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1. Introduciao
A célula combustivel ¢ um sistema eletroquimico com o objetivo de gerar energia elétrica por
meio de reacdes entre um agente redutor € um agente oxidante as mesmas requerem o uso de
eletrocatalisadores para promover a decomposi¢do eletroquimica de maneira eficiente.
Atualmente, a maioria dos catalisadores utilizados ¢ a base de platina, devido a sua alta
atividade catalitica. Apresenta alto desempenho para a reacdo de oxidacdo em meio alcalino
ou acido, e geralmente, sdo suportados em condutores de elétrons de elevada area de
superficie especifica, como o carbono, o qual pode ser submetido a funcionalizagdo para a
introducdo de espécies oxigenadas em sua superficie que podem auxiliar nas propriedades
eletrocataliticas. No presente trabalho, catalisadores de platina suportados em carbono Vulcan
XC-72R  funcionalizado foram sintetizados pelo método de impregnagdo. Os

eletrocatalisadores foram caracterizados por voltametria ciclica e difratometria de raios X.

2. Metodologia

2.1 Tratamento do Carbono Vulcan XC-72R

Neste processo o carbono foi lavado diversas vezes com solucdo de acido cloridrico 0,5 mol
L' com a finalidade de eliminar impurezas, como por exemplo, particulas de enxofre no
composto comercial. Etapa 1: O Carbono Vulcan XC-72R e solu¢do de HCI 6 mol L™ foram
levados a agitagao/aquecimento por um periodo de 2 h. Apds atingir a temperatura ambiente o
material foi filtrado. Etapa 2: O carbono da etapa 1 ¢ lavado com H,O destilada e submetido a
agitacdo/aquecimento com um periodo de 2 h, filtrando-o novamente. A amostra resultante ¢

colocada na estufa a 120 °C durante 3 h obtendo assim o carbono tratado.

2.2 Preparacgio do catalizador Pt/C



A preparacao deste catalizador consiste na impregnagdo do carbono com solugdo de sais de
platina e, posteriormente, reducdo destes metais com solucdo de borohidreto de sddio 0,004
mol L' (NaBHy4) [2]. A solugdo de NaBH, foi adicionada lentamente em pequenas porgdes, a
seguir levado no banho ultra-som a temperatura ambiente por um periodo de 30 min. O

catalisador obtido foi filtrado, lavado com agua destilada e seco em estufa a 80 °C por 2 h.

2.3 Caracterizacao fisica

A técnica de difracdo de raios-X (DRX) foi empregada com o objetivo de determinar os
parametros estruturais dos catalisadores utilizados, especificamente a estrutura cristalina. A
partir dos DRX foi possivel determinar o tamanho médio das particulas calculado a partir da
largura da metade da altura maxima de um dos picos que deve ser um que nao seja afetado
por interferéncias da banda larga do suporte de carbono. Para a estimativa do diametro das

particulas fez-se um ajuste gaussiano do pico e empregou-se a equacao de Scherrer [3].
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2.1
Sendo d ¢ o didmetro médio das particulas de Pt. k € uma constante de proporcionalidade que
cujo valor pode se situar entre 0,84 e 0,89, dependendo da geometria das particulas. A € o

comprimento de onda da radiagdo, no intervalo 30-90°. Foi utilizado o difratometro de raios X
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da marca Pan Analytical com 2 empregando radia¢do do cobre, Cu Ka.

2.4 Caracterizacio eletroquimica
O estudo em meia célula foi feito com o emprego das técnicas de voltametria ciclica em meio
acido na auséncia e presencia de metanol com o intuito de determinar a area
eletroquimicamente ativa através da adsor¢ao de hidrogénio e avaliar atividade catalitica
frente ao metanol [1]. Usou-se um eletrodo de referéncia de hidrogénio (ERH), carbono vitreo
como eletrodo auxiliar, e uma tinta de catalisador depositado sobre carbono vitreo, como
eletrodo de trabalho. As solu¢des empregadas foram acido sulftrico 0,5 mol L™, em presenca
e auséncia de metanol (0,5 mol L™). Foi utilizada a técnica de voltametria ciclica em um
potenciostato/galvanostato da marca AUTOLAB (modelo PGSTAT128N) para avaliar a
superficie do catalisador obtido.
3. Fundamentacio tedrica

