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Uticaj postupka sinteze na aktivnost platinskih katalizatora
za reakciju elektrooksidacije etanola

IZvOD

Platinski katalizatori na ugljeni¢noj podlozi su sintetizovani koriS¢enjem modifikovanog poliol
postupka uz primenu mikrotalasnog ili refluks zagrevanja za reakciju elektrooksidacije etanola.
Dobijeni katalizatori su karakterisani strukturno i morfoloski koriséenjem XRD, STM i TGA tehnika.
STM i XRD ispitivanja su pokazala malu veliinu Cestica (~3nm), dok je TGA pokazala da je
sadrzaj metala u katalizatoru 20%. Elektrokataliticka aktivnost sintetizovanih katalizatora je
ispitivana potenciodinamickim merenjima i uporedena sa komercijalnim platinskim katalizatorom
(Pt/C-Tanaka). Najbolju aktivnost za elektrooksidaciju etanola pokazao je platinski katalizator
sintetizovan uz koris¢enje mikrotalasnog zagrevanja. Veca aktivnost se mozZe pripisati
prednostima mikrotalasnog zagrevanja u toku sinteze jer je dobijen katalizator sa malom veli¢inom

i homogenom distribucijom Cestica.
Kljuéne reci: platinski katalizatori,
zagrevanje, refluks

1. UvOD

Pronalazak novih materijala koji mogu da rese
probleme u oblasti proizvodnje, konverzije i skla-
diStenja energije sa ciliem da se izbegne koriscenje
fosilnog goriva kao jednog od velikih zagadivaca
prirode je najveci izazov danasnjice. Dobra alter-
nativa fosilnom gorivu su gorive c¢elije jer imaju
visoku energetsku efikasnost a malu Stetnost za
okolinu. Korid¢enje te¢nih goriva kao $to su meta-
nol, etanol ili mravlja kiselina moZe da bude dobra
zamena vodoniku. Platina je odli¢an katalizator za
dehidrogenaciju malih organskih molekula, ali sa
druge strane ima nekoliko znac€ajnih nedostataka:
visoku cenu i veoma veliku osetljivost na trovanje
uglien monoksidom kao ometaju¢im produktom
tokom oksidacije ovih organskih molekula. Platina
je skup i redak metal, procenjuje se da je njena
ukupna koli¢ina u prirodi oko 28000 tona, Sto je
20% neophodne koli¢ine platine samo za PEM
gorive spregove u automobilskoj industriji [1]. Kako
bi se poboljSala elektrokataliticka sposobnost
platinskih katalizatora ulazu se veliki napori da se
pronadu optimalni uslovi za njihovu sintezu.
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1.1. Uticaj uslova sinteze na karakteristike
platinskih katalizatora

Dobro je poznato da kataliticka aktivhost meta-
la dosta zavisi od oblika, veli€ine i distribucije veli-
Cine Cestica [2]. Zbog toga Sto katalizator i svojom
veli¢inom povrSine doprinosi efikasnosti elektro-
oksidacije goriva, cilj je da se sintetiSe katalizator
koji ima najvecu mogucu specificnu povrsinu.
Metod pripreme platinskog katalizatora direktno
utiCe na fizicko hemijske karakteristike katalizatora
a samim tim i na performanse katalizatora. Do
sada se u literaturi moZe naci veliki broj metoda
pripreme Pt/C katalizatora kao Sto su: elektro-
depozicioni metod [3], mikroemulzioni metod [4],
Pechini metod [5], impregnacioni metod [6], kolo-
idni metod [7] i dr. Naj¢eSce koris¢eni metod pri-
preme Pt katalizatora je koloidni metod. Koloidni
metod podrazumeva koriSéenje organskih stabili-
zatora [7-9] za dobijanje Pt katalizatora sa malom
veli€¢inom zrna i homogenom distribucijom veli€ine.
On obi¢no ukljuéuje tri koraka: pripremu metalnog
koloida, njegovu hemijsku redukciju i na kraju
depoziciju redukovanog metalnog koloida na
uglieniénu podlogu. KoriS¢enjem etilen glikola kao
stabiliSsu¢eg, disperzionog i ujedno redukcionog
sredstva dobija se modifikovani koloidni postupak
tj. poliol postupak. Ovim postupkom se dobija do-
bra disperzija i mala veli€ina platinskih nanocestica
[7,9-11]. U poliol postupku etilen glikol deluje kao
redukcioni agens, i redukuje metalne jone do
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metalnog praha [12]. Li [13] i saradnici su predlozili
su mehanizam po kom se vidi uticaj pH vrednosti

