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RESUMO 

 

A busca por fontes de energia renováveis tem impulsionado o desenvolvimento de tecnologias 

limpas, como a criação de hidrogênio verde via eletr₄lise da água. Este estudo dedicou-se à 

produção e análise de coberturas metálicas de níquel (Ni) e Ligas de níquel-ferro (Ni-Fe) por 

meio de eletrodeposição num solvente eut⁺tico profundo (DES) composto por cloreto de colina 

e ureia (1ChCl:2U), visando uso na HER. Inicialmente, a caracterização eletroquímica dos íons 

Ni²ၰ e Fe³ၰ em solução DES a 60 °C foi analisada por voltametria cíclica, seguido pela deposição 

dos revestimentos em el⁺trodos de cobre, com variação na presença de ferro nos banhos 

eletrolíticos. As camadas eletrodepositadas foram caracterizadas por análise morfol₄gica 

atrav⁺s do microsc₄pio eletrônico de varredura, química atrav⁺s da espectroscopia de energia 

dispersiva e eletroquímica por meio da curva de polarização linear e curvas de Tafel. Os 

resultados mostraram que a adição de ferro promoveu um comportamento de deposição normal, 

alterando a morfologia superficial e favorecendo o aumento da área ativa. El⁺trodos revestidos 

com diferentes concentraç₈es de Ni-Fe demonstraram um desempenho eletrocatalítico superior 

ao níquel puro e ao cobre, com ênfase para a amostra Ni84-Fe16, que apresentou o menor 

sobrepotencial (81,91 ± 9,60 mV), e a Ni92-Fe08, que exibiu a menor inclinação de Tafel (93,50 

± 3,98 mV·decၱ¹), revelando uma cin⁺tica mais propícia para o HER. Os dados reunidos 

confirmam o potencial do uso de DES como um meio alternativo e sustentável para a criação 

de eletrocatalisadores, auxiliando na produção de hidrogênio de maneira limpa, eficiente e 

econômica, al⁺m de fortalecer a aplicabilidade das combinaç₈es Ni-Fe em sistemas 

eletroquímicos focados na transição energ⁺tica. 

 

Palavras-chave: Eletrodeposição; Ligas Ni-Fe; Solvente Eutético Profundo; HER; El; Hidrogênio 

Verde. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



ABSTRACT 

 

The search for renewable energy sources has driven the development of clean technologies, 

such as the creation of green hydrogen via water electrolysis. This study focused on the 

production and analysis of metallic coatings of nickel (Ni) and nickel-iron alloys (Ni-Fe) by 

electrodeposition in a deep eutectic solvent (DES) composed of choline chloride and urea 

(1ChCl:2U), aiming at their use in the hydrogen production reaction (HER). Initially, the 

electrochemical action of Ni²ၰ and Fe³ၰ ions in DES solution at 60 °C was analyzed by cyclic 

voltammetry, followed by the deposition of the coatings on copper electrodes, with variation in 

the presence of iron in the electrolytic baths. The electrodeposited layers were characterized by 

morphological analysis using a scanning electron microscope, chemical analysis using energy 

dispersive spectroscopy, and electrochemistry analysis using linear polarization curves and 

Tafel curves. The results showed that the addition of iron promoted a normal deposition 

behavior, altering the surface morphology and favoring the increase of the active area. 

Electrodes coated with Ni-Fe combinations demonstrated superior electrocatalytic performance 

compared to pure nickel and copper, with emphasis on the Ni84-Fe16sample, which presented 

the lowest overpotential (81.91 ± 9.60 mV), and Ni92-Fe08, which exhibited the lowest Tafel 

slope (93.50 ± 3.98 mV decၱ¹), revealing more favorable kinetics for HER. The data gathered 

confirm the potential of using DES as an alternative and sustainable means for the creation of 

electrocatalysts, aiding in the production of hydrogen in a clean, efficient and economical 

manner, in addition to strengthening the applicability of Ni-Fe combinations in electrochemical 

systems focused on the energy transition. 

 

Keywords: Electrodeposition; Ni-Fe Alloys; Deep Eutectic Solvent; HER; Green Hydrogen. 
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1 INTRODUÇÃO  

 

O consumo de energia tem aumentado significativamente nas ₉ltimas d⁺cadas, 

principalmente devido à maior disponibilidade de tecnologias em geral. No entanto, esse 

aumento tem provocado s⁺rios impactos ambientais e sociais, como a emissão de gases 

poluentes, chuvas ácidas, aumento das temperaturas e danos aos ecossistemas. Isso ocorre 

porque a matriz energ⁺tica global ainda ⁺, em sua maior parte, baseada em combustíveis f₄sseis 

(como carvão, gás natural e petr₄leo), como mostrado na Fig. 1. A queima desses combustíveis 

libera grandes quantidades de di₄xido de carbono (COၷ), um dos principais gases responsáveis 

pelo agravamento do efeito estufa. (Oliveira, 2021) 
 

FIGURA 1 – Distribuição das fontes de energia na Matriz Energ⁺tica Mundial. 

 

Fonte: Poudyal, 2019. 

 

A intensificação das mudanças climáticas manifestada por elevação das temperaturas 

globais, agravamento da poluição do ar, aumento do nível dos mares e períodos prolongados de 

seca impulsiona a substituição dos combustíveis f₄sseis por fontes de energia mais sustentáveis 

e renováveis. A transição para uma matriz energ⁺tica limpa pode reduzir significativamente essa 

dependência. Entre as soluç₈es promissoras estão os sistemas alimentados por reaç₈es 

eletroquímicas, em especial as c⁺lulas a combustível e a eletr₄lise da água, que convertem 

energia em hidrogênio de forma eficiente e confiável (Hassan, 2024). 

Nas ₉ltimas d⁺cadas, o hidrogênio verde emergiu como vetor energ⁺tico fundamental 

na descarbonização industrial. Como fonte de energia limpa, o hidrogênio verde desponta como 
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alternativa promissora aos combustíveis f₄sseis. O HER tem recebido atenção pela sua 

importância: (a) o hidrogênio ⁺ candidato promissor como portador de energia para futuras 

c⁺lulas de combustível; (b) ⁺ um dos principais produtos na produção de cloro; (c) a HER ⁺ 

essencial para obter hidrogênio de alta pureza. No entanto, esses processos eletroquímicos de 

separação da água ainda consomem grandes quantidades de energia el⁺trica, o que torna a 

redução da sobretensão cat₄dica um objetivo crítico para minimizar o uso de energia durante a 

eletr₄lise (Cai, 2023; Zhai, 2022). 

Apesar de uma rota energ⁺tica sustentável ser inspiradora, ainda enfrenta barreiras 

consideráveis: por exemplo, os eletrolisadores industriais convencionais de água consomem 

entre 4,5 e 5,0 kWh por m³ de Hၷ produzido, o que imp₈e um elevado consumo de energia e 

reflete diretamente nos custos operacionais (Krauss et al., 2021). Portanto, ⁺ crucial aprimorar 

a eficiência da eletr₄lise da água e reduzir o consumo de energia para atender às demandas de 

produção sustentável de hidrogênio. 

A busca de novos materiais com menor impacto ambiental levou ao desenvolvimento 

de revestimentos de níquel (Ni), um metal versátil por oferecer boa resistência à corrosão, 

excelente aderência a diversos substratos, alta resistência à abrasão, boa condutividade el⁺trica 

e estabilidade em ampla faixa de temperatura (Pavlica, 2023). Al⁺m disso, ⁺ possível sintetizar 

revestimentos de Ni dopados com outro material mais nobre por eletrodeposição. Por exemplo, 

revestimentos de Ni‑Fe têm sido apontados como uma opção promissora para reduzir custos de 

produção, al⁺m de oferecerem propriedades magn⁺ticas suaves, boa condutividade el⁺trica, 

resistência à corrosão adequada e potenciais propriedades ₄pticas especiais (Zhahed et al., 

2022).  

