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RESUMO

Em meio a evolugdo da crise energética mundial e considerando que sua matriz energética é
constituida em grande maioria por combustiveis fésseis, que por sua vez sdo contribuintes para
a emissao de CO; na atmosfera, viu-se uma necessidade de buscar novas fontes de energias que
pudessem substitui-los sem perder sua eficiéncia. Nesse cendrio verificou-se que o hidrogénio
tem se apresentado como a melhor alternativa, visto que o hidrogénio combustivel é considerado
uma fonte de energia limpa e possui uma alta eficiéncia energética devido a sua eletrolise da
dgua. No entanto, a obtencdo limpa do hidrogénio requer um processo eficientemente limitado
por conta da Reacdo de Evolucido de Oxigénio (REO), visto que a eletrélise da dgua é um
processo cineticamente lento que possui um grande consumo de energia e necessita de
eletrocatalisadores que possam reduzir este consumo. Assim, o presente trabalho tem como
objetivo buscar o desenvolvimento destes eletrocatalisadores que sejam eficientes e que
possuam um alto custo-beneficio. Nesse contexto, serdo investigados os estudos da
eletrodeposi¢do de Ni sobre Cu através de solvente eutético profundo (DES) baseado em cloreto
de colina (ChCl, do inglés choline chloride), composto por ChCl e etilenoglicol (EG), na
proporcido molar 1ChCl:2EG. Desta forma, foram utilizadas as técnicas de voltametria ciclica
(VC), microscopia eletronica de varredura (MEV) acoplado com a espectroscopia de energia
dispersiva (EDS), as estruturas cristalograficas foram analisadas pela técnica de difracdo de
raios X (DRX) e polarizacdo linear. Os resultados de VC mostraram que o DES evidenciou uma
faixa de trabalho compreendida entre —0,3 V a aproximadamente —0,9V. O aumento da
temperatura ocasionou no aumento do sinal de corrente, caracteristico da redu¢ao dos ions Ch™.
Os voltamogramas obtidos para o niquel mostraram que o aumento da temperatura resultou no
crescimento da corrente de reducdo, o que ocasionou em uma cinética de deposicao maior para
a temperatura de 80 °C. O potencial necessario para a redug@o do niquel foi diminuido devido
ao fornecimento de energia térmica ocasionado pelo aumento da temperatura. Os resultados de
MEV mostraram que houve a reducdo de filmes de Ni com morfologia nodular que crescem a
medida que se aumenta a temperatura, os EDS mostraram a presenca do elemento quimico Ni e
os DRX mostraram que a caracteristica fisica formada pela deposicdo do Ni em Cu apresenta
estrutura cristalina cubica de face centrada. As curvas de polarizagcdo mostraram que todos 0s
parametros adquiriram o mesmo perfil, porém os revestimentos mais cataliticos foram os Ni80

e Ni60, nesta ordem, classificados como ideais.

Palavras-chave: eletrodeposicao; eletrocatdlise; Niquel; solvente eutético.



ABSTRACT

In the midst of the evolution of the global energy crisis and considering that its energy matrix is
largely composed of fossil fuels, which in turn are contributors to the emission of CO2 in the
atmosphere, the need arose to seek new energy sources that could replace it without lose its
efficiency. In this scenario, it was found that hydrogen has been presented as the best alternative,
as hydrogen fuel is considered a clean energy source and has high energy efficiency due to water
electrolysis. However, obtaining hydrogen in a clean way requires an efficiently limited process
due to the Oxygen Evolution Reaction (OER), since the electrolysis of water is a kinetically
slow process that consumes a lot of energy and requires electrocatalysts that can reduce this
consumption. Thus, the present work aims to seek the development of these electrocatalysts that
are efficient and have a high cost-benefit ratio. In this context, studies of electrodeposition of
Ni on Cu will be investigated using a deep eutectic solvent (DES) based on choline chloride
(ChCl), composed of ChCl and ethylene glycol (EG), in the molar ratio 1ChCl:2EG. Thus, the
techniques of cyclic voltammetry (VC), scanning electron microscopy (SEM) coupled with
energy dispersive spectroscopy (EDS) were used, the crystallographic structures were analyzed
by the X-ray diffraction technique (DRX) and linear polarization. The VC results showed that
the DES showed a working range between —0.3V and approximately —0.9V. The increase in
temperature caused an increase in the current signal, characteristic of the reduction of Ch+ ions.
The voltammograms obtained for nickel showed that the increase in temperature resulted in an
increase in the reduction current, which led to a higher deposition kinetics for the temperature
of 80 °C. The potential required for the reduction of nickel was reduced due to the supply of
thermal energy caused by the increase in temperature. The SEM results showed that there was
a reduction of Ni films with nodular morphology that grow as the temperature increases, the
EDS showed the presence of the chemical element Ni and the XRD showed that the physical
characteristic formed by the deposition of Ni in Cu It has a face-centered cubic crystalline
structure. The polarization curves showed that all parameters acquired the same profile, but the

most catalytic coatings were Ni80 and Ni60, in that order, classified as ideal.

Keywords: electrodeposition; electrocatalysis; Nickel; eutectic solvent.
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1. INTRODUCAO

A crise energética vem evoluindo rapidamente nas dltimas décadas, principalmente
devido ao esgotamento da energia tradicional e a poluicdo atmosférica. Além disso, a matriz
energética mundial € constituida, em sua maioria (90%), por combustiveis fésseis como mostra
a Figura 1, o que contribui bastante para emissdes crescentes de mondxido de carbono (CO) na
atmosfera, que por sua vez, é apontado como o principal causador do efeito estufa (Poudyal et
al., 2019).

Sendo assim, tem crescido a demanda pela substituicdo dos combustiveis fsseis por
novas fontes de energia mais sustentdveis e renovaveis, uma vez que as mudancgas climéticas ja
podem ser percebidas em todo Planeta, principalmente pela elevacdo da temperatura global e
da poluig¢do do ar, o que tem ocasionado varios problemas ambientais como, elevacdo dos niveis

dos mares, secas prolongadas, entre outros.

FIGURA 1 - Distribuicdo das fontes de energia na Matriz Energética Mundial.

Z Petréleo e
%

derivados,

Carvdo
Mineral, 26,8%

Outros, 2,5%

Biomassa,
9,8%

Hidraulica, /
2,7% Nuclear, 5,0%

Fonte: POUDYAL, 2019.