A matriz energética do Pais estd completamente desbalanceada por conta da elevada

dependéncia da energia hidraulica, além da grande dependéncia de fontes de combustiveis



fosseis para a transformacao de energia. Isto tem causado uma preocupagdo permanente com
relagdo a distribuigdo e suprimento destes combustiveis devido aos conflitos geopoliticos,
assim como melhorar a qualidade de vida da sociedade moderna sem aumentar os danos
causados a natureza. Dentre as tecnologias emergentes, as células a combustivel tém se
destacado como fonte alternativa de energia. Sendo dispositivos que convertem energia
quimica de combustiveis e um oxidante, diretamente em eletricidade, através de reacdes de
oxirredugdo, produzindo apenas agua e calor como subprodutos. Existem diversos tipos de
células a combustivel, que sdo geralmente classificados pelo tipo de eletrélito utilizado e pela
temperatura de operacdo. Dentre as células a combustivel de baixa temperatura (até 200 °C)
destaca-se as células a combustivel de membrana polimérica trocadora de prétons (PEMFC —
Proton Exchange Membrane FueCell). Estas células a combustivel podem se utilizar alcoois
(Direct Alcohol Fuel Cell) e a (Direct Ethanol Fuel Cell) que sdo combustiveis liquidos, como
metanol e etanol. Os catalisadores empregados na atualidade sdo varios e dependem do meio,
das propriedades do material e do tipo de combustivel que ¢ empregado. Entre os
catalisadores a platina que ¢ usualmente empregada nos eletrodos que sao ancorados numa
matriz hidrofobica de carbono, sendo a mais ativa e mais estavel para as rea¢des de reducao
de oxigénio. Para esta finalidade, sdo usados materiais na forma de particulas suportadas em
carbono de alta area superficial, onde as propriedades fisico-quimicas do carbono sdo

fortemente dependentes da natureza inicial do material e das condi¢des de tratamento.

4. Resultados



Os resultados mostraram também que foi possivel a deposicao do sal de platina e sua
redu¢do com a solucdo de borohidreto de sédio NaBHs; na sua forma cristalina. O
difratograma de raios X obtido para o catalisador Pt/C mostrou-se uma estrutura cristalina de
platina suportada sobre as nanoparticulas de carbono. Assim, estes resultados mostram
claramente os cinco picos principais caracteristicos da face centrada cubica (FCC) cristalina
de Pt, dos quais sdo aproximadamente 40°, 43°, 65°, 84° e 86°. O tamanho de particulas e a
area superficial foram na ordem de 4,6 nm e 61,3 m* g, respectivamente. Os resultados das
voltametrias ciclicas mostraram comportamento eletroquimico relacionados a platina
policristalina. Neste sentido, observaram-se os picos definidos na regido de
adsorcao/dessor¢ao de hidrogénio, e também, foi possivel observar as regides de
desprendimento de oxigénio. Pela regido de dessor¢do de hidrogénio, foi possivel obter o
valor da 4rea eletroativa assumindo uma carga de 210 uC c¢cm™ para a formagdo de uma
monocamada de hidrogénio adsorvido sobre a superficie da platina. O valor foi de 0,0122 m?.

Esta area comparada com a literatura foi baixa devido a baixa adsor¢do de hidrogénio.

5. Conclusoes

Na andlise de difracdo de raios-x observou-se um tamanho de particula que sugere um
bom desempenho do eletrodo com Pt/C, referente as reacdes em células a combustivel. Na
voltametria ciclica para oxidagdo de metanol da platina sobre o carbono funcionalizado foi
possivel observar que houve densidades de corrente consideraveis para aplicagdes praticas.

No entanto, falta avaliar as propriedades do carbono funcionalizado.
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