Uma problemática na formação de revestimentos de Ni–Fe se refere à eletrodeposição 

anômala do ferro, pois, embora o níquel possua um potencial de redução mais nobre, o ferro ⁺ 

frequentemente depositado em maior proporção do que o esperado (ZHANG et al., 2022). 

Considerado o combustível do futuro, o hidrogênio (Hၷ) ⁺ ideal para aplicaç₈es em energia 

limpa, pois sua combustão gera apenas vapor d’água como subproduto. Al⁺m disso, sua 

densidade energ⁺tica ⁺ significativamente superior à de combustíveis f₄sseis: a combustão de 

1 kg de hidrogênio libera aproximadamente 120 MJ, enquanto a mesma massa de gasolina 

libera apenas 44 MJ, cerca de 2,7 vezes menos (Gupta et al., 2021). 

Diante do exposto, considerando a atual relevância do hidrogênio verde, esta pesquisa 

pretende contribuir com a ciência atrav⁺s da investigação de materiais eletr₄dicos a base de 

níquel e ferro, que possam ser utilizados em reatores de baixo custo e alta eficiência 

eletroquímica. Al⁺m disso, esta pesquisa contribui para a cultura da transição energ⁺tica. 
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2 REVISÃO DE LITERATURA  

 

A busca por processos e fontes energ⁺ticas que possam produzir hidrogênio na sua 

formula molecular (H2) sem emissão de di₄xido de carbono na atmosfera deu origem a diversas 

propostas: frequentemente referenciado por uma s⁺rie de cores para facilitar a discussão. O 

hidrogênio verde ⁺ gerado por meio da eletr₄lise utilizando eletricidade proveniente de fontes 

de energia renováveis, como energia e₄lica, solar ou hidrel⁺trica. Este tipo de hidrogênio ⁺ 

tamb⁺m conhecido como "hidrogênio renovável" ou "hidrogênio limpo". As principais 

tecnologias de eletr₄lise incluem a alcalina, a membrana de eletr₄lito de polímero e a c⁺lula de 

eletr₄lise de ₄xido s₄lido. Na eletr₄lise alcalina, o hidrogênio ⁺ produzido utilizando 

eletrolisadores compostos por eletrodos e eletr₄lito (Figueiredo et al. 2023). Dependendo da 

‘fonte de energia e do processo escolhido, o hidrog⁺nio ⁺ caracterizado por uma cor específica. 

A Fig. 2 mostra a classificação com tais cores. 
 

FIGURA 2 – Esquema de cores e processos de obtenção do hidrogênio combustível. 

 

Fonte: Santos e Ohara, 2020. 

 

2.1 Eletrolise da água 

 

A necessidade de energia para uma vida sustentável está aumentando dia a dia. O 

hidrogênio (H2), um portador de energia ambientalmente benigno, devido à sua produção de 

água como produto de oxidação. A eletr₄lise para gerar hidrogênio pode reduzir a dependência 

de combustíveis f₄sseis e as emiss₈es de CO2. A divisão da água, comumente realizada atrav⁺s 

de duas meias reaç₈es: oxidação e redução da água (Tahir et al., 2017). O processo de eletr₄lise 
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da água ⁺ demonstrado na Fig. 3, que ilustra uma c⁺lula eletrolítica simples contendo uma 

solução alcalina e dois eletrodos conectados a uma fonte de tensão. 
 

FIGURA 3 – Esquema de uma c⁺lula eletrolítica simples para produção de hidrogênio. 

 

Fonte: Oliveira, 2021. 

 

Ao aplicar um potencial el⁺trico, uma corrente ⁺ gerada fazendo com que dívida a água 

entre os eletrodos, decompondo as mol⁺culas em gás hidrogênio no cátodo e gás oxigênio no 

ânodo (Vedranam et al., 2025). A eletr₄lise da água ocorre por meio de duas semi-reaç₈es: a 

reação de desprendimento de Hidrogênio (HER) no cátodo, onde os pr₄tons são reduzidos para 

formar mol⁺culas de H2, e a reação de desprendimento de oxigênio (OER) no ânodo, onde 

ocorre a oxidação das mol⁺culas de (OH) para formar mol⁺culas de O2. Estas etapas podem ser 

resumidas pela Eq. 01 (Wang et al., 2014). 
 

H2O(l) → H2(g) + ½ O(g)                                                                                                    (Eq. 01) 
 

A eletr₄lise da água envolve a aplicação de uma tensão mínima calculada, que 

teoricamente ⁺ de -1,23V em relação ao eletrodo padrão de hidrogênio. Esse valor ⁺ obtido 

termodinamicamente a partir da variação da energia livre padrão (ΔG°), que ⁺ equivalente a 

234,2 kJ·mol-1, considerando condiç₈es de temperatura ambiente (25 °C) e pressão atmosf⁺rica 

de 1 atm (Tahir et al., 2017). Esse valor ⁺ suficiente para a quebra das mol⁺culas de água e a 

transferência de el⁺trons. Contudo, na prática, ⁺ necessária a aplicação de uma tensão superior 

ao valor termodinâmico (Zhu et al., 2020). Portanto, para realizar a eletr₄lise da água em sua 

forma pura, ⁺ preciso fornecer uma quantidade adicional de energia, conhecida como 
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sobrepotencial (η), que corresponde ao aumento da tensão aplicada na c⁺lula eletroquímica, 

permitindo atingir a taxa desejada de produção de H2 (Theerthagiri et al., 2020). 
 

2.2 Materiais eletrocatalíticos 

 

A eletr₄lise da água ⁺ um m⁺todo importante para a produção de hidrogênio em alta 

pureza (Kalamaras et al, 2013). No entanto, a eficiência desse processo ⁺ limitada 

principalmente pela reação de evolução de oxigênio (OER), que apresenta cin⁺tica lenta e 

requer elevado sobrepotencial para superar sua barreira energ⁺tica, resultando em consumo 

excessivo de energia el⁺trica (Zhang, 2024). Portanto, ⁺ fundamental explorar materiais 

eletrocatalisadores eficientes para minimizar o custo energ⁺tico associado ao processo de 

eletr₄lise da água. 

Pavel e colaboradores (Pavel et al., 2014) concluiu que, atualmente, os metais do grupo 

da platina são amplamente reconhecidos como eletrodos eficientes para a reação de divisão da 

água. No entanto, esses metais são escassos na crosta terrestre e apresentam elevados custos 

econômicos. Por isso, há uma necessidade crescente de materiais de baixo custo e alto 

desempenho eletrocatalítico para a produção de hidrogênio, que possam substituir os eletrodos 

baseados em metais do grupo da platina. 

Vários grupos de pesquisa têm se concentrado no desenvolvimento e aprimoramento de 

materiais de alto desempenho, especialmente na presença de soluç₈es alcalinas. Eletrodos com 

alta densidade de corrente de troca e uma área eletroquimicamente ativa expandida têm sido 

priorizados. Estudos demonstram que revestimentos à base de níquel (Ni) e ferro (Fe), com alta 

porosidade ou defeitos na estrutura cristalina, são mais adequados como catalisadores cat₄dicos 

para a HER e oxigênio (OER) em solução alcalina. Isso se deve à sua atividade eletrocatalítica 

relativamente alta e custo de aquisição mais baixo. 
 