CH,0OHCH,0H—CH3;CHO + H,0
2 CH3CHO + (PtClg)* + 60H —2CH5COOQ + Pt + CI + 4 H,0

Etilen glikol prilikom mikrotalasne sinteze pre-
lazi u acetatni oblik koji formira helatni kompleks sa
Pt preko svojih karboksilnih grupa i na taj nacin
stabiliSe redukovani metal i spreCava dalju aglo-
meraciju metalnih Cestica. Na niskim pH vred-
nostima (do 6) interakcija izmedu Pt i kisele forme
etilen glikola (siréetna kiselina) je mala, pa zbog
toga Pt Cestice nisu stabilne i viSe aglomeriraju.
Wang [14] je istakao da se i dodatkom vode t;.
kontrolisanim odnosom etilen gikola i vode (20:1)
kao i kontrolisanim molarnim odnosom hidroksida
prema molarnom odnosu metala takode postize
optimalna veli€¢ina metalnih Cestica. Etilen glikol
svojom visokom viskozno$¢u takode doprinosi
spreCavanju aglomeracije i zbog tog razloga je
sadrzaj vode u reakcionom rastvoru bitan jer on
menja viskoznost etilen glikola. Dobra osobina eti-
len glikola je i ta Sto se lako uklanja iz katalizatora
na temperaturama &ak manjim od 160 °C bez
menjanja osobina sintetizovanog katalizatora.

Sam proces redukcije platinskog prekursora
moze da se vrSi na viSe nacina: zagrevanjem u
uljanom kupatilu, redukcijom uz pomo¢ bor hidrida
ili mikrotalasnom iradijacijom ili refluks postupkom.
Za redukciju refluksom potrebna je temperatura od
130 - 160 °C, i da bi bila potpuna (potpuna re-
dukcija Pt*" u Pto) poterbno je oko 3 sata
zagrevanja. Zbog dugog vramena trajanja danas
se sve CeSce koristi postupak zagrevanja u mikro-
talasnoj pecnici. Pre svega cilj je dobiti brz i efi-
kasan metod za dobijanje visoko dispergovanog
katalizatora. Liu [15] i saradnici su platinski koloid
stabilisan polimerom sa uniformnim sfernim obli-
kom Cestica dobili postupkom sinteze u mikrotalas-
noj pecnici sa prosecnim dijametrom Pt koloidnih
Cestica od 2-4 nm. Treba jos istaéi da je bitan pred-
uslov za uspeSnu sintezu ovim postupkom cisto¢a
posuda, koncentracija reagenta, brizina i redosled
dodavanja kao i temperatura i brzina zagrevanja.

1.2. Etanol kao gorivo

Kao gorivo etanol je bezbedan, lak za skla-
diStenje i transport, netoksic¢an i ima gustinu ener-
gije 8.01 kwWh/kg [16]. Etanol se moze lako dobiti u
velikim koli€inama fermentacijom sirovih biljnih
materijala koji sadrze Secer. Kompletna elektro-
oksidacija etanola moZe da se predstavi jedna-
¢inama:

CH;3CH,0H + 3H,0 — 2CO, +12H" + 12¢ (1.3)

Kao Sto se moze videti kompletna elektrooksi-
dacija etanola ukljuuje otpustanje dvanaest
elektrona po molekulu etanola i raskidanje C-C
veze. Smatra se da raskidanje C-C veze igra gla-
vnu ulogu u elektrooksidaciji etanola i da to odre-
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na veli€inu i distribuciju Pt Cestica prilikom sinteze
u rastvoru etilen glikola:

(1.1)
(1.2)

duje efikasnost gorive celije i prinos elektricne
energije. Pored raskidanja C-C veze, intermedijeri
koji sadrze CO a koji se stvaraju u toku diso-
cijativne adsorbcije etanola na povrSini katalizatora
zahtevaju oksidativno uklanjanje [17]. Mehanizam
oksidacije etanola na platini generalno moze da se
predstavi na sledeci nacin:

CH;3; CH,OH — CH3;COOH +4H" + 4¢” (1.4)
CH;3; CH,OH —CH;CHO + 4H" + 4¢” (1.5)

Reakcija 1.3. se deSava uglavhom na visokom
elektrodnom potencijalu (E>0.8 V prema RHE), dok
se molekul vode daje kiseoni¢ne vrste na povrsini
platine. Reakcija 1.4. se deSava na nizim poten-
cijalima (E<0.6 V prema RHE) dok se na poten-
cijalima izmedu 0.6 i 0.8 V prema RHE deSava

disocijativha adsorpcija vode [18]:
Pt + H,O — Pt-OHygs + H + € (1.6)

Oksidacija adsorbovanog CH;CHO dovodi do
produkcije siréetne kiseline :

(CHsCHO)ags + Pt-OHygs — CH5-COOH + H' + e+ Pt
1.7)

