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An electrochemical low cost experimental set-up to produce chlorine gas for sample treatments is
described. The apparatus is simple and original, specially in respect to its glass components concep-
tion. This set-up can be suitable for laboratories with limited facilities and financial resources.
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1. INTRODUCAO

O cloro é um gés diatdmico, altamente téxico e oxidante.
Ele é utilizado industrialmente no tratamento de diversos
materiais, como o de dgua potdvel para consumo residencial e
o de polpa de papel no processo de branqueamento, e em la-
boratérios de pesquisa, para remover certos elementos ou
impurezas de alguns materiais, como € o caso dos tratamentos
3 Bright-Singer!, onde este gis passa a altas temperaturas re-
tirando o silicio presente em amostras carbonosas.

O envolvimento de nosso laboratério com o processo de
produgdo de géas cloro ocorreu durante o desenvolvimento de
um trabalho cientifico com materiais carbonosos?, em que foi
necessdria a realizag@o de tratamentos de purificagio 2 Brigth-
Singer. Como havia a inteng@o de se realizar estes tratamen-
tos no nosso préprio Departamento, e como existiam dificulda-
des financeiras para aquisi¢do de vélvulas, reguladores, cone-
x0es e cilindro anticorrosivos, e do préprio gds, decidiu-se pro-
duzir o cloro eletroquimicamente no préprio laboratério.

2. ASPECTOS CONSTRUTIVOS E OPERACIONAIS
2.1 Concepgao experimental

Para a obtengdo do gés cloro, utilizou-se a eletrélise de
uma solugdo aquosa de 4cido cloridrico (HCl) e cloreto de
s6dio (NaCl), segundo a reagio:

HClag) _M:l_@ﬂ)_} %Clz ® t %Hz (&)

(ANODO) (CATODO)

o que indica que o cloro obtido neste experimento é funda-
mentalmente origindrio da eletrélise do HCI. A utilidade do
NaCl é permitir que se trabalhe com uma solugio eletrolitica
de baixa concentrag@o de 4cido cloridrico, tendo-se a0 mesmo
tempo boa condutibilidade elétrica. Isso explica a ndo utiliza-
¢do da eletr6lise apenas com HCI na solugio aquosa, o que
iria requerer uma concentragao mais elevada de HCI, que pro-
curou-se evitar, pois este 4cido corrosivo é inclusive voldtil.

Deve-se mencionar que ndo se utilizou a eletrélise de uma
solugdo aquosa apenas com NaCl, pois caso assim fosse pro-
cedido, deveria-se separar os espagos anddico e catédico por
processos como o do diafragma, do mercirio, ou da campénu-
la%; optou-se por uma montagem experimental mais simples,
sem os complementos que seriam necessirios nesses proces-
sos. Por outro lado, nio se utilizaram métodos quimicos con-
vencionais com reagentes como diéxido de manganés e 4cido
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cloridrico, por apresentarem maiores dificuldades em se con-
trolar a taxa de produgio de cloro por um periodo prolonga-
do de tempo, como foi requerido nos tratamentos a Bright-
Singer.

Na Fig. 1 é fornecido um desenho esquemitico geral da
montagem experimental utilizada. Pode-se separar o sistema
experimental em quatro partes. Na primeira delas (Fig. la) o
gds € produzido; ela é formada pela cuba eletrolitica e pelo
sistema de poténcia elétrica. A segunda parte (Fig. 1b) cons-
titui-se no estdgio de purificagdo do gds; ela é composta por
um borbulhador com 4cido sulfdrico concentrado que retém
principalmente vapor d’dgua arrastado pelo cloro e que tam-
bém serve para medir a vazdo deste gés, o que é feito pela
contagem temporal do nimero de bolhas. Na terceira parte
(Fig. 1c) a amostra se situa para ser tratada pelo cloro; ela é
constituida por um tubo de vidro ou quartzo com entrada e
safda para o gids. Na quarta e dltima parte (Fig.1d) o gis ¢
eliminado, para que ndo atinja o meio-ambiente, o que é con-
seguido colocando-se a tubulagio de saida do cloro no interi-
or de uma solugdo de hidréxido de sédio.