2.3 Obtenção de revestimentos por eletrodeposição 

 

A eletrodeposição ⁺ uma t⁺cnica aplicada para síntese de revestimentos metálicos em 

um substrato condutor. Na eletrodeposição, uma c⁺lula eletrolítica contendo eletrodos metálicos 

imersos em um eletr₄lito composto por sais iônicos do metal a ser depositado ⁺ alimentada por 

uma fonte externa. Devido à simplicidade operacional e baixo custo, a deposição eletroquímica 

tornou-se um m⁺todo de escolha atraente para a preparação de materiais eletrocatalíticos (Zhu 

et al., 2024). Segundo Paunovic e Schlesinger (2010), a eletrodeposição de metais e ligas 

confere várias propriedades, como resistência à corrosão, brilho, dureza, condutividade, 
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propriedades magn⁺ticas e eletrocatalíticas, aumentando significativamente o valor científico e 

tecnol₄gico do substrato. As variáveis do processo incluem a composição química do eletr₄lito, 

pH, agitação, temperatura e potencial aplicado, cuja alteração pode afetar a eficiência de 

deposição, a morfologia das camadas e a estrutura cristalina (Lowenheim et al., 1964). O 

processo de eletrodeposição ⁺ dividido em etapas, conforme mostrado na Fig. 4. 
 

FIGURA 4 – Representação esquemática das etapas do processo de eletrodeposição. 

 

Fonte: Oliveira, 2020. 

 

O processo pode ser resumido em seis etapas: inicialmente, cria-se um equilíbrio entre 

o eletrodo e a solução. Em seguida, ocorre a redução das espécies próximas à superfície. Na 

terceira etapa, as espécies eletroativas são transferidas para o eletrodo por difusão, movendo-se 

de áreas de maior para menor concentração, podendo também ocorrer por convecção ou 

migração. A quarta etapa envolve a perda de íons na camada de solvatação, paralelamente à 

transferência de carga e formação de ad-átomos. A quinta etapa, os ad-átomos se difundem para 

locais favoráveis, formando núcleos críticos que se organizam em multicamadas na superfície 

do eletrodo. Por último, o crescimento dos núcleos (Luo et al., 2022).  

 

2.4 Principais técnicas de caracterização eletroquímica 

 

2.4.1 Voltametria cíclica 

 

A voltametria ⁺ uma t⁺cnica eletroquímica simples e em tempo real aplica uma varredura 

de potencial e realiza a medida da corrente que passa por um eletrodo. As curvas obtidas a partir 
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desse m⁺todo são utilizadas para análises tanto quantitativas quanto qualitativas, al⁺m de 

ajudarem na identificação das propriedades físico-químicas dos sistemas eletroquímicos. Nos 

experimentos voltam⁺tricos, ⁺ imprescindível um dispositivo denominado potenciostato, como 

mostrado na Fig. 5a, que realiza a medição do potencial em comparação com a voltagem 

aplicada no eletrodo de trabalho, em relação ao eletrodo de referência. Isso resulta em reaç₈es 

de oxidação e redução de esp⁺cies eletroativas presentes na solução, facilitando a adsorção de 

mol⁺culas durante a formação da dupla camada el⁺trica. Assim, a corrente medida difere 

daquela em um estado estacionário (Brett, 1993). Uma c⁺lula convencional de três eletrodos 

utilizada para análises voltam⁺tricas ⁺ composta por um eletrodo de referência (RE), um contra 

eletrodo (CE) e um eletrodo de trabalho (WE), conforme ilustrado na Fig. 5b. 
 

FIGURA 5: (a) Potenciostato e (b) C⁺lula típica de três eletrodos (RE), (CE), (WE). 

  

Fonte: Carvalho, 2019. 

 

A t⁺cnica da voltametria cíclica baseia-se no potenciostato ligado aos três eletrodos que 

controla o potencial do eletrodo de trabalho vs o eletrodo de referência. O potenciostato e o 

formato dos voltamogramas permitem manusear os eventos no eletrodo de trabalho durante a 

experiência (Regnacq et al., 2022).  

Em um experimento voltam⁺trico, o processo de aplicação de potencial começa a partir 

de valores onde não ocorre nenhuma reação de redução. O potencial ⁺ então ajustado de forma 

negativa at⁺ que não haja mais reaç₈es de redução presente na solução, resultando em um traço 

cat₄dico que gera um pico de corrente que ⁺ proporcional à concentração, designado como 

intensidade de corrente de pico cat₄dico (ipc). Logo ap₄s, a direção da varredura ⁺ invertida, 

aumentando o potencial de volta ao seu valor inicial, configurando o traço an₄dico. Para 

substâncias que passam por reaç₈es de oxirredução (redox) reversíveis, os produtos gerados no 

sentido de redução serão posteriormente oxidados, resultando em um pico de corrente an₄dica 

 A  B 
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(ipa) que ⁺ sim⁺trico ao ipc. Assim, a relação entre a intensidade de corrente do pico cat₄dico 

(ipc) e a do pico an₄dico (ipa) ⁺ unitária, conforme a Fig. 6 (Brett, 1993; Vernasqui, 2017). 
 

FIGURA 6: Típico voltamograma cíclico para esp⁺cies com reação de oxirredução reversível 

 

Fonte: Wang (2006). 

 

2.4.2 Polarização Linear 

 

A curva de polarização ⁺ uma t⁺cnica em que um potencial ⁺ aplicado no sentido de 

deslocar o potencial de equilíbrio (Eeq), ou seja, o potencial em que a corrente an₄dica ⁺ igual 

a corrente cat₄dica. Desta forma, as reaç₈es eletroquímicas ocorrerão (Shi e Zhang, 2016), pois 

as reaç₈es de evolução de hidrogênio não ocorrem espontaneamente sobre o potencial de 

equilíbrio. A diferença entre o potencial aplicado (E) e o potencial de equilíbrio (Eeq) ⁺ definido 

como sobrepotencial (η) (Wang et al., 2017) como mostra a Eq. 02. 
 � =  �  ̶ ���                                                                                                                     (Eq. 02) 

 

O sobrepotencial necessário para atingir uma densidade de corrente de 10 mA cm-2 é 

usado para classificar o desempenho de eletrocatalisadores (Zhu et al., 2020). Tahir e 

colaboradores (Tahir et al., 2017) classificam os materiais eletrocatalisadores com base no valor 

do sobrepotencial para uma densidade de corrente de 10 mA cm-2 nas seguintes escalas: Ideal 

(200 a 300 mV), Excelente (300 a 400 mV), bom (400 a 500 mV) e satisfatório (mais de 500 
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a 600mV), conforme mostrado na Fig. 7. Portanto, valores mais baixos de sobrepotencial (η) 

indicam maior atividade eletrocatalítica material.   

 

FIGURA 7: Curvas ilustrativas de polarização para HER em eletrocatalisadores diferentes e 

seus respectivos valores de sobrepotenciais (a) e Classificação dos catalisadores de HER com 

base no seu valor de sobrepotencial (b).  

 

Fonte: Jing Zhu et al., 2020 e Tahir et al., 2017. 

 

Segundo Gentil (2011), o método de eletrólise envolve o uso de metais e meios 

interativos como eletrodos e eletrólitos. O ensaio pode ser feito com potenciais de eletrodo 

controlados ou com corrente de eletrólise controlada. Ao representar graficamente a relação 

entre o potencial e a corrente, obtém-se uma curva de polarização. No método potenciostático, 

aplica-se um potencial constante ao eletrodo de trabalho em relação ao eletrodo de referência, 

e medindo-se a corrente entre o eletrodo de trabalho e o contra eletrodo. Com os dados de 

polarização potenciostática, podem ser plotadas curvas de polarização que são diagramas de 

potencial versus densidade de corrente, com isso é possível extrair parâmetros eletroquímicos 

do metal analisado (Lombardi, 1993). 

 

2.5 Estado da arte 

 

Os estudos sobre a eletrodeposição dos revestimentos de níquel (Ni) e de níquel-ferro 

(Ni-Fe) têm sido realizados com o objetivo de melhorar a eficiência de diversos processos 

eletroquímicos, como a recuperação de níquel de águas residuais e a produção de hidrogênio 

por eletrólise da água. Diferentes abordagens e condições experimentais têm sido investigadas 

para otimizar esses processos. 
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Carvalho (2013), aborda a preparação e caracterização de elétrodos de óxido de níquel 

(NiOOH) para eletrolisadores alcalinos, com o objetivo de melhorar a eficiência na produção 

de hidrogénio através da eletrólise da água.  Utilizando técnicas de deposição anódica e 

tratamentos térmicos, o estudo demonstra que os elétrodos modificados apresentam maior 

eficiência na produção de hidrogénio. Os resultados indicam que esses elétrodos são 

promissores para aplicações em sistemas de energia sustentáveis, contribuindo para a 

substituição de combustíveis fósseis por fontes de energia renováveis.  