Recentemente, vérias pesquisas, agdes e tecnologias tem mostrado que o hidrogénio
verde combustivel é considerado uma fonte abundante de energia limpa que pode ser uma
alternativa aos combustiveis fésseis (Kalamaras e Efstathiou, 2013). O Hidrogénio (H) é o
elemento mais abundante de todo o universo (cerca de 89% de todos os dtomos) e o quarto
elemento mais abundante no planeta Terra. J& o gds Hidrogénio (Hz), composto pela
combinacdo de dois &tomos de H, € considerado o combustivel do futuro, ideal para substituir
os derivados de petréleo, uma vez que, sua combustdo € totalmente limpa, liberando apenas

dgua como subproduto. Além do mais, a razdo energia/massa do H» € consideravelmente
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superior aos combustiveis fosseis, sendo que a combustdo de 1 kg do gas Hidrogénio libera
cerca de 120 MJ de calor. J4 a mesma massa de gasolina libera apenas cerca de 44,5 MJ que é
aproximadamente 2,7 vezes menor (Kalamaras e Efstathiou, 2013). Tais caracteristica fazem
com que o Hz seja considerado o melhor vetor de energia limpa e renovavel disponivel
atualmente.

A busca por processos e fontes energéticas que possam produzir hidrogénio na sua
formula molecular (H2) sem a emissdo de CO> na atmosfera tem gerado vérias propostas que,
geralmente sdo referenciadas através de uma série de cores para facilitar a discussdo (Santos e
Ohara, 2020.). De acordo com as fontes energéticas e os processos escolhidos, o hidrogénio é

caracterizado por uma cor especifica. Tais cores sdo exemplificas na Figura 2.

FIGURA 2 — Esquema de cores e processos de obtencdo do hidrogénio combustivel.

Cot Hidrogénio Hidrogénio Hidrogénio
AZUL TURQUESA VERDE
Reforma de gés Pirlise
natural ou
Processo | o gaseificacio com

captura de carbono

Carvdo ou metano Metano

Fonte o ® = %g

Fonte: Santos e Ohara, 2020.

Entre todos os processos de producao do hidrogénio, a classificacao verde, obtida via
através da eletrdlise da dgua alimentada por fontes de energias renovaveis e sem emissdo de
CO» tem se destacado entre as demais, uma vez que sua producdo se torna mais eficiente e
dominante a longo prazo, visto que o processo de eletrlise da 4gua permite que a energia
elétrica proveniente de fontes renovaveis proporcione a quebra da molécula de dgua gerando
assim hidrogénio e oxigénio com alta pureza (Santos e Ohara, 2020.).

Diante do exposto, considerando a atual relevancia do hidrogénio verde, esta pesquisa
pretende contribuir com a Ciéncia através da investiga¢do de materiais eletrédicos a base de
Niquel que possam ser utilizados em reatores de baixo custo e alta eficiéncia eletroquimica.
Além disso, esta pesquisa contribui para a cultura da transicdo energética e a descarbonizacio

ambiental para as geracOes futuras.
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2. OBJETIVOS
2.1. Objetivo Geral

Investigar o comportamento eletrocatalitico de revestimentos de Niquel sintetizados
por eletrodeposicdo, usando solveste eutético profundo a base de cloreto de colina e

etilenoglicol em diferentes temperaturas.

2.2. Objetivos Especificos

v Estudar o comportamento eletroquimico das espécies de Ni** em eletrodos de Cobre imersos
em solvente eutético profundo nas temperaturas de 40, 60 e 80°C;

v Sintetizar revestimentos eletrocataliticos de Ni sobre eletrodo de Cobre através da
eletrodeposi¢do a partir de solvente eutético profundo;

v" Realizar a caracterizagdo morfolGgica, quimica e fisica dos revestimentos de Ni;

v" Avaliar o comportamento eletrocatalitico dos revestimentos em solugdo de KOH 1M;

v' Otimizar os parimetros de eletrodeposi¢do para obtencdo de revestimentos com maior

atividade eletrocatalitica para reacdes de evolugdo do hidrogénio em solugdes alcalinas;
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3. REFERENCIAL TEORICO
3.1 Eletrolise da Agua e Reacdo de Desprendimento de Hidrogénio

3.1.1 Eletrolise da Agua

A divisao eletroquimica da dgua se tornou uma das abordagens sustentdveis mais
promissoras e livres de polui¢do para a producao de hidrogénio e oxigénio, visto que é capaz
de produzir o combustivel de forma simples e com alta pureza (Tahir et al., 2017). O processo
de eletrdlise da dgua € exemplificado na Figura 3 em que mostra uma célula eletrolitica simples
que consiste em um recipiente parcialmente cheio com uma solugdo alcalina na qual estdao

submersos dois eletrodos conectados em uma fonte de tensao.

FIGURA 3 — Esquema de uma célula eletrolitica simples para producdo de hidrogénio.

Fonte: Oliveira, 2021.

Ao aplicar um potencial elétrico, serd gerada uma passagem de corrente elétrica entre
os eletrodos que provocara uma dissociagdo nas moléculas de 4gua em gés hidrogénio no lado
do catodo e em gas oxigénio no lado do anodo (Holladay et al., 2009). Portanto, a eletrélise da
dgua ocorre por meio de duas semi-reagdes, a Reacdo de Desprendimento de Hidrogénio
(Hydrogen Evolution Reaction — HER) no catodo a partir da reducdo dos prétons que ganham
elétrons formando as moléculas de H> e a Reacdo de Desprendimento de Oxigénio (Oxygen

Evolution Reaction — OER) no anodo onde sdo migradas as moléculas de OH" ocorrendo a
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oxidacdo e formando assim das moléculas de O2. As etapas do processo podem ser vistas através

das equacdes 1 e 2 e resumido pela equacao 3 (M. Wang et al., 2014).

(1) 2H20¢) + 2e- — Ha) + OH (ug) (Reagdo catddica);
(2) OH (ug) — 2 O(q) + 2H20() + 2¢” (Reagdo anddica);
(3) H2O@) — Ha(g) + Y2 O(e) (Reagdo Geral).

