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Objetivos

Melhorar a eficiéncia catalitica da reacdo de
oxidacado da amoénia (ROA) em meio alcalino,
em baixas concentragdes de amoénia, utilizando
catalisadores de Pt suportados em carbono e
grafeno com diferentes tamanhos de particula.

Métodos e Procedimentos

Foi realizado testes eletroquimicos, de
catalisadores comerciais PT/C ETEK em
concentragdes de Pt 20 e 30 (m/m). Os
catalisadores comerciais foram diluidos até a
concentracdo de 20% (m/m) com carbono
Vulcan XC72R (Cabot Corporation) (tratado a
850 °C por 5 horas).

A partir desses foram preparadas suspensoes,
que foram depositadas em eletrodo de carbono
vitreo (area geométrica de 0,196 cm?). Para o
preparo da suspensado, 10 mg de catalisador
sdo pesados em balanga analitica e
adicionados a 674 uL de agua ultrapura, 2020
ML de alcool isopropilico e 83 uL de Nafion®. A
mistura €& sonicada por 60 minutos em
ultrasom, produzindo a suspensao de
nanoparticulas. O eletrodo contém uma carga
metalica de 29 ug cm.

As medidas eletroquimicas foram realizadas
em um potenciostato modelo PAR (263A),
utilizando uma célula convencional de 3
compartimentos, o contra eletrodo utilizado foi
um eletrodo de carbono grafite e o de

referéncia, um eletrodo de Hg/HgO em [NaOH]
=0,1 mol L.

Os testes foram feitos em meio basico em 100
mL de solugdo de NaOH 0,1 mol L (99,99%,
Sigma-Aldrich), e para os em meio amoniacal,
foram adicionados 140 yL de aménia (25-30%,
Sigma-Aldrich) a fim de realizar as medidas em
solugdo de [NHs] 102 mol L.

Testes em meio ndo amoniacal foram
realizados a fim de determinar a area
eletroquimicamente ativa (AEA).

Para avaliar a ROA, realizou-se medidas de
voltametria ciclica (VC) (3 ciclos) em meio
alcalino-amoniacal e comparou-se 0s
resultados do catalisador apdés as VC com um
eletrodo onde foi realizado um processo de
regeneragdo por cronoaperometria (0,1 V vs.
ERH durante 60s), para avaliar a capacidade
de regeneragdo do catalisadorl?d. Apos este
procedimento, estudos da variagao do potencial
inicial e final da VC foram realizados a fim de
avaliar os efeitos destes na ROAI2 3],

Resultados

Com os testes em meio alcalino, a area dos
picos de adsor¢do de hidrogénio da regido
anodica foi calculada para a determinagédo da
AEA dos eletrodos (Figura 1). Para os
catalisadores, a média foi 1,09 cm?2 para os de
Pt20, e 0,93 cm? para os de Pt30. Todos os
resultados de corrente apresentados estao
normalizados pelas areas dos respectivos
eletrodos.
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Figura 1 - Voltamograma catalisador Pt20 em meio
alcalino ([NaOH] 0,1 mol L"), v =20mV s'. Ha
destaque na area de hidrogénio, desconsiderando a
contribuicdo da dupla camada.

Nos testes de regeneragdo encontrou-se que
os eletrodos tém um coeficiente de
regeneragao proximos entre si, de 83,34% e
87,34% para os eletrodos de Pt20 e Pt30,
respectivamente.

A Figura 2 apresentam os estudos de variacéo
do potencial final (Ef) da VC, e um estudo
similar foi realizado para a variagdo do
potencial inicial (Ei).
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Figura 2 - Voltametria ciclica do eletrodo Pt30,
potencial inicial fixo (0,1V vs. ERH), e potencial final:
variavel, v=20 mV s™'. Meio alcalino-amoniacal
([INaOH] 0,1 mol L, [NHs] 102 mol L")

Variando o potencial final das VCs estudamos
o efeito da produgéo de éxidos no catalisador e
a influéncia no seu desgastel®l. Conforme se
afasta da regido de 6xidos (0,8 - 1,6 V vs. ERH)
conseguimos observar um aumento na queda
da densidade de corrente gerada pela ROA.

Esse resultado concorda com o de Zhe-fei, et
al?l, que os oxidos formados no potencial
acima de 0,8 vs. ERH sado os principais
responsaveis pelo formagdo de espécies
fortemente adsorvidas no eletrodo,
possivelmente N fortemente adsorvido ao
catalisador.

Conclusoes

Este projeto foi prejudicado pela Pandemia da
COVID-19, nao sendo possivel finalizar todas
as medidas experimentais propostas no
projeto. As medidas realizadas apresentadas
permitram o aprendizado de varias técnicas
eletroquimicas, tais como, voltametria ciclica e
cronoamperometria. Para os catalisadores Pt20
e Pt30 foram realizados: /) estudos da
regeneracdo do catalisador, ii) estudos dos
efeitos da variagao de velocidade de varredura,
limites de potencial e iii) determinacao da area
eletroquimicamente ativa.
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