Figura 1. Desenho esquenidtico do sistema experimental de produgdo
de cloro e tratamento de amostras.

a. cuba eletrolitica e fonte de poténcia elétrica;

b. borbulhador com dcido sulfiirico concentrado;

¢. tubo de quartzo onde a amostra é tratada com cloro;

d. solugdo de NaOH para a eliminagdo do cloro.

2.2 Cuba eletrolitica e eletrodos

Na Fig. 2 é mostrada em maiores detalhes a cuba eletroli-
tica. A parte externa foi feita a partir de um garrafio de §
litros (Fig. 2g), cortado rente A base e usado invertidamente,
para permitir a introdugdo da fiagdo do anodo.

O cétodo (Fig. 2a) foi construido com uma chapa fina de cobre
de 1 mm de espessura, tendo o formato de uma superficie lateral
cilindrica com cerca de 14 cm de difmetro e 11 cm de altura.
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Figura 2. Cuba eletrolitica (corte transversal).
a. cdtodo;
b.tudo em “J” para introdugdo de gds inerte de lavagem;
c. garrafa de vidro transparente (sem fundo) para canalizar o
cloro;
d. conexdo com rolha pldstica perfurada;
e. tubo de vidro para a saida do cloro;
[. suporte mecdnico de fixagdo;
8. garrafdo de vidro de 5 litros (sem fundo);
h. dnodo;
+. fio de cobre de ligagdo do dnodo;
-. fio de cobre de ligagdo do cdtodo.

O @nodo (Fig. 2h) € mostrado em detalhes na Fig. 3. Ele ¢
constituido por trés bastdes (eletrodos) de grafite com cerca
de 8 cm de comprimento e 0,6 cm de didmetro. Cada eletrodo
de grafite (Fig. 3a) é seguro por um fio de cobre, onde se
fazem espirais como mostrado na Fig. 3b, de forma que entre
o eletrodo e o fio haja um bom contato elétrico.

Deve-se passar uma cola do tipo ep6xi (por exemplo,
Cascopox ou Araldite transparente) em toda a extensdo do fio
de cobre que fica em contato com a solugdo eletrolitica, bem
como na extremidade superior do tubo de vidro por onde se
d4 a passagem do fio (Fig. 3c), sendo que neste ponto deve
haver cola suficiente para que o liquido da solugédo nio pene-
tre no tubo de vidro.

Por questio de seguranga contra a corrosdo do cloro, que
ataca a maioria dos materiais4, deve-se revestir a regido do fio
de cobre que estd envolto pela cola ep6xi com fita teflon, de
forma que apenas grafite, vidro e teflon fiquem em contato
direto com este gés. O revestimento com teflon deve ser feito
antes da cola estar completamente seca, para que ele fique
preso A cola epéxi e evite que o cloro atinja a cola e o fio.

Deve-se mencionar que para a confecgdo do anodo, embora
pudesse ser utilizado um material mais elaborado como aque-
les dos “Anodos Dimensionalmente Estiveis” (DSA), que
apresentam alta resisténcia ao cloro nascente e maior rendi-
mento de cloro gerado por corrente elétrica consumida, optou-
se, neste trabalho, pelo grafite (material ainda utilizado em
plantas industriais) devido 2 sua disponibilidade imediata.