Os processos de eletrdlise da dgua envolvem a aplicacdo de uma tensio minima
calculada, que na teoria € de — 1,23V em relacdo ao eletrodo padrao de hidrogénio, no qual esse
valor ¢ determinado termodinamicamente a partir da variacdo de energia livre padrao AG®,
equivalente a 234,2 kJ mol™! & temperatura ambiente de 25 °C e a 1 atm (Tahir et al., 2017). Tal
valor € 0 minimo nescessario para que ocorra a quebra das moléculas bem como a transferencia
de elétrons, todavia na pratica € nescessdria a aplicacdo de potenciais maiores que o
termodinamimico (Zhu et al., 2020). Desta forma, para haver a eletrélise da 4gua na sua forma
pura é necessdria uma quantidade excessiva de energia na forma de sobrepotencial (1), que
corresponde ao valor adicional de tensdo aplicada na célula eletroquimica para se obter a
energia elétrica suficiente para a producdo da taxa de Hz que se deseja produzir (Theerthagiri

et al., 2020).

3.1.2 Reacdo de Desprendimento de Hidrogénio

A Reacdo de Desprendimento de Hidrogénio é a reacdo que ocorre no citodo da
solucdo que € responsavel pela produgdo do gés hidrogénio através da eletrdlise da d4gua, sendo
uma das recOes eletroquimicas mais estudadas da atualidade, devido ao grande potencial de
aplicacdo do gas hidrogénio no setor energético (Yu et al., 2019). A depender do valor do pH
da solucdo eletrolitica, o processo de produ¢do da molécula de géas hidrogénio H» ocorre por
meio da reducdo de prétons H*, que € o caso dos eletrdlitos dcidos. J4 em meios alcalinos
(basicos) ocorre a reducdo das moléculas de dgua (H20) para se extrair protons de H" (Zhao et
al., 2018). Os referidos processos podem ocorrer em ambos os eletrdlitos obedecendo trés

etapas. Em solugdes alcalinas, essas etapas sdo descritas abaixo (Yu et al., 2019).

Reacdo inicial de Volmer, ou etapa de descarga

(4) M) + H2Og) + e~ — MHugs + OH (ag);

Reacdo Heyrovsky ou etapa dtomo + ion
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(5) M)Hags + H2Oqy + e =~ — Mgs) + Hae) + OH (ag);

Reagdo de Tafel ou etapa dtomo + adtomo

(6) Ms)Hads + M(s)Haas — Ha(g) + 2My).

Em que M) é o metal sélido, Hags € 0 Hidrogénio adsorvido durante a primeira etapa,
que € nomeada de reagdo de Volmer (4). O circuito externo fornece elétrons para a molécula
de dgua e consequentemente ocorre a adsorcdo do dtomo de Hidrogénio sobre a superficie
metdlica do eletrocatalisador. A reacdo de Volmer € entdo seguida pela combinagdo de dois
atomos de Hidrogénio para a formagdo da molécula de Hz (Zhu et al., 2020).

Para que tal combinacao ocorra, € necessario compreender de que forma os dtomos de
Hidrogénio sdo adsorvidos na superficie dos eletrocatalisadores, que pode ser a partir da
dissociagdo eletroquimica que é conhecida como reacdo de Heyrovsky (5) ou uma dissocia¢ao
quimica que é conhecida por reacdo de Tafel (6). Portanto, 0 mecanismo de formacdo das
moléculas de H> em solugdes alcalinas € descrito pela combinacdo de duas reagdes: Volmer-
Heyrovsky ou Volmer-Tafel (Ge et al., 2020). A Figura 4 mostra um esquema grafico de todas

as reacOes em solugdes alcalinas (Yu et al., 2019).

FIGURA 4 — Reacgdes em meio alcalino de eletrélise da dgua para a HER.

Reacado Volmer-Tafel Reacdo Volmer-Heyrosvcky

H,0
HO

HO™ N\

Reacio de Volmer
(Meio basice)

Fonte: Yu et al., 2019.

A Equacdo de Tafel (equagcdo 7) fornece uma relagdo linear entre o sobrepotencial

aplicado 1 com a densidade de corrente j medida durante um ensaio de eletrocatélise. Através
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desta equacao € possivel determinar o mecanismo da Reacdo de Desprendimento de Hidrogénio

classificando as etapas em Heyrovsky, Tafel ou Volmer.
(7)n=a+blogj.

O valor b dado pelo coeficiente angular da reta na equacdo 7 representa o valor da
inclinacao de Tafel, na qual fornece o tipo de etapa predominante na REH através do valores
de 30 mV dec! para a etapa de Heyrovsky, 40 e 120 mV dec! para as etapas de Tafel e Volmer,
respectivamente. O valor a diz respeito ao sobrepotencial nescessdrio para atingir a densidade

de corrente de 10 mA cm™? (M. Wang et al., 2014).

3.2 Materiais Eletrédicos para Reducio do Hidrogénio.

A eletrélise da 4gua € um método importante para a producao de hidrogénio em alta
pureza e grandes quantidades (Kalamaras e Efstathiou, 2013). No entanto, a eficiéncia
eletroquimica desse método € limitada pela Reacdo de Evolugdo de Oxigénio (OER), que €
cineticamente lenta e requer um grande sobrepotencial para superar a barreira da energia de
ativacdo, ocasionando assim um maior consumo de energia elétrica (Huynh e Meyer, 2007).
Desta forma, materiais eletrocatalisadores de alta eficiéncia deve ser investigados para reduzir
o custo energético do processo de eletrdlise da dgua.

Atualmente, os metais do grupo da platina estdo bem estabelecidos como eletrodo
catalitico para a reacdo de separacdo da agua (Pavel ez al., 2014). No entanto, estes metais sao
raros na crosta terrestre e tém altos custos financeiros. Consequentemente, materiais que
possuam baixo custo aliado a alto desempenho eletrocatalitico para evolu¢ao do hidrogénio,
sd0 necessdrios para substituir eletrodos a base de metais do grupo da platina.