Já Robotin et al. (2013), relatou a eletrodeposição de Ni-Fe sobre substratos de cobre a 

uma temperatura de 60 °C, utilizando uma solução aquosa contendo FeSO4.7H2O e 

NiSO4.6H2O. O efeito do pH foi avaliado ajustando os valores para 2, 3 e 4, enquanto a 

densidade de corrente foi variada entre 2 e 10 A dm–2. Os resultados mostraram que a presença 

de ferro afeta significativamente a morfologia da liga Ni-Fe, sugerindo que o controle dos 

parâmetros experimentais pode otimizar a eletrodeposição dessa liga. 

Urcezino (2017) também investigou a eletrodeposição de Ni e Ni-Fe, contudo, utilizou 

solventes eutéticos profundos (DES), substituindo a água por DES à base de cloreto de colina 

(ChCl) misturado com etilenoglicol (EG) ou ureia (U). O estudo indicou que a presença de Fe 

e Ni em soluções de DES afeta a cinética dos processos eletroquímicos, e que os filmes de Ni 

e Ni-Fe formados em 1ChCl:2U apresentaram morfologia homogênea, enquanto os formados 

em 1ChCl:2EG apresentaram trincas. A pesquisa concluiu que os DES podem ser uma 

alternativa eficaz à água na eletrodeposição, com o 1ChCl:2U produzindo filmes mais 

homogêneos. 

Por sua vez, Truong-Giang Vo e colaboradores (2020) investigaram a eletrodeposição 

da liga Fe-Ni utilizando um sistema eutético composto por ChCl e etilenoglicol na proporção 

molar de 1:2. Eles observaram que a concentração de Fe e Ni nos revestimentos mantinha 

proporções semelhantes aos sais precursores, sugerindo que não houve uma eletrodeposição 

preferencial de Ni, como ocorre em soluções aquosas. A morfologia dos revestimentos variou 

conforme a quantidade de Fe, com depósitos de Ni exibindo estruturas nodulares e depósitos 

ricos em Fe apresentando formas submicron. Quando testados como eletrocatalisadores para a 

reação de desprendimento de oxigênio (OER), os revestimentos mostraram bom desempenho, 

especialmente o Ni75Fe25, que teve um baixo sobrepotencial e alta estabilidade em operação 

contínua. 

Dantas (2023), concentrou sua pesquisa na produção de eletrocatalisadores porosos de 

Fe, Ni e Fe-Ni para a produção de hidrogênio por eletrólise da água em meio alcalino. Ele 

utilizou eletrólitos contendo Fe e Ni em diferentes razões molares e obteve eletrodepósitos com 
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morfologia de superfície porosa. Os resultados indicaram que os eletrocatalisadores com maior 

teor de Fe apresentaram uma cinética de transferência de carga mais favorável à reação de 

liberação de hidrogênio (RDH) e boa estabilidade durante 40 horas de operação.  

Esses estudos demonstram que a eletrodeposição de ligas Ni-Fe em diferentes sistemas, 

como soluções aquosas e DES, pode ser otimizada para melhorar o desempenho de 

eletrocatalisadores, com destaque para a produção de hidrogênio e a reação de desprendimento 

de oxigênio. Além disso, os resultados indicam que os parâmetros experimentais, como 

densidade de corrente, composição do eletrólito e temperatura, desempenham um papel crucial 

na formação da morfologia e nas propriedades eletroquímicas dos revestimentos. 
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3 OBJETIVOS 

 

3.1 Objetivo geral 

 

Investigar o comportamento eletrocatalítico de revestimentos de Ni-Fe sintetizados por 

eletrodeposição usando DES à base de cloreto de colina e ureia. 
 

3.2  Objetivos específicos 

 

• Estudar o comportamento eletroquímico das espécies de Ni2+ e Fe3+ em eletrodos de cobre 

imersos em DES a 60 °C;  

• Sintetizar revestimentos de Ni e Ni-Fe sobre eletrodos de cobre através da eletrodeposição 

a partir de DES;  

• Realizar a caracterização morfológica, química e física dos revestimentos de Ni e Ni-Fe;  

• Avaliar o comportamento eletrocatalítico dos revestimentos em solução de KOH 1M;  
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4 METODOLOGIA 

 

Este trabalho trata-se de uma pesquisa científica de caráter experimental, com 

abordagem quali-quantitativa, desenvolvida no Laborat₄rio de Física Aplicada à Energias 

Renováveis (LFAER), localizado na Universidade Estadual do Maranhão – Campus Caxias. 

Inicialmente, foi realizado um estudo bibliográfico (em livros, dissertaç₈es, teses e artigos) 

acerca da síntese e caracterização de revestimentos de Ni e Ni-Fe, com o intuito de conhecer as 

principais características do material, entre outros aspectos relevantes. A Fig. 8 apresenta os 

principais estágios do estudo experimental em questão, começando pela preparação do 

eletr₄lito e indo at⁺ o processo de eletrodeposição, seguido pelas análises morfol₄gica, química 

e eletroquímica. A análise morfol₄gica foi realizada por meio de microscopia eletrônica de 

varredura (MEV), enquanto a análise química foi feita atrav⁺s de espectroscopia de energia 

dispersiva (EDS), ambas conduzidas na Universidade Federal de São Carlos (UFSCar). Já a 

caracterização eletroquímica foi feita por meio da curva de polarização linear e das curvas de 

Tafel. 
 

FIGURA 8 – Resumo gráfico da metodologia seguida durantes o processo de eletrodeposição 

e caracterização dos revestimentos. 

 

Fonte: O Autor, 2024. 

 
A realização de análise por MEV e EDS, ⁺ fundamental para compreender, de forma 

integrada, a morfologia superficial e a composição química elemental dos revestimentos de Ni 
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e Ni-Fe. Atrav⁺s do MEV, obtêm-se imagens de alta resolução da topografia e estrutura granular 

do dep₄sito, enquanto o EDS permite identificar os elementos presentes e estimar suas 

proporç₈es relativas com precisão semi-quantitativa. Dessa forma, MEV e EDS possibilitam, 

respectivamente, a visualização da microestrutura e a determinação da composição elementar 

(como a relação Ni/Fe) em regi₈es específicas do revestimento, contribuindo para a correlação 

entre morfologia, composição e propriedades eletroquímicas do material. 

Os reagentes cloreto de colina (ChCl) e ureia (U) foram utilizados para preparação do 

DES e o mesmo serão sintetizados conforme metodologia proposta por Abbott e colaboradores 

(Smith et al., 2014). Desta forma, foram adicionados em um b⁺quer de 20 ml uma mistura dos 

dois componentes na razão molar de 1 para 2 (1ChCl:2U), logo em seguida a mistura foi posta 

em uma chapa aquecedora na temperatura de 60 °C, com agitação magn⁺tica at⁺ a mistura 

adquirir uma característica líquida e incolor. Este solvente DES tamb⁺m ⁺ muito conhecido por 

relina. O eletr₄lito de eletrodeposição foi preparado adicionando 200 mMol·L-1 de NiCl2 e 

diferentes concentraç₈es de FeCl3 (Tabela 1), sendo então levados a cuba ultrassônica para 

dispersão e solubilização dos sais metálicos at⁺ se obter uma mistura com a coloração castanho 

escuro. 
 

TABELA 1 – Banhos utilizados para obtenção dos revestimentos de Ni e Ni-Fe em substratos 

de Cu.  

