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Objetivos

O objetivo do projeto desenvolvido foi a sintese
de nanomateriais eletroativos de alta
performance baseados em hidroxido de niquel,
preparados pelo método sol-gel, aplicando a
estratégia de incorporacdo de cétions metalicos
para avaliar os efeitos sinérgicos e seus
potenciais como eletrodos em dispositivos de
armazenamento e geracdo de energia.

Métodos e Procedimentos

A sintese das nanoparticulas foi realizada
segundo uma adaptacdo do método Tower[1].
O acetato de niquel, acetato de cério e o
cloreto de vanadio foram solubilizados em 25
ml de glicerina em 50 °C com diferentes
propor¢cdes, mas sempre totalizando 4,82
mmols. Foi adicionado sob constante agitacao
9,64 mmols de KOH solubilizado em 18 ml de
alcool n-butilico, em temperatura ambiente.
Utilizou-se eletrodos de vidro recoberto com
oxido de estanho dopado com ions fluoreto,
denominado FTO, como plataforma para
fixacdo dos soOis preparados. Os filmes
contendo as nanoparticulas foram obtidos por
spin — coating e submetidos a uma rotacéo de
3000 rpm, apoOs esses procedimentos o0s
eletrodos foram mantidos sob vacuo a uma
temperatura de 80 °C durante 2 horas e 30
minutos. Para a caracterizacdo fisica foi
aplicada a difratometria de raios-X e a

microscopia eletrénica de varredura (TEM),
além da Espectroscopia de fotoelétrons
excitados por raios X (XPS). Para a
caracterizagdo eletroquimica dos eletrodos de
FTO modificados foi aplicado a Voltametria
Ciclica (CV), Voltametria de varredura linear
(Lsv), Espectroscopia de impedancia
eletroquimica (EIS) e carga-descarga
galvanostética (GCD).

Resultados

O difratograma obtido confirma a formacéo do
Nio,95Vo0,0sCe0,0s-LDH, caracterizado pela
reflexao do plano 003 (26 = 10,5°). As imagens
obtidas por HRTEM exibem a presencga de NPs
na faixa de 2-3 nm. A atividade eletrocatalitica
do Nio,05Vo,0sCeo,0s-LDH foi mostrada por VC e
EIS, o diagrama de Nyquist apds 100 ciclos
redox revelou dois semicirculos. O primeiro é o
processo em alta frequéncia correspondente a
conversdo Ni?*/Ni®*, enquanto o segundo
processo em menor frequéncia é conectado a
Reacé&o de Evolucdo de Oxigénio (OER). Como
evidéncia do bom desempenho, a impedéancia
do segundo processo diminuiu, indicando
aumento da atividade eletrocatalitica ao longo
dos ciclos voltamétricos. O eletrodo modificado
com as NPs trimetélicas exibiu excelente
comportamento atuando como eletrodo positivo
do tipo bateria, com a retencdo de carga de
55% a 100 A g e a carga especifica maxima
de 740 C g?* a 10 A gl. Enquanto que para a
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nanoparticula pura a carga especifica maxima
foi de 712 C g' a 5 A g retendo apenas 55,4
% da capacidade especifica em 100 A g*. Para
confirmar a performance eletrocatalitica das
nanoparticulas preparadas, foram realizados
experimentos de LSV. A inclinacdo de Tafel
derivada da LSV e calculada pelo grafico do
potencial versus log (J) foi obtida para o a-
Ni(OH). e o hidréxido trimetalico. O
Nio,e5Vo,0sCe0,0s-LDH exibiu uma inclinacdo de
tafel de 45 mV dec, enquanto o a-Ni(OH):2 foi
de 46 mV dec?, indicando a boa performance
dos eletrocatalisadores para a evolucdo de
oxigénio (OER). A cinética de reagdo do
Nio,95Vo0,0sCe0,05-LDH exibiu a melhor
performance dentre o0s eletrocatalisadores
medidos, o que pode significar uma
transferéncia de carga amplificada devido a
inser¢do dos metais.
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Figura 1: (A) Esquema representando a vista lateral
do hidréxido trimetalico (B) Difratogramas do a-
Ni(OH)2 e Nio.oVo.05Ceo.0s-LDH. Imagens TEM (C-D)
e HRTEM (E) Para as nanoparticulas de trimetalicas
de Nio.soVo.10Ceo.10-LDHs depositado em folhas de
oxido de grafeno.
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Figura 2: Voltamogramas ciclicos dos eletrodos de
FTO modificados ap6s 100 ciclos redox, em KOH 1.0
mol L* e velocidade de varredura = 50 mV s e os
diagramas de Nyquist do a-Ni(OH)2 e Nio.oVo.0sCeo.05-
LDH. (B) Capacidade de carga especifica em funcao
da densidade de corrente (5, 10, 20, 30,50, 75 e
100 A g't) em KOH 1.0 mol L do hidréxido puro e
trimetalico.
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Figura 3. (A) Curvas LSV em v =5 mV s apds de
100 de VC, em solucéo de KOH 1M. (B) Grafico de
Tafel para o a-Ni(OH)z e Nio.9Vo.0sCeo.05-LDH.

Conclusoes

A estabilizagdo do a-Ni(OH)2 através da
incorporacdo de ions Ce*3 e V345 gerando
hidréxidos trimetélicos (NiVCe-LDH) melhorou
significativamente as propriedades
eletroquimicas do nanomaterial. De fato, o
Nio.oVo.05sCeo.05-LDH, exibiu a maior capacidade
de cargaem 10 A gt comcercade 712C gle
apresentou excelente retencdo de carga na
faixa de 5 a 100 A g de 55%. Além disso, a
boa atividade eletrocatalitica dos materiais foi
confirmada pela inclinacdo de Tofel de 45 mV
dec?! para o o NiooVoosCeoos-LDH, exibindo
uma performance excelente. Os hidréxidos
trimetalicos obtidos apresentam uma excelente
perspectiva referente a aplicacdo de
dispositivos de geracdo e armazenamento de
energia.
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