Neste contexto, pesquisas voltadas para o desenvolvimento e aprimoramento de
materiais de alto desempenho na presenca de solugdes alcalinas tém focado principalmente na
selecdo de eletrodos com alta densidade de corrente de troca e um aumento da drea
eletroquimicamente ativa. Varias pesquisas mostram que revestimentos a base de Niquel (Ni)
que apresentem alta porosidade ou defeitos na estrutura cristalina sdo materiais catédicos mais
adequados para a reacdo de evolugcdo de hidrogénio (REH) e oxigénio (REO) em solugdo
alcalina, isso devido a sua atividade eletrocatalitica relativamente alta e baixo custo de

aquisicao.


https://www-sciencedirect.ez80.periodicos.capes.gov.br/topics/materials-science/cathode-material
https://www-sciencedirect.ez80.periodicos.capes.gov.br/topics/materials-science/cathode-material
https://www-sciencedirect.ez80.periodicos.capes.gov.br/topics/materials-science/cathode-material
https://www-sciencedirect.ez80.periodicos.capes.gov.br/topics/materials-science/hydrogen-evolution
https://www-sciencedirect.ez80.periodicos.capes.gov.br/topics/materials-science/hydrogen-evolution
https://www-sciencedirect.ez80.periodicos.capes.gov.br/topics/materials-science/hydrogen-evolution
https://www-sciencedirect.ez80.periodicos.capes.gov.br/topics/materials-science/hydrogen-evolution
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3.3 Obtencao de revestimentos por eletrodeposicao

A eletrodeposi¢do é o ramo da Eletroquimica que se destina a obtengdo de
revestimentos metdlicos sobre um substrato condutor. Esta técnica é usada para a redugdo
eletrolitica de um dado elemento, inicialmente na forma i6nica, na superficie de um substrato
metalico, como resultado da migracao de ions do metal de interesse (sob a acdo de uma corrente
elétrica), em solugdo aquosa, com a finalidade de alterar as propriedades superficiais do
substrato (Gamburg e Zangari, 2011).

No processor de eletrodeposicdo, € utilizada uma célula eletrolitica contendo os
eletrodos metalicos imersos em um eletrélito, constituido de sais i6nicos do metal a ser
depositado e este sistema € alimentado por uma fonte externa. A eletrodeposi¢do vem se
mostrado um método vidvel para a producdo de materiais eletrocataliticos devido ao seu facil
manuseio e baixo custo (Walsh er al., 2020). De acordo com Paunovic e Schlesinger, a
eletrodeposi¢do de metais e ligas fornece vdrias propriedades, tais como resisténcia a corrosao,
brilho, dureza, condutividade, propriedades magnéticas e propriedades eletrocataliticas,
agregando assim, um maior valor cientifico e tecnoldgico ao substrato (Paunovic e Schlesinger,
2010). As varidveis do processo de eletrodeposi¢do sdo; a composi¢do quimica do eletrélito,
pH, agitacdo, temperatura de eletrodeposi¢do e potencial aplicado. A mudanga de um destes
parametros pode alterar a eficiéncia de deposi¢ao, morfologia das camadas e a propria estrutura
cristalina (Lowenheim e Senderoff, 1964). O processo de eletrodeposi¢do € dividido em varias

etapas, conforme mostrado na Figura 5.

FIGURA 5 — Representacao esquematica das etapas do processo de eletrodeposicao.

1) Equilibrio heterogéneo 2) Reducio das espécies 3) Etapa difusional
proximas ao eletrodo

I Seio da solugiio
I@ 4) Perda parcial da camada
de solvatagio

O solvente
@ ions
D ad-datomo

5) Formagio dos 6) Crescimento dos . nicleo critico
nacleos criticos nucleos

D crescimento do nicleo

Fonte: Pires Oliveira, 2020.
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A primeira etapa consiste em criar um equilibrio diferente entre o eletrodo e a solugao.
Na segunda etapa ocorrerd a redugdo das espécies colocadas préximos a superficie do eletrodo.
A terceira etapa diz respeito a transferéncia de massa por difusdo devido a um gradiente de
concentracao, que leva a difus@o de espécies eletroativas de dentro da solugdo para a superficie
do eletrodo. O transporte de massa também pode ocorrer por convecgao e/ou migracdo. A quarta
etapa envolve a perda parcial ou completa de fons perto do eletrodo pela camada de solvatagao
que ocorre em paralelo com a transferéncia de carga e formacao de dtomos adsorvidos, que se
chamam ad-atomos. Na quinta etapa, os ad-atomos se difundem pela superficie do eletrodo para
locais energeticamente favordveis, onde se acumulam e formam nucleos criticos. Esses nucleos

eventualmente se tornam paralelos ou verticais a superficie e vao formado assim multicamadas.

3.3.1 Eletrodeposi¢do de revestimentos de Niquel.

Geralmente, a eletrodeposicao de Ni € realizada em solucdes aquosas, entretanto, a
estreita faixa de potencial e a baixa estabilidade eletroquimica do meio aquoso podem afetar a
qualidade e a aderéncia destes revestimentos, uma vez que durante a eletrodeposi¢do, a reducao
do Ni ocorre simultaneamente com a eletrdlise da dgua. Além disso, muitos fons metdlicos sdo
instaveis em meio aquoso, o que requer o uso de aditivos organicos e inorganicos, como o
cianeto, o que leva a producdo de efluentes ndo ecologicamente corretos (Abbott ez al., 2015).

Ao longo das ultimas décadas, os Solventes Eutéticos Profundos (Deep Eutectic
Solvents - DES) provaram ser uma excelente alternativa as solucdes aquosas, pois sao de fdcil
preparo, possuem alta estabilidade térmica, grandes janelas eletroquimicas, sao
biodegraddveis, ndo toxicos e possuem alta solubilidade dos metais (Smith et al., 2014). As
misturas eutéticas mais estudadas sdo baseadas em uma combinagdo de sais organicos, como
Cloreto de colina (ChCl) com compostos doadores de ligacdes de hidrogénio, como
Etilenoglicol (EG), Ureia (U) ou Glicerol (GL) (Smith et al., 2014).

Um estudo recente (S. Wang et al., 2018), relatou a eletrodeposicio de
eletrocatalisadores de Ni nanocristalino obtidos a partir de eletrélitos contendo NiCl» dissolvido
em Solventes Eutéticos Profundos. Uma alta atividade eletrocatalitica para a HER foi atribuida
principalmente a formagdo da morfologia de agulhas, o que causou o aumento da drea de
superficie eletroquimica. Os resultados revelaram que a eletrodeposicdo a partir de sistemas
baseados em DES pode ser uma estratégia promissora para a producao de eletrocatalisadores a
base de Ni nanoestruturados aplicados a reacdo de evolugdo de hidrogénio, embora os autores

tenham notado que as propriedades das camadas de Ni obtidas ainda precisam ser aprimoradas.
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3.4 Técnicas de Caracterizacao Eletroquimica

3.4.1 Voltametria Ciclica

A Voltametria ¢ um método eletroquimico simples e dindmico que permite a medida
da corrente que percorre um eletrodo como sendo uma funcao do potencial aplicado sobre o
eletrodo. As curvas voltamétricas geradas s@o utilizadas para obter uma anélise quantitativa e
qualitativa bem como para determinacdes das propriedades fisico-quimicas sobre os sistemas
eletroquimicos. Nos experimentos voltamétricos, € fundamental a presenca de um instrumento
chamado potenciostato, no qual € responsdvel pela mensuragdo do potencial através da
voltagem aplicada sobre o eletrodo de trabalho (versus o potencial do eletrodo de referéncia).
Isso resulta na ocorréncia de reacdes de oxidacdo e reducdo de espécies eletroativas da solugdo,
possibilitando a adsor¢do de espécies de acordo com a reestruturagcdo da dupla camada elétrica.
A corrente, observada se torna, portanto, diferente daquela em estado estacionério (Brett &
Brett, 1993).