Eletrólito [Ni2+] / mol·L–1 [Fe3+] / mol·L–1 [Ni2+]/[Fe3+] 

I 0,2 - - 

II - 0,05 - 
       III 0,2 0,0125 16 

IV 0,2 0,025 8 

V 0,2 0,05 4 

Fonte: O Pr₄prio Autor 

 

Inicialmente, foram preparados eletrodos de cobre cilíndricos isolados com resina 

acrílica, cada um com área exposta de 0,1777 cm². Em seguida, cada eletrodo passou por 

tratamento com lixas de 200, 300, 400, 600 e 1200 mesh, sendo finalmente sendo lavados em 

água destilada e secos com um jato de ar. A Fig. 9a, mostra dois tipos de eletrodos de trabalho: 

à esquerda está um eletrodo com superfície de cobre não revestido e à direita está o mesmo 

eletrodo com superfície de Ni-Fe eletrodepositada. A Fig. 9b, mostra o aparato experimental 

utilizados para a eletrodeposição dos revestimentos de Ni e Ni-Fe utilizando o DES. Antes de 

cada experimento eletroquímico, todos os eletrodos foram tratados quimicamente, incluindo 
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desengorduramento e limpeza em solução de NaOH 1 M por 10 segundos, seguido de limpeza 

com água destilada.  
 

FIGURA 9 – (a) Eletrodo de cobre e eletrodo de cobre revestido com Ni-Fe e (b) Realização 

de eletrodeposição do elemento de Ni-Fe, feita em chapa t⁺rmica. 

  

Fonte: O Autor, 2024. 

 

Um estudo pr⁺vio do comportamento eletroquímico das esp⁺cies de (Ni²ၰ) e (Fe³ၰ) em 

solução (DES) foi investigado à temperatura de 60 ºC e foi aplicada a t⁺cnica de voltametria 

cíclica para caracterização dos respectivos potenciais de redução eletroquímica. O sistema 

eletroquímico foi composto por um eletrodo de trabalho de cobre (0,02 cm²), um contra-

eletrodo de platina (99,5%) com área de 1 cm² e um eletrodo de referência de Ag(s)/AgCl(s) 

imerso em 1ChCl:2U, todos montados em uma c⁺lula eletroquímica de 20 ml. Todos os 

experimentos eletroquímicos foram realizados utilizando um potenciostato/galvanostato 

modelo PGSTAT204 (Autolab Metrohm-Eco Chemie) conectado a um computador e os dados 

experimentais foram coletados utilizando o software NOVA® versão 2.1. 

Os revestimentos foram eletrodepositados sobre eletrodos de cobre (0,1777 cm²), 

aplicando-se um potencial obtido a partir das respectivas voltametrias. Al⁺m disso, uma carga 

de –1,26 C, determinada pela lei de Faraday (Equação 3), foi aplicada em todos os experimentos 

para a obtenção de camadas com espessura te₄rica de 1 µm. 
 

Q(d) = ∫i ∙ dt = FρAe/E                                                                                                        (Eq. 03) 
 

Na Equação 03, Q(d) ⁺ a carga aplicada (C) para a eletrodeposição do revestimento, i ⁺ a 

corrente el⁺trica (A), t ⁺ o tempo, ρ ⁺ a densidade m⁺dia da liga, A ⁺ a área do eletrodo (cm2), e 

representa a espessura do dep₄sito, e E ⁺ o equivalente químico do íon de Ni2+ ou Fe3+. 
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As morfologias das camadas obtidas foram caracterizadas com o auxílio de um 

microsc₄pio eletrônico de varredura (MEV) modelo FEI-Quanta 450. A composição química 

foi determinada por espectroscopia de energia dispersiva (EDS) acoplada ao MEV, os dados 

cristalográficos foram tratados com o software HighScore Plus® versão 3.0. 

Ap₄s o processo de eletrodeposição, os revestimentos de Ni e Ni-Fe foram submetidos 

aos testes de eletrocatálise, utilizando uma c⁺lula eletroquímica convencional de vidro com três 

eletrodos, à temperatura ambiente de 25 °C. O eletr₄lito utilizado foi uma solução alcalina de 

KOH 1M. O eletrodo de referência utilizado foi Hg/HgO/OHၱ (1 mol·Lၱ¹) e como contra 

eletrodo, foi usada uma placa de Pt (1 cm²). Os dados cin⁺ticos das reaç₈es de evolução de 

hidrogênio (HER) foram obtidos atrav⁺s da aplicação da t⁺cnica de voltametria linear a uma 

taxa de varredura de 1 mV/s, a partir das curvas obtidas, foram montados os gráficos de Tafel 

para análise dos parâmetros cin⁺ticos. Para fins de comparação com a literatura, todos os valores 

de potenciais foram apresentados em relação ao eletrodo reversível de hidrogênio e a conversão 

do potencial foi feita (Eq. 04). Onde E (vs Hg/HgO) ⁺ o potencial medido para evolução de 

hidrogênio nas condiç₈es de teste; E (vs RHE) ⁺ o potencial obtido em relação ao eletrodo 

Hg/HgO (1 M KOH) e o pH ⁺ potencial de hidrogênio da solução alcalina de KOH 1 M.  
 

E (vs RHE) = E (vs Hg/HgO) + 0,095 + 0,0591pH                                                                      (Eq. 04) 
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5 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

O estudo eletroquímico das camadas de Ni-Fe ⁺ essencial para medir sua eficácia como 

catalisador na HER. Neste trabalho, foram usadas várias t⁺cnicas eletroquímicas, com destaque 

na voltametria cíclica (CV) e na curva de polarização linear (LSV). Essas t⁺cnicas ajudaram a 

caracterizar a atividade eletrocatalítica dos materiais. Ademais, foram feitas análises da forma, 

composição química e propriedades físicas dos revestimentos para entender como a estrutura 

dos materiais está ligada ao seu desempenho eletrocatalítico.  
 

5.1. Caracterização eletroquímica  

 

As informaç₈es obtidas com t⁺cnicas eletroquímicas ajudaram a relacionar a 

composição, a forma e a estrutura dos revestimentos de Ni-Fe com sua atividade eletrocatalítica. 

Isso ajudou a melhorar as condiç₈es de eletrodeposição usando o DES (Relina). A Fig. 10a 

mostra um voltamograma relativo ao substrato de Cu imerso em DES a 60 °C. Os resultados 

mostram que a janela de potencial aparece no intervalo de -0,38 V a -1,12 V, uma vez que nesta 

faixa não são registradas altas variaç₈es de corrente. Al⁺m disso, ⁺ registrado um aumento de 

corrente cat₄dica antes de -1,13 V, o que ⁺ justificado pela redução dos cátions de colina (Yue 

et al., 2012). Por outro lado, o aumento de corrente an₄dica ap₄s -0,36 V ⁺ caracterizado pela 

oxidação de íons cloreto, acompanhado pela formação de cloro gasoso na superfície do eletrodo 

(Ali et al., 2014). 

A Fig. 10b mostra um voltamograma dos eletrodos de cobre imersos em relina com íons 

de Ni²ၰ ou Fe³ၰ dissolvidos (Solução I e II, respectivamente). Observando a varredura na direção 

de potenciais mais negativos (cat₄dico), ⁺ possível notar que cada voltamograma possui apenas 

um pico cat₄dico. Para a solução I (plotagem azul), este pico está localizado em torno de –1,01 

V, e na solução II (plotagem amarela), este pico está localizado em torno de –1,18 V, sendo 

atribuído à redução das esp⁺cies de Ni²ၰ(aq) para Ni(s) e Fe³ၰ(aq) para Fe(s) com transferência de 

dois e três el⁺trons respectivamente em cada elemento em etapa ₉nica.  