A solugiio eletrolitica foi preparada com 3 litros de 4gua
destilada, 600 g de NaCl e cerca de 100 ml de HCI concentra-
do. Deve-se monitorar o pH da solugéo eletrolitica (por exem-
plo, com papel de tornassol), adicionando-se HCI quando ne-
cessério, para garantir um pH 4cido.
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Figura 3. Anodo.
a. bastdo (eletrodo) de grafite;
b. espiral de cobre para fixagdo do bastdo;
c. extremidade superior do tubo de vidro por onde passa a
fiagdo do dnodo (vedada com cola epéxi);
d. extremidade do fio de cobre de ligagdo do dnodo;
e. tubo de vidro por onde passa a fiagdo do dnodo;
f. fio de cobre de ligagdo do dnodo (bitola 14 AWG ~ 1,5 mm?).

2.3 Vidraria complementar

As conexdes entre as pegas de vidro foram feitas com ro-
lhas plésticas perfuradas (Fig. 2d). As rolhas e as superficies
dos tubos de vidro que ficaram encaixadas nos furos das ro-
lhas foram revestidas com fita teflon, a qual, além de formar
uma protegdo anticorrosiva para as rolhas, também ajudou no
ajuste de estabilidade mecdnica e de vedagdo hidrdulica e
gasosa do sistema.

A finalidade do tubo fino de vidro em forma de “J” (Fig.
2b) foi a de permitir a conexdo do espago anddico com um
gds inerte de lavagem.

A tubulagio de vidro, no ponto de contato do cloro com a
solugio de NaOH (Fig. 1d), foi alargada para haver uma mai-
or superficie de contato entre o gds e a solugéo, assumindo a
forma de um funil invertido.

2.4 Sistema de alimentagdo elétrica

Utilizou-se uma fonte de poténcia elétrica DC marca MLW
Elektrolyser. A diferencga de potencial entre o dnodo e o citodo
foi estabelecida na faixa de 10 a 12 V, obtendo-se uma cor-
rente entre 8,5 ¢ 9,5 A. Assim, as densidades médias de cor-
rente anddica e catédica foram respectivamente de 0,20 e
0,010 A/cm?, Nestas condig¢des, obteve-se uma vazio de clo-
ro, medida no borbulhador com 4cido sulfiirico, de cerca de
100 bolhas por minuto (~ 25 cm?/min).

Vale a pena observar que a prépria fonte de poténcia elé-
trica do sistema € que liga e desliga o fluxo de cloro, vindo
portanto a ter o papel importante que seria desempenhado
pelas vélvulas de press@o anticorrosivas numa instalagdo onde
se usasse cilindro pressurizado de cloro. Esta caracteristica do
sistema de produgdo de cloro pelo método eletroquimico tam-
bém se constitui numa vantagem em relagdo ao processo de
produgdo de cloro com reagentes convencionais.

3. RESULTADOS E CONCLUSOES

Com o sistema eletroquimico desenvolvido, empregando-se
sob condigdes estaciondrias de funcionamento uma corrente de
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9,0 A, densidade de corrente anédica de 0,20 A/cm? e catédica
de 0,010 A/cm?, obteve-se uma vazio de gis cloro de cerca de
25 cm3/min, que € suficiente para vérios tipos de aplicagBes de
tratamento de amostras em escala de laboratério.

Como a geragio do cloro por eletrélise vem normalmente
acompanhada da oxidagdo de dgua (gerando O,), e como po-
deria-se eventualmente supor que o H; gerado no catodo atin-
giria o espago anédico, foi feita uma determinagio da pureza
do cloro gerado, sob condigdes estaciondrias de funciona-
mento do sistema, em relagcdo a estes dois gases, utilizando-
se um cromatégrafo a gas (Carle Gas Cromatrograph), cujo
cromatograma indicou 1,55 de O; e Hj; ausente (< 0,1%).
Estes valores mostram que a qualidade do gés cloro gerado
¢ satisfatéria e que niio ocorre a incorporagio de H; aos pro-
dutos da reagdo anddica; observa-se inclusive que o teor de
O, estd um pouco abaixo daquele verificado em plantas in-
dustriais (~ 2%).

Cré-se que este sistema pode ser itil, principalmente para
laboratérios que ndo disponham de muitos recursos.
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