Uma célula tipica de trés eletrodos adequada para o estudo das voltametrias inclui um
eletrodo de referéncia (RE), um contra eletrodo (CE) e um eletrodo de trabalho (WE) como

mostra a Figura 6.

FIGURA 6 — Esquema de uma célula com trés eletrodos seguida de um filme revestido no

eletrodo de trabalho (a) e a curva de potencial em funcdo do tempo (b).

Computador Potenciostato / Galvanostato
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smmm O[]

CE

Solucao

Fonte: Adaptado de Rusling & Suib, 1994.

A técnica da Voltametria Ciclica (CV do inglés Cyclic Voltametry) baseia-se no

potenciostato ligado aos trés eletrodos que controla o potencial do eletrodo de trabalho vs o
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eletrodo de referéncia. O potenciostato e o formato dos voltamogramas permitem manusear 0s
eventos no eletrodo de trabalho durante a experiencia.

A tensdo aplicada ao eletrodo de trabalho ¢ “varrida” linearmente a partir de um valor
de potencial inicial E; até um limite pré-determinado Ej; onde a direcdo da varredura € invertida
(Figura 7a). O potenciostato pode ser programado para interromper a varredura em um
potencial especifico ou deixar o instrumento circular entre Ej1 e outro valor pré-selecionado
Ej2. Este segundo valor para o potencial pode ou ndo ser igual ao primeiro. A resposta da
corrente é tracada em funcao do potencial aplicado. Esses aspectos sdo pecas fundamentais para

a compreensao de informagdes sobre os mecanismos de oxidagdo e reducao (Mabbott, 1983).

FIGURA 7 — Rampa de potencial para voltametria ciclica (a); resposta obtida para a leitura de

corrente (b).
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Fonte: Mabbott, 1983.

A resposta obtida gera um grafico de corrente em funcdo do potencial aplicado
semelhante ao da Figura 7b. Ao analisar o gréafico é possivel observar duas regides inversas:
uma em que a corrente obtida € negativa, refere-se aos processos de redugdo (varredura
catédica). E a outra regido obtida em que a corrente e positiva, refere-se aos processos de

oxidacgdo (varredura anddica) da espécie eletroativa.

3.4.2 Polarizacao Linear

A curva de polarizacdo € uma técnica em que um potencial € aplicado no sentido de
deslocar o potencial de equilibrio (E.,), ou seja, o potencial em que a corrente anddica € igual
a corrente catddica. Desta forma, as reagdes eletroquimicas ocorrerdo (Shi e Zhang, 2016), pois

as reacdes de evolucdo de hidrogénio ndo ocorrem espontaneamente sobre o potencial de
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equilibrio. A diferenca entre o potencial aplicado (E) e o potencial de equilibrio (E.,) € definido

como sobrepotencial (1) (J. Wang et al., 2017), como € mostrado na equacao (8),
(@) N =E-Ey.

O sobrepotencial necessdrio para atingir uma densidade de corrente de 10 mA cm™ 2
durantes no minimo 10h de operacgdo, € o critério mais amplamente usado para classificar os
desempenhos dos eletrocatalisadores (Zhu et al., 2020). Tahir e colaboradores (Tahir et al.,
2017) classificam os materiais eletrocatalisadores com base no valor do sobrepotencial para a
corrente fixada em 10 mA cm™? na seguinte escala: ideais (200 a 300 mV), excelentes (300 a
400 mV), bons (400 a 500 mV) e satisfatorios (além de 500mV), como mostra a Figura 8b.
Desta forma, um menor valor de sobrepotencial (1), indica uma maior atividade eletrocatalitica

do material.

FIGURA 8 — Curvas ilustrativas de polarizacdo para HER em eletrocatalisadores diferentes e
seus respectivos valores de sobrepotenciais (a) e Classificacdo dos catalisadores de HER com

base no seu valor de sobrepotencial (b).

(a)

=10h

Sobrepotencial (mV) @ 10 mA/cm?, t

Atividade: 1 > 11 > 111 100 200 300 400 500 600
y J Sobrepotencial (mV) @ 10 mAlecm?, t = 0h

Fontes: Jing Zhu et al., 2020 e Tahir et al., 2017.
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4. METODOLOGIA

A Figura 9 mostra as principais etapas de desenvolvimento da pesquisa, mostrando
desde a preparacdo do eletrdlito, processo de eletrodeposicdo, caracterizacdo morfoldgica

(MEV), quimica (EDS), fisica (DRX) e os testes de evolucdo do hidrogénio.

FIGURA 9 — Resumo Gréfico da metodologia seguida durantes o processo de eletrodeposi¢ao

e caracterizacao dos revestimentos.
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Fonte: O Proprio Autor, 2023.

4.1 Preparacao dos Eletrodos

Inicialmente foram preparados eletrodos de trabalho de cobre cilindricos isolados com
resina acrilica e com 4drea exposta de 0,071 cm?. Em seguida, cada eletrodo foi tratado com lixas
de 200, 300, 400 e 600 mesh. A Figura 10 ilustra dois eletrodos de trabalho: O eletrodo de
trabalho da esquerda mostra a superficie de cobre puro antes do processo de eletrodeposicado e
o eletrodo de trabalho da direita mostra o mesmo com a superficie de cobre revestida com o
Niquel apds o processo de eletrodeposicao. Antes de cada experimento eletroquimico, todos os
eletrodos passaram por um tratamento quimico composto por um processo de
desengorduramento e limpeza em solu¢cao de Na(OH) 1M por 10s e em seguida ativados em
solugdo de HCI 0.1M por 10s e finalmente sendo lavados em dgua destilada e secos com um

jato de ar.
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FIGURA 10 - Eletrodo de cobre e eletrodo de cobre revestido com Ni eletrodepositado.