A Fig. 10c exibe o voltamograma cíclico do eletr₄lito V (Tabela 1), que ⁺ composto por 

NiClၷ e FeClၸ dissolvidos em relina, a uma velocidade de varredura de 10 mV·sၱ¹. Durante a 

varredura cat₄dica, ⁺ possível notar um pico mais acentuado em cerca de –0,98 V, que ⁺ 

associado à redução das esp⁺cies Ni²ၰ(aq) em Ni(s). Outro pico, menos evidente, surge em torno 

de –1,18 V, relacionado ao processo de redução de Fe³ၰ(aq) para Fe(s). Os valores encontrados 

estão alinhados com o que ⁺ descrito na literatura, que aponta potenciais de redução de Ni²ၰ 

variando entre –0,84 e –1,0 V em soluç₈es aquosas, levando em conta os efeitos de 
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sobrepotencial e outras variáveis eletroquímicas (Zang et al., 2021). A observação de um pico 

de menor intensidade em –1,18 V tamb⁺m se relaciona à redução de Fe³ၰ, que geralmente ocorre 

em potenciais mais negativos, especialmente em sistemas que contêm ligantes complexantes 

ou na presença de íons metálicos como Ni²ၰ (Doe et al., 2021). Assim, dá pra dizer que ambos 

os picos são plausíveis e fazem sentido com os mecanismos eletroquímicos que a literatura 

discute. 
 

FIGURA 10 – Voltametria Cíclica obtida para (a) DES Relina (b) Eletr₄lito I (Ni100) e I (Fe100), 

(c) Eletr₄lito V(Ni-Fe), todos realizados sobre eletrodos de cobre com velocidade de varredura 

de 10 mV s–1 e com temperatura de trabalho de 60 °C. 

 

Fonte: O Autor, 2024. 

 

5.2   Caracterização morfológica, química e física 

 

A Fig. 11a mostra uma micrografia obtida por meio de microscopia eletrônica de 

varredura (MEV) para um revestimento de níquel (Ni) que foi eletrodepositado usando o banho 

I (Tabela1). A forma observada indica uma superfície fragmentada, assemelhando-se a um solo 
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seco, com fissuras acentuadas que dividem áreas em formas irregulares e com uma distribuição 

que parece aleat₄ria. Essa configuração pode indicar a presença de tens₈es internas que se 

acumularam durante o processo de deposição, resultantes do crescimento desigual dos grãos 

metálicos e da união de n₉cleos que se encontram em diferentes fases de desenvolvimento.  
 

FIGURA 11 – Imagens obtidas por MEV dos revestimentos de Ni com aumento de a) 1.000X 

e b) 10.000X. Ambos eletrodepositados a partir do banho I a 60 °C. 

  

Fonte: O Autor, 2024. 

 

A Fig. 11b, ela mostra uma imagem do mesmo revestimento, com maior ampliação 

(10.000x), onde a morfologia granulada do dep₄sito fica evidente. Percebe-se aglomerados 

arredondados, de tamanhos variados, o que sugere um crescimento nodular, bem típico. Essa 

estrutura ⁺ provavelmente resultado de nucleação intensa, seguida pela aglomeração de n₉cleos, 

formando domínios esf⁺ricos sobrepostos. Essa morfologia, contribui para a rugosidade 

aumentar, e tamb⁺m a área superficial específica, o que pode ser bom em aplicaç₈es 

eletrocatalíticas, tipo na HER, ajudando na adsorção e transferência de cargas na interface do 

revestimento.  

Do ponto de vista eletrocatalítico, superfícies que possuem alta rugosidade e 

microfissuras podem oferecer benefícios, como um aumento na área disponível para reaç₈es e 

a presença de falhas estruturais que ajudam na adsorção de esp⁺cies reativas. Segundo Li et al. 

(2020), estruturas com desordens na superfície e alta concentração de bordas de grão tendem a 

ter um desempenho melhor na HER, devido à maior disponibilidade de locais ativos. Portanto, 

a morfologia do revestimento de Ni exibida nesta imagem pode ter um impacto positivo na sua 

eficiência como catalisador.  

 A  B 
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FIGURA 12 – Espectro de EDS do revestimento de Ni eletrodepositados no banho I a 60 °C. 

 

Fonte: O Autor, 2024. 

 

Na Fig. 12, vemos a composição química do recobrimento de níquel (Ni), avaliada por 

meio da espectroscopia de raios X por dispersão de energia (EDS). O gráfico mostra sinais 

fortes para o elemento níquel e outros picos de baixa intensidade que deve ser relativo ao 

substrato. Este resultado mostra que o recobrimento ⁺ puro e que o processo de eletrodeposição 

realmente criou uma camada metálica feita s₄ de níquel. Resultados parecidos foram mostrados 

por Urcezino e colaboradores (Urcezino et al, 2016), que tamb⁺m encontraram sinais fortes de 

Ni em recobrimentos feitos da mesma forma, o que indica alta pureza e boa deposição. 

Igualmente, Oliveira et al (2020) tamb⁺m descreveram gráficos EDS com a presença principal 

de níquel metálico, sem muitos elementos estranhos, mostrando que o banho eletrolítico ⁺ 

estável e específico. Al⁺m disso, uma pesquisa feita por Zhang et al (2019) provou que 

recobrimentos de Ni depositados em materiais metálicos tinham uma composição parecida com 

o que foi visto nesta análise, evidenciando que o m⁺todo ⁺ confiável e pode ser repetido. 

Na Fig. 13a-c as micrografias obtidas por MEV nos revestimentos de Ni-Fe 

eletrodepositados a partir dos banhos III, IV e V, com diferentes proporç₈es molares entre Ni²ၰ 

e Fe³ၰ. A análise mostra que a superfície dos revestimentos ⁺ moldada pela composição do 

banho eletrolítico, e mais notadamente, pela concentração dos íons metálicos (Shibata, 2004; 

Zech et al., 1999).  
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FIGURA 13 – Imagens obtidas por MEV dos revestimentos de Ni-Fe com aumento de 10.000X 

obtidos a partir do banho III (a), banho IV (b) e banho V(c)  

  

 

Fonte: O Autor, 2024. 

 

No caso do revestimento referente ao banho III (Fig.13a), observa-se uma morfologia 

com n₄dulos esf⁺ricos que cont⁺m grãos de diferentes dimens₈es, mas têm contornos lisos. 

Essa configuração aponta para uma deposição estável dos cristais metálicos, o que pode indicar 

uma boa relação na razão de deposição entre Ni e Fe (Mukherjee et al., 2008).  

A micrografia do revestimento obtido a partir do banho IV (Fig.13b) mostrou uma 

camada mais granular, a qual cont⁺m grãos com tamanhos variados, e alguns com crescimento 

preferencial que formam aglomerados. Essa configuração morfol₄gica tamb⁺m pode ser 

vantajosa para aumentar a área superficial ativa, outra propriedade desejável para o uso em 

eletrocatálise (Zhang et al., 2018; Wang et al., 2013).  

Por ₉ltimo, no revestimento obtido a partir do banho V (Fig.13c), apresenta-se uma 

superfície mais lisa e densa, com redução da rugosidade e com isso, um menor defeito 

superficial. Essa modificação morfol₄gica indica uma mudança nos mecanismos de 

(A) (B) 

(C) 
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crescimento do dep₄sito metálico, podendo prejudicar a atividade eletrocatalítica, 

principalmente se ocorrer uma perda significativa da área ativa (Peng et al., 2015). 
 

FIGURA 14 – Espectro de EDS representativo para o revestimento de Ni-Fe eletrodepositado 

a partir do banho V a 60 °C. 

 

Fonte: O Autor, 2024. 

 

A Fig. 14 apresenta um espectro de energia dispersiva (EDS) referente ao revestimento 

de Ni-Fe eletrodepositado do Banho V. Este espectro mostram os mesmos picos de alta 

intensidade do elemento níquel (Ni) e picos de baixa intensidade característicos do substrato 

(Cu) observados na Fig. 12. Al⁺m destes picos, outros dois picos bem deficidos são 

caracterizados pela presença do ferro (Fe), mostrando que houve a codeposição do revestimento 

binário de Ni-Fe. De acordo com os espectros, os revestimentos obtidos pelos banhos III, IV e 

V mostraram teores de Fe de 4,5%, 7,8% e 16,2 % respectivamente, mostrando que o aumento 

da concentração de íons de F3+ no banho, levou a um aumento no teor de Fe nos revestimentos. 

