.

Na tampa fixa localizada ao lado da luva direita, encon-
trase soldada a antecdmara. Esta cidmara auxiliar é seme-
lhante 4 cimara principal, isto ¢, trata-se de um cilindro
de ago inoxiddvel com duas flanges, sendo que uma delas
encontra-se no interior da cdmara principal e suporta uma
tampa movel intema (ago inoxidével de 15 mm de espessu-
ra ¢ 280 mm de didmetro); uma tampa mével de iguais di-
mensGes encontra-se na extremidade externa, Estas tampas
mdéveis apresentam um sistema composto de uin parafuso
recartilhado com um tirante de ago inoxiddvel, com
310 mm de comprimento, 40 mm de largura ¢ 20 mm de
espessura, que sdo apoiados em dois pinos de ago inoxid4-
vel fixos na flange da antecimara, comprimindo desta for-
ma as tampas aos anéis de vedagfo.

Encontram<se ainda conectadas a tampa fixa direita
Fig. 1 (9), duas vélvulas magnéticas, correspondentes as
entradas de gds e da bomba de vécuo. Estas vélvulas sdo do

QUIMICA NOVA 12(1) (1988) 103



3b 3a

Figura 2. Desenho em detalhes da secgdo de purificagdo de gis. (1) ventoinha para circulagdo do gés; (2) cartucho com catalizador para
retengdo de oxigénio; (3) vilvulas manuais para circula¢do; (4) contatos elétricos para a célula eletroquimica; (5) vilvula para a
passagem do gds na solugdo da célula eletroquimica; (6) junta de unido para introdugdo e remogdo do catalisador.

Figura 3. Desenho esquemdtico da rede de gas (——) e de vdcuo (------) da cimara seca: (1) cilindro de gas; (2) vdlvula de gis externa; (3)
cartucho de ago inoxiddvel com peneira molecular de 3 A; (4) cdmara principal; (5) antecimara; (6) vdlvula de gds interna para o
borbulhamento na célula eletroquimica; (7) vdlvula magnética do gis da camara principal; (8) valvula magnética do gés da anteca-
mara; (9) vilvula magnética do vécuo da cimara principal; (10) vilvula magnética do vicuo da antecidmara;(11) vilvula magnética
para a quebra de vdcuo na rede e (12) bomba de vicuo.
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Figura 4. Cdmara seca construida segundo o projeto descrito (vista frontal).

tipo solenéide com as seguintes caracteristicas: conexdo de
1/4 de polegada, orificio central de 3,2 mm, poténcia de
9 W e pressdo mdxima de 8,82 x 10° Pa.

O processo de purgagdo da cdmara principal € realizado
através da fixagfo de duas tampas de ago inoxiddvel
(10 mm de espessura), contendo seus respectivos anéis de
vedagdo, sobre as flanges de fixagdo das luvas; as quais evi-
tam que as luvas inflem pela diferenga de pressao.

Os mandmetros (6) Fig. 1 permitemn o controle das pres-
sOes internas da cdmara principal e da antecimara.

Um desenho esquemidtico da rede de gds e da linha de
vécuo na camara seca é mostrado na Figura 3.

A Figura 4, mostra a cdmara seca construfda em condi-
¢Oes de operagdo (vista frontal).

DESEMPENHO

Testes de retenc¢do de vdcuo durante o processo de carga,
tem mostrado que para pressGes da ordem de 13,33 Pa, ne-
nhuma variagdo significativa da pressio interna da cimara ¢

observada durante vdrios dias, demonstrando desta forma, a
eficiéncia do sistema de vedagdo. Por outro lado, utilizando-
se argdnio, tem sido possivel manipular litio metilico sem
qualquer alteragdo superficial, o que justifica os baixos teo-
res de umidade e de oxigénio no interior da camara.
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