Fonte: O Proprio Autor

4.2 Preparacao das Solucoes

Os reagentes Cloreto de Colina (ChCl PA) e Etileno Glicol (EG) foram utilizados para
preparacao do Solvente Eutético Profundo (DES) e o mesmo foi sintetizado conforme
metodologia proposta por Abbott e colaboradores (Smith et al., 2014). Desta forma, foi
adicionado em um béquer de 20 ml uma mistura dos dois componentes na razao molar de 1
para 2 (1ChCIL:2EG), logo em seguida a mistura foi posta em uma chapa aquecedora a 60 °C
com agitacdo magnética até a mistura adquirir uma caracterfstica liquida e incolor. Este solvente
DES também € muito conhecido por ethaline e seu preparo € ilustrado pela Figura 11a. O
eletrélito de eletrodeposigdo foi preparado adicionando 0,1 mol L' de NiCl, a solucdo de
ethaline, sendo entdo levados a cuba ultrassOnica para dispersdo e solubilizacdo dos sais

metdlicos até se obter uma mistura com a coloracdo verde como mostra a Figura 11b.

FIGURA 11 — Preparacdo do DES (a) e eletrdlito usado para a eletrodeposi¢do dos

revestimentos de Ni (b).

Fonte: O Proprio Autor, 2023.
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4.3 Caracterizacao Eletroquimica

Um estudo prévio do comportamento eletroquimico das espécies de (Ni**) em solucdo
(DES), foram investigadas nas temperaturas de 40, 60 e 80 °C e foram aplicada a técnica de
Voltametria Ciclica obtida com o auxilio de um potenciostato PGSTAT (Metrohm Chemie®).
O sistema eletroquimico foi composto por um eletrodo de trabalho de cobre (0,071 cm?), um

2 ¢ um eletrodo de referéncia de

contra eletrodo de platina (99.5 %) com é4rea de lcm
Ag/AgCls) imerso em 1ChCI:2EG, todos montados em uma cela eletroquimica de 20ml. A

aquisicdo de dados foi feita pelo software NOV A versdo 2.1 que controlou o potenciostato.

4.4 Sintese e Caracterizacao Morfolégica, Quimica e Fisica dos revestimentos.

Os revestimentos foram eletrodepositados sobre eletrodos de cobre (0,72 cm?)
aplicando um potencial que foi obtido a partir da voltametria em cada temperatura. Além do
mais, uma carga de —2,1 C determinada pela lei de Faraday (equacdo 9) foi aplicada em todos

0s experimentos para obten¢do de camadas com espessura tedrica de 1 um,

FpAe

9 Qay = [idt=

Na Equacdo 9, Q) € a carga aplicada (C) para a eletrodeposicdo do revestimento, i é
a corrente elétrica (A), t é o tempo, p é a densidade média da liga, A é a drea do eletrodo (cm?),
e representa a espessura do depésito e E é o equivalente quimico do fon de Ni**.

As morfologias das camadas obtidas foram caracterizadas com o auxilio de um
microscopico eletronico de varredura (MEV) modelo FEI-Quanta 450, a composi¢do quimica
foi determinada por espectroscopia de energia dispersiva (EDS) acoplada ao MEV e as
estruturas cristalograficas foram analisadas pela técnica de difracdo de raios X (DRX)
utilizando-se um difratdmetro modelo PANalytical® com radiagio CoKo (A=0,1789 nm). Os

dados cristalograficos foram tratados com o software HighScore Plus® versio 3.0.
4.5 Testes de Eletrocatalise

Ap6s a obtengdo dos revestimentos de Ni, os eletrodos foram conduzidos aos testes de
eletrocatalise utilizando uma célula eletroquimica convencional de vidro de trés eletrodos, a
temperatura ambiente de 25 °C, o eletrélito utilizado foi uma solugdo alcalina de K(OH) 1M.

O eletrodo de referéncia utilizado foi Hg/HgO/OH (1 mol L™!) e como contra eletrodo foi usado
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uma placa de Pt (1 cm?). Os dados cinéticos da das reacdes de evolugio de Hidrogenio (HER)
foram obtidos através da aplicacdo da técnica de voltametria linear a uma taxa de varredura de
ImV s7!, a partir das curvas obtidas, foram montados os graficos de Tafel para andlises dos
parametros cinéticos. Para fins de comparag¢do com a literatura, todos os valores de potenciais
sdo apresentados versus Eletrodo Reversivel de Hidrogénio e a conversao do potencial foi feita

de acordo com a equagao 10.
(10)  E srHE) = E (vs HyHe0) + 0,095 + 0,0591pH,

onde E (vs HyHe0) € 0 potencial medido para evolugdo de hidrogénio nas condic¢des de teste; E (vs

RHE) € 0 potencial obtido em relacdo ao eletrodo Hg/HgO (1 M KOH).
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 Caracterizacao Eletroquimica

A caracterizag@o inicial, consistiu em investigar quais eram as possiveis reacdes
eletroquimicas entre o Solvente Eutético e a superficie do eletrodo de cobre. Desta forma, foi
aplicado a técnica de voltametria ciclica no intervalo de —0,3 V a—1,6 V a uma velocidade de
varredura de 10mV s! no sistema contendo eletrodos de Cu imersos no solvente contendo

1ChCI:2EG (DES) nas temperaturas de 40, 60 e 80 °C como ilustra a Figura 12a.

FIGURA 12 — Voltamogramas ciclicos relativo ao substrato de Cobre em meio de 1ChCl:2EG

em diferentes temperaturas (a) e do eletrélito contendo fon Ni**em diferentes temperaturas (b).
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Fonte: O Préprio Autor, 2023.

Os resultados mostram uma faixa de potencial entre —0,3 V a aproximadamente —0,9V
em que ndo ha sinal de corrente, o que revela que neste intervalo de potencial ndo ha reacdes
eletroquimicas acontecendo. Este intervalo € também chamado de janela eletroquimica ou faixa
de trabalho e percebe-se que esta faixa é diminuida com o aumento de temperatura. Além do
mais, em todos os voltamogramas, seguindo na direcao de potenciais mais negativos, € notado
um aumento do sinal de corrente com o aumento da temperatura, que € caracteristico pela
redugdo dos fons colina (Ch*) do solvente (Abbott, Ballantyne, Harris, Juma, Ryder, et al.,
2015).