Desta forma, para fins de comparação, estes revestimentos serão chamados de Ni96Fe04, 

Ni92Fe08 e Ni84Fe16. Resultados semelhantes foram relatados por Pech-Canul et al. (2004), que 

obtiveram ligas Ni-Fe com teores ferroquímicos variando de 10% a 20%, dependendo das 

condiç₈es de Banho e dos parâmetros eletroquímicos. Resultados semelhantes tamb⁺m foram 

encontrados por Lashgari (Lashgari et al., 2011), que notaram que a composição da liga Ni-Fe 

⁺ fortemente afetada pela densidade de corrente, bem como pela concentração dos íons 
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metálicos no eletr₄lito, mudando consideravelmente mesmo com pequenas alteraç₈es nos 

parâmetros de operação. 
 

FIGURA 15 – Relação entre conte₉do de Fe3+ no banho em função da composição química de 

Fe no revestimento. 
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Fonte: O Autor, 2024. 

 

A Fig. 15 mostra a correlação entre o percentual de íons de Ni²ၰ nos banhos eletrolíticos 

e o teor de níquel presente nos revestimentos Ni‑Fe e para fins de classificação, foi incluida 

uma linha diagonal mostrando a relação onde estes valores são iguais. Os dados mostram, que 

para todos os experimentos avaliados, o teor de Ni nos revestimentos, ⁺ sempre superior a 

porcentagem de íons de Ni2+ do DES, o que mostra e redução preferencial do Ni, sendo 

portando, caracterizado como uma eletrodeposição normal (Brenner, 1963). Este 

comportamento, talvez, se explique pelas características do DES, empregado na 

eletrodeposição. Conforme Danilov et al. (2021), a comparação entre a razão dos conte₉dos 

dos elementos metálicos no dep₄sito, evidenciou que o níquel e ferro se depositam em 

quantidades proporcionais às suas concentraç₈es no eletr₄lito. Shibata (2004) explica que a 

intensidade da deposição normal ou anômalo tamb⁺m depende do pH da solução e da 

capacidade do banho eletrolítico de resistir a mudanças na acidez. O ferro, por formar 

complexos com menor dissociação, se adsorve mais fortemente na superfície, ajudando na sua 

pr₄pria deposição e bloqueando os locais onde o níquel poderia se depositar (Costa et al., 2016). 
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Portanto, ao analisar a Fig. 15, conclui-se que os revestimentos Ni‑Fe obtidos neste estudo 

apresentam comportamento de deposição normal bem definido. 
 

5.3   Testes de Eletrocatálise  
 

O eletrodo de cobre, revestimentos de níquel puro (Ni) e ligas de níquel-ferro (Ni-Fe) 

em diferentes condiç₈es, foram testados atrav⁺s da t⁺cnica eletroquímica de polarização linear 

em uma solução aquosa de KOH a 1 mol·Lၱ¹ (Fig. 16ab). A performance eletrocatalítica dos 

materiais foi analisada conforme o sobrepotencial necessário para atingir uma densidade de 

corrente de 10 mA·cmၱ².  
 

FIGURA 16 – Curvas de Polarização do substrato de Cu(a), revestimentos Ni e Ni-Fe(b) (em 

diferentes concentraç₈es). 

 

Fonte: O Autor, 2024. 

 

Na Fig. 16ab, percebemos que, todos os eletrodos exibem perfis característicos da 

reação de evolução do hidrogênio (HER), onde um acr⁺scimo no potencial de varrimento 

produz um aumento exponencial na densidade de corrente cat₄dica. Al⁺m do mais, a Fig. 17 

ilustra esquematicamente essas três etapas fundamentais da HER. Segundo Sharma et al. 

(2021), as reaç₈es tem início na etapa de Volmer (Eq. 05), ocorrendo a dissociação de uma 

mol⁺cula de água com a transferência de um el⁺tron, resultando na formação de hidrogênio 

adsorvido (Hads) sobre a superfície ativa do eletrodo e liberação de um íon hidroxila (OHၱ). Com 

isso, o Hads pode então seguir duas rotas distintas. A etapa de Heyrovsky (Eq. 06), onde o Hads 

reage com outra mol⁺cula de água e um segundo el⁺tron, liberando gás hidrogênio (Hၷ) e mais 

um íon OHၱ. Al⁺m disso, outra alternativa seria dois átomos de hidrogênio adsorvidos Hads se 

recombinarem diretamente na superfície do eletrodo, caracterizando a etapa de Tafel (Eq. 07), 

formando uma mol⁺cula de hidrogênio gasoso. 
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FIGURA 17 – Reação de Evolução de Hidrogênio (HER): Volmer–Heyrovsky e Volmer–Tafel. 

 

Fonte: Adaptado de CHEN et al. (2019) 
 

H2O+e−→Hads+OH− (Volmer step)                                                                                       (Eq.05) 
 

Hads+H2O+e−→H2+OH− (Heyrovsky step)                                                                                               (Eq.06) 
 

Hads+Hads→H2 (Tafel step)                                                                                                      (Eq.07) 
 

Portanto, entender o comportamento dessas etapas ⁺ fundamental para analisar o 

desempenho eletrocatalítico dos revestimentos de Ni e Ni-Fe avaliados neste trabalho. Essa 

análise se torna ainda mais relevante quando se considera o uso de solventes eut⁺ticos 

profundos. 
 

FIGURA 18 – Retas de Tafel do substrato de Cu (a), revestimentos Ni e Ni-Fe(b) (em diferentes 

concentraç₈es). 

  

Fonte: O Autor, 2024. 

 

A Tab. 2 mostra os valores dos parâmetros eletrocatalíticos do eletrodo de Cu, Ni100 e 

revestimentos de Ni-Fe obtidos a partir das curvas de polarização linear (Fig. 16ab) e das retas 
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de Tafel (Fig. 18ab). Os dados da Tabela 2 revelam que o eletrodo de cobre (Cu) exibiu um 

sobrepotencial de 495 ± 1 mV, o que, no geral, ⁺ favorável para as reaç₈es HER. Contudo, esta 

performance, apesar de aceitável, fica aqu⁺m dos eletrodos revestidos.  
 

TABELA 2 – M⁺dia dos Parâmetros eletrocatalíticos do substrato de Cu, revestimentos Ni e 

Ni-Fe (em diferentes concentraç₈es). 

Amostra Cu Ni Ni96Fe04 Ni92Fe08 Ni84Fe16 

b (mV dec-1) 135 ± 1 110 ± 5,5 156 ± 10 97 ± 4 162 ± 8 

η (mV) em  
10 mA cm-2 

495 ± 1 175 ± 5,5 105,46 ± 20,75 94,13 ± 0,11 81,91 ± 

9,60 

Classificação Bom Ideal Ideal Ideal Ideal 

Fonte: O Autor, 2024. 

 

Já o revestimento de níquel puro (Ni) apresentou um sobrepotencial significativamente 

menor, de 175 ± 5,5 mV, o que o torna três vezes mais eficiente. Resultados similares foram 

observados por Zeng e Zhang (2010). Estes autores mostraram que os revestimentos de níquel 

se destacam como um catalisador muito eficiente e financeiramente acessível dentre os metais 

habituais para a reação HER em ambientes alcalinos. Al⁺m disso, quando comparado a outros 

eletrodos de níquel, como a espuma de níquel comercial (Ni), que apresentou sobrepotencial de 

217 mV a 10 mA/cm², cerca de 42 mV mais alto (menos eficiente), em meio aquoso de 1 M 

KOH (Hu et al., 2019), o eletrodo desenvolvido neste trabalho mostrou desempenho superior, 

evidenciando sua maior eficiência eletrocatalítica e potencial aplicação prática. 