Em seguida, para avaliacdo do potencial de reducdo do Ni, foram realizados
experimentos voltamétricos com a mistura de 1ChCl:2EG com {ons de Ni?" em diferentes
temperaturas (40, 60 e 80 °C). Os voltamogramas Figura 12b, mostram na varredura catddica

de pico de corrente referente a reducéo das espécies de Ni2* para Ni com a transferéncia de dois
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elétrons em uma Unica etapa em cada temperatura, sendo, portanto, de aproximadamente —0,95,
—0,88 e 0,85 V para as temperaturas de 40, 60 e 80 °C respectivamente. Este perfil voltamétrico
¢ semelhante ao relatado por Ucerzino (A. Urcezino, 2017). Os voltamogramas da Figura 12b
ainda mostram que a corrente de redu¢do aumenta com o aumento de temperatura, evidenciando
que a cinética de deposi¢ao é maior em 80 °C. Além do mais, o aumento da temperatura, diminui
o potencial necessdrio para que o processo de redugcdo do niquel comece a se formar no
voltamograma, o que confirma que o fornecimento de energia térmica diminui o potencial

necessdrio para que a nucleacao e crescimento de Ni ocorra (Huang, 2018).

5.2 Eletrodeposicao dos Revestimentos

A Figura 13 representa as curvas Cronoamperométricas dos revestimentos durante
todo o processo de eletrodeposi¢do para as trés temperaturas. Os dados mostram que o sinal de
corrente elétrica aumenta para temperaturas mais altas, o que confirma o aumento da
condutividade do banho induzido pela queda da viscosidade e em decorréncia disto, o tempo
para o recobrimento do eletrodo em temperaturas mais baixas se prolongou se comparado ao
tempo de recobrimento em 60 e 80 °C. No entanto, para cada experimento, o controle de carga

fol mantido constante em -2,1 C conforme determinado pela Lei de Faraday (equacao 8).

FIGURA 13 - Transientes de corrente versus tempo da eletrodeposi¢do de revestimentos
obtidos nas temperaturas de 40, 60 e 80 °C e eletrodepositados no potencial de pico Epico

observado pelas voltametrias.
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Fonte: O Préprio Autor, 2023.
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5.3 Caracterizacao Morfoldégica, Quimica e Fisica

A Figura 14abc apresenta as micrografias dos depdsitos de Ni obtidos no modo
potenciostatico com uma carga de —2,1 C a partir do eletrdlito 1ChCI:2EG com 0.2M de NiCl
nas temperaturas de 40, 60 e 80 °C. As imagens MEV mostram que em todas as temperaturas
de eletrodeposicdo, as camadas exibiram uma morfologia nodular, bem caracteristico dos
revestimentos de Niquel caracterizado por outras pesquisas (A. Urcezino et al., 2016).

A andlise quimica elementar obtida via espectroscopia de energia dispersiva (EDS) do
revestimento Ni80 é mostrada na Figura 14d, onde € possivel observar a presenca de picos de
alta intensidade relativo ao elemento quimico Ni, o que confirma a existéncia de uma camada
de niquel eletrodepositada. Além do mais, outros picos de baixa intensidade relativo ao
elemento quimico Cu também foram registrados, sendo, portanto, relativo ao metal que é

composto o substrato.

FIGURA 14 — Imagens obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura das superficies dos
revestimentos Ni40 (a), Ni60 (b) e Ni80 (c); Espectro EDS do revestimento Ni80 (d).

3

Fonte: O Préprio Autor, 2023.
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A Figura 15abc mostra os histogramas obtidos a partir das micrografias das superficies
de Ni eletrodepositadas em Cu. Os valores médios das medidas dos graos nodulares foram de

(0,69 £0,28) um, (2,49 £0,92) um e (5,17 = 1,91) um para as temperaturas de 40, 60 e 80 °C.

FIGURA 15 - Histograma obtido a partir das micrografias eletronicas: a) 40 °C, b) 60 °C e ¢)

80 °C.
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Fonte: O Préprio Autor

Desta forma, € observado um aumento gradual no tamanho dos nddulos com o
aumento da temperatura, se destacando o revestimento Ni80. Esta tendéncia do aumento do
tamanho de grao com o aumento da temperatura foi prevista por Ranjam Sen e Colaboradores
(Sen et al., 2011) através de modelos tedricos e computacionais € a relagdo obtida € mostrada

através da equacdo 11, dada por
(11) d=6,753 x 10° x e=3060/T,

Esse comportamento foi relatado experimentalmente por Natter ¢ Hempelmanm
(Natter e Hempelmann, 2008) em suas pesquisas sobre a visdo geral da eletrodeposicao de
metais nenocristalinos em meio aquoso e liquidos i6nicos. Os autores observaram que o
aumento do tamanho de grao em funcdo do aumento da temperatura de eletrodeposicao esta
associado a diminui¢do da forca eletromotriz do processo de cristalizagcdo, resultando em
densidades de nicleos mais baixos, favorecendo assim, a formacao de grao mais grosseiros.

Foram realizadas medidas de difracdo de raios-X a fim de investigar o efeito da
temperatura na estrutura cristalina dos revestimentos de Ni sobre superficie de Cu. A Figura 16
representa os difratogramas de Raios X obtidos para o substrato de Cobre e para as espécies de

Niquel eletrodepositadas nas temperaturas de 40, 60 e 90 °C.
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FIGURA 16 - Difratogramas de Raios X tipicos obtidos para o substrato de Cobre e para os
revestimentos Ni40, Ni60 e Ni&0.
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Fonte: O Préprio Autor, 2023.

Em geral, os perfis dos difratogramas mostram um baixo valor da largura a meia altura
(FWHM) dos picos de maior intensidade, o que sugere que todas as estruturas possuem um alto
grau de cristalinidade (Pandey et al., 2021). O difratograma mostrado na cor preta, apresenta
picos localizados em 20 = 50,7; 59,3 e 88,8 ° que sdo referentes ao cobre e que apresenta
estrutura cristalina cubica de face centrada (grupo espacial Fm-3m com ICSD 64699). Os
difratogramas dos revestimentos Ni40 (cor verde), Ni60 (cor azul) e Ni80 (cor vermelha)
mostram além dos picos de difragc@o associados a estrutura cristalina do Cu, picos de difragao a
20=151,9; 60,8 e 91,4 ° referentes ao a fase de Ni (grupo espacial Fm-3m com COD 9012971).
Além do mais, € possivel notar que o aumento da temperatura de eletrodeposi¢cdao, mostrou um
aumento progressivo nas contagens dos picos da fase de Ni, sendo mais notado no pico

localizado em 20 = 91,4 °, o que sugere que o aumento da temperatura, leva a revestimentos

mais ricos em Niquel.

5.4 Testes de Eletrocatalise
Os revestimentos de Ni eletrodepositados nas trés temperaturas, assim como o eletrodo

de cobre foram submetidos a ensaios de polarizacdo em uma solug¢do aquosa de K(OH) 1M a
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25°C. A avaliacdo da eficiéncia eletrocatalitica foi realizada através do valor do sobrepotencial

necessdrio para atingir uma densidade de corrente de 10mA cm™.

FIGURA 17 — Curvas de Polarizacdo do substrato de Cu (linha peta), revestimentos Ni40
(linha verde), Ni60 (linha azul) e Ni80 (linha vermelha) em solu¢iao aquosa de KOH 1 M.
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Fonte: O Préprio Autor, 2023.

Ao analisar os dados obtidos presentes no grafico da Figura 17a, € notério que os perfis
de todas as curvas de polariza¢ado sdo idénticos, onde o aumento do potencial induz um aumento
no sinal da corrente, o que é caracteristico da reacao de reducao do hidrogénio no eletrodo. A
Figura 17b mostra os graficos de Tafel (E vs logj) obtido através da equacdo 7 para o substrato
Cu bem como dos revestimentos Ni40, Ni60 e Ni80. Os dados mostram que para todos os
experimentos avaliados, as inclinagdes de Tafel (b) sdo mais proximas de 120 mV, do que 30
mV (etapa Heyrovsky) e 40mV (etapa Tafel), indicando que a etapa determinante do
mecanismo de formagdo do hidrogénio € regida pela etapa de Volmer.

A Tabela 1 representa a média dos valores dos sobrepotenciais e dos coeficientes de
Tafel extraidos do grafico presente na Figura 18a para o substrato de cobre (Cu) bem como para

os revestimentos de Niquel nas trés temperaturas (40, 60 e 80 °C).

TABELA 1 — Média dos Parametros eletrocataliticos do substrato de Cu, revestimentos Ni40,
Ni60 e Ni80 em solu¢do aquosa de KOH 1 M.

Amostra Cu Ni40 Ni60 Ni80
n (mV) em 10 mA cm 630 + 15 356+ 6 305 +13 275 £ 21
b (mV) 134 £ 8 170 £ 10 165 +12 190 £5
Classificacao Satisfatério | Excelente | Excelente Ideais

Fonte: O Préprio Autor, 2023.
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Em geral, os resultados da Tabela 1 mostram que todos os revestimentos possuem um
sobrepotencial inferior ao sobrepotencial do cobre (630 + 15 mV) do qual € classificado como
um eletrodo ainda satisfatério para reacdes de evoluc@o de hidrogénio. Além do mais, os
resultados mostram que para os revestimentos eletrodepositados, as amostras Ni80 e Ni60
possuem a mesma atividade eletrocatalitica se considerado os seus respectivos desvios padroes
das suas medidas, assumindo os sobrepotenciais de 275 £ 21 mV e 305 £13 respectivamente,
sendo classificados como ideais. No entanto o revestimento Ni40 apresentou um sobrepotencial
superior (356 £ 6 mV) dentre os revestimentos avaliados, se mostrando menos eletrocatalitico
se comparado aos demais revestimentos.

Wang (S. Wang et al., 2018a), estudou o comportamento eletrocatalitico de camadas
de Niquel nanoestruturados sobre eletrodo cobre, a sintese foi realizada em solventes eutéticos
a base de Cloreto de Colina e Ureia a temperatura de 55 °C e eletrodepositada em diferentes
potenciais (—0,6 a —0,9 V). Os resultados mostram para o revestimento mais catalitico
(eletrodepositado em —0,6 V), o sobrepotencial obtido foi de 199 mV para uma densidade de
corrente de 10mA cm?, este valor foi justificado por conta da obtencdo de uma camada
nanoporosa com alta superficie eletroquimicamente ativa. Se comparado o valor da eficiéncia
eletrocatalitica deste trabalho, ambos estdo praticamente na mesma faixa de classificagcao (200

a 300 mV).
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6. CONSIDERACOES FINAIS

Em geral, os resultados experimentais obtidos na pesquisa foram satisfatérios dentro
dos objetivos apresentados no trabalho. Os perfis voltamétricos do sistema contendo a mistura
1ChCI:2Eg + 0,2M de NiCl,, mostrou picos referentes aos potenciais de reducido do Niquel em
Cobre para cada temperatura e que o aumento deste parametro provocou um crescimento na
corrente de redugdo, o que resultou em uma cinética de deposi¢do maior em 80 °C. Além do
mais, foi observado que o aumento da temperatura também diminuiu o potencial necessario
para a reducgdo do Ni, no qual € justificado pelo fornecimento de energia térmica para o sistema.

As imagens das camadas eletrodepositadas e caracterizadas via MEV mostraram que
todos os revestimentos apresentaram uma morfologia nodular. Além do mais, os histogramas
apresentados concluiram um aumento gradual no tamanho dos nédulos de acordo com o
aumento da temperatura, sendo mais enfatizado no revestimento Ni80. A andlise quimica
realizada por EDS na amostra de Ni80 revela picos de alta intensidade (elemento
eletrodepositado) e alguns pequenos picos relativos ao Cobre (substrato). Os difratogramas
mostraram picos referente a fase de Ni com estrutura cubica de face centrada apresentado um
baixo valor da FWHM e alta intensidade, o que € caracteristico de revestimentos com alto grau
de cristalinidade.

Com os testes de eletrocatélise, concluiu-se que todas as curvas de polarizagdo para
todos os parametros adquiriram o mesmo perfil, onde o aumento do potencial ocasionou no
aumento do sinal de corrente, o que € caracteristico da redu¢@o do hidrogénio no eletrodo. As
curvas também mostraram que todas as amostras apresentaram uma atividade eletrocatalitica
superior ao cobre nao revestido e que os revestimentos Ni60 e Ni80 obtiveram a mesma
atividade eletrocatalitica se sobressaindo em relacdo a atividade da amostra Ni40. O
comportamento eletrocatalitico das amostras otimizadas deste trabalho apresentam resultados
bem préximos aos resultados encontrados por diferentes autores na Literatura.

Com isso, foi possivel obter um estudo mais aprofundado do comportamento de
camadas de Niquel eletrodepositadas em Cobre aplicado como metais eletrocataliticos para as
reacoes de evolucdo de hidrogénio, na tentativa de encontrar os melhores pardmetros para a

producdo de Hidrogénio de uma forma mais customizada, limpa e benéfica.
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