Al⁺m do mais, Wang e colaboradores (2018), investigaram revestimentos de níquel com 

nanoestrutura, depositadas eletroquimicamente sobre superfícies de cobre. Para tal, usaram-se 

solventes eut⁺ticos profundos feitos de cloreto de colina e ureia, mantidos a 55 °C. O 

revestimento que se mostrou mais eficaz, produzida a –0,6 V, exibiu um sobrepotencial de 

199 mV quando submetida a 10 mA cmၱ², algo que atribuíram à criação de uma estrutura 

nanoporosa rica em área de superfície eletroquimicamente ativa. De forma semelhante, o 

presente trabalho tamb⁺m empregou o DES para a deposição eletrolítica de um revestimento 

de níquel puro, entretanto, o eletrodo que desenvolvemos mostrou um sobrepotencial 

notavelmente menor, de 175 ± 5,5 mV, aproximadamente 24 mV abaixo do valor encontrado 

pelos autores, o que sugere um melhor desempenho eletrocatalítico. Essa diferença evidencia 

que as condiç₈es e o m⁺todo adotados neste estudo resultaram em um revestimento mais 
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eficiente para a HER, destacando-se como uma alternativa promissora para aplicaç₈es práticas 

e industriais, ao aliar eficiência e simplicidade no processo. 

Para as ligas de Ni-Fe, a Tabela 2 mostra que adição de ferro aos revestimentos de níquel 

mostrou um efeito direto na eficiência de todos os catalisadores, especialmente a amostra Ni84-

Fe16 que mostrou um menor sobrepotencial entre todas as amostras analisadas, com um valor 

de 81,91 ± 9,60 mV. Conforme aponta Popczun et al. (2013), os quais mostraram que ligas de 

Ni-Fe possuem atividade superior ao Ni isolado, devido a efeitos eletrônicos e estruturais 

promovidos pela presença de Fe, que modificam favoravelmente a adsorção intermediária de 

H* durante a reação. A melhora na atividade catalítica com mais concentração de Fe acontece 

porque se formam camadas granulares (Fig. 13b) que têm uma área ativa maior e tamb⁺m por 

ter centros ativos diferentes (Ni–Fe), como tamb⁺m mencionaram Li et al. (2015). Al⁺m disso, 

destacaram como a microestrutura e a composição são importantes para a eficiência de 

catalisadores bifuncionais na HER e na OER em soluç₈es alcalinas.  

A nível de comparação, Wang et al. (2018) investigaram ligas Ni-Fe depositadas em 

DES e encontraram sobrepotenciais em torno de 110 a 130 mV a 10 mA/cm² em 1 M KOH. Da 

mesma forma, Zhang et al. (2017) obtiveram sobrepotenciais pr₄ximos a 120 mV para ligas 

NiၽၵFeၷၵ, aproximadamente 39 mV mais alto (menos eficiente), em meio aquoso. Dessa forma, 

o valor alcançado no presente trabalho evidencia a superioridade da composição Niၽၹ-Feၶ₆ e das 

condiç₈es de deposição empregadas, refletindo maior eficiência eletrocatalítica para a HER em 

meios alcalinos. 

Conforme apresentado em uma pesquisa de Messaoudi e colaboradores (2022) com 

ligas de Ni-Fe em solução aquosa (1 M KOH), a proporção Ni-Fe de 3:1 mostrou um 

sobrepotencial de 133 mV para alcançar 10 mA·cmၱ². Contudo, as proporç₈es de 1:1 e 1:3 

necessitaram de sobrepotenciais ainda maiores, de 220 mV e 365 mV, respectivamente. Assim, 

o resultado deste estudo demonstra uma diminuição de at⁺ 280 mV em comparação com 

amostras parecidas em meio aquoso, ressaltando a maior eficácia dos revestimentos Ni-Fe feitos 

em DES, sobretudo para a reação HER. 

Na Tabela 2, tamb⁺m apresentam os valores da inclinação de Tafel (b) para o substrato 

de cobre (Cu), revestimento de níquel (Ni) e ligas de Ni-Fe com diferentes proporç₈es de ferro. 

A inclinação de Tafel ⁺ fundamental para avaliar a cin⁺tica da HER, pois está diretamente 

relacionada à taxa de transferência de el⁺trons durante a reação eletroquímica. Valores mais 

baixos de b apontam maior eficácia catalítica, indicando uma barreira energ⁺tica reduzida para 

a adesão e dessorção do hidrogênio na área eletrocatalítica (Zhang et al., 2015).  
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Os resultados mostram que o revestimento de Ni puro apresentou uma inclinação de 

Tafel de 110 ± 5,5 mV decၱ¹, menor que a do substrato de Cu (135 ± 1 mV decၱ¹), o que 

evidencia uma melhora na atividade catalítica com a deposição de Ni. Dentre os revestimentos 

de liga de Ni-Fe, a amostra NiၾၷFeၵၽ se sobressaiu com a menor valor de inclinação (97 ± 4 mV 

decၱ¹), sendo considerada ₄tima e exibindo o melhor rendimento catalítico perante à HER. As 

outras amostras, Niၾ₆Feၵၹ e NiၽၹFeၶ₆, mostraram valores de b mais elevados (156 ± 10 e 162 ± 8 

mV decၱ¹, respectivamente), o que pode indicar uma queda na eficácia catalítica para tais 

composiç₈es, ainda que sejam tidas como adequadas dentro dos padr₈es neste estudo.  

Esses dados reforçam a influência da variação da composição das combinaç₈es Ni-Fe 

no desempenho eletrocatalítico. A presença de Fe em concentraç₈es ideais, como visto em 

NiၾၷFeၵၽ, pode auxiliar a sinergia entre os elementos, gerando melhores atributos catalíticos. Tal 

conduta já foi notada por Zhang et al. (2015), ao demonstrarem que a incorporação de Fe ao Ni 

pode mudar positivamente a energia de adesão do hidrogênio, promovendo maior eficácia na 

HER. Desta forma, fica claro que os revestimentos de Ni e Ni-Fe obtidos a partir de solventes 

eut⁺ticos mostram maiores desempenhos eletrocatalíticos se comparado com os mesmos 

revestimentos eletrodepositados em sistemas aquosos, o que torna os DES uma alternativa 

promissora para produção de hidrogênio em larga escala.  
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6. CONSIDERAÇÕES FINAIS  

 

Neste trabalho, foi investigado o comportamento eletrocatalítico de revestimentos de 

níquel (Ni) e ligas de níquel-ferro (Ni-Fe) sintetizados via eletrodeposição utilizando DES à 

base de cloreto de colina e ureia. A metodologia proposta demonstrou ser eficaz para a obtenção 

de revestimentos homogêneos, aderentes e com morfologias favoráveis à eletrocatálise.  

Os resultados obtidos revelaram que todos os revestimentos apresentaram desempenho 

superior ao do cobre não tratado, sendo observada significativa redução no sobrepotencial 

necessário para a HER. Destaca-se o revestimento de NiၽၹFeၶ₆, que alcançou o menor 

sobrepotencial (81,91 ± 9,60 mV) entre todas as amostras testadas, al⁺m de uma boa inclinação 

de Tafel. As análises mostraram que a presença controlada de ferro nas ligas promove sinergias 

estruturais e eletrônicas, resultando em maior atividade catalítica. A utilização de solventes 

eut⁺ticos profundos se mostrou vantajosa, tanto por suas propriedades verdes e sustentáveis, 

quanto pela capacidade de estabilizar os íons metálicos durante a deposição.  

Dessa forma, os dados obtidos indicam que os revestimentos de Ni-Fe desenvolvidos 

neste estudo são promissores para aplicaç₈es em processos de eletr₄lise alcalina visando a 

produção de hidrogênio, contribuindo de forma relevante para tecnologias de energia limpa. 
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