Dalja oksidacija do ugljendioksida je otezana
na Cistoj platini zbog toga to se stvara CO:

Pt + CH3CHO —Pt- (CO-CHg)agstH" + € (1.8)
Pt + Pt- (CO'CH3)ads — Pt- (Co)ads+ Pt'(CHB)ads (19)

Pt + H,O — Pt-OHpgs + Pt-Hags (1.10)
Pt-(CHa)ags + Pt-Hags —>CH, (1.12)
Pt- (CO)ags + Pt-OHaqs—CO, + H' + € (1.12)

Ispitivanje efikasnosti elektrokatalizatora za
gorive Celije sa etanolom kao gorivom danas se se
uglavhom svodi na ispitivanje hemijskih i fizi€kih
karakteristika katalizatora (sastav katalizatora,
stepen legiranja i prisustvo oksida) i njihove aktiv-
nosti za reakciju elektrooksidacije etanola.

2. EKSPERIMENTALNI DEO

2.1. Sinteza Pt/C katalizatora

Pt/C katalizator je sintetizovan na dva nacina:
koris¢éenjem poliol postupaka sa mikrotalasnim
zagrevanjem i refluksom. Za dobijanje Pt koloida u
¢asi od 100 ml, pomeSan je rastvor 0.5 ml 0.05 M
H,PtClg rastvora (Sigma Aldrich) sa 25 ml etilen
glikola (Merck). Rastvor je meSan nekoliko minuta
na magnetnoj mesalici (odnos etilen glikola i vode
je 20:1). Zatim je u ¢aSu dodato 1-1.5 ml 0.8 M
NaOH rastvora, kap po kap uz neprestano mesanje
da bi se podesio pH rastvora na 12 (odnos hidro-

ZASTITA MATERIJALA 57 (2016) broj 2



S. |. Stevanovi¢ i dr.

Uticaj postupka sinteze na aktivnost platinskih katalizatora ...

ksida i metala je 8:1). Za mikrotalasni postupak
redukcije ¢aSa sa rastvorom je zatim premestena u
centar mikrotalasne pecénice (mikrotalasna pecnica
za domacu upotrebu) i rastvor je zagrevan 60s na
700 W (ovako dobijeni katalizator bi¢e u daljem
tekstu oznaCen Pt/C-MW). Za redukciju refluks
metodom koloidni rastvor je refluksovan u atmo-
sferi argona 3 sata na 160 °C (ovako dobijeni
katalizator bi¢e u daljem tekstu oznacen Pt/C-RE).
Nakon mikrotalasnog zagrevanja i refluksa, rastvori
su medani sa 20 ml vodene suspenzije ugljenika
(Vulcan XC-72 Carbon u koli¢ini od 20 mg) i 150 ml
2 M H,S0O, rastvora. Dalje meSanije je trajalo 3 h na
magnetnoj mesSalici. Nakon meSanja suspenzija je
filtrirana na membranskom filteru i ¢vrsti ostatak je
ispiran sa 18 MQ destilovanom vodom (Milipure) do
neutralne pH vrednosti. Cvrsti ostatak je zatim
suen 3 h na 160 °C u atmosferi azota. Cilj je bio
da se napravi platinski katalizator sa 20 tezinskih %
metala. Nakon suSenja odmereno je 2 mg katali-
zatora i suspenzovano u 1 ml H,O i 50 pl 5 %
vodenog rastvora Nafion-a u ultrazvuénom kupatilu
u toku 60 minuta.

Radna elektroda u elektrohemijskim ispitiva-
njima je bio staklasti ugljenik na kome je u tankom
sloju nanet nafionom impregnisani Pt/C-MW ili
Pt/C-RE katalizator u koli¢ini od 20 ug/sz. Tanak
sloj katalizatora je dobijen nanoSenjem 10 ul
suspenzije na povrSinu staklastog uglienika od
0,196 cm? i susenjem 90 min na vazduhu.

2.2. Karakterizacija sintetizovanih katalizatora

Morfologija i veliina Cestica sintetizovanih ka-
talizatora pre nanoSenja na ugljeni¢nu podlogu je
okarakterisana skenirajuéom tunelirajuéom mikro-
skopijom (STM), koris¢enjem Nanoscope Il A
(Veeco, USA) mikroskopa. STM slike su dobijene
nanoSenjem koloidnih rastvora sintetizovanih kata-
lizatora na vruéu podlogu pirolitickog grafita (HOPG
greed A, Veeco, USA). Snimanje je radeno u rezi-
mu konstantne visine koriS¢enjem Pt-Ir tipa (jaina
struje, i od 1 do 2 nA, napon V, = — 300 mV). Sva
snimanja su uradena na vazduhu i sobnoj tempe-
raturi. Srdnja vrednost veli€ine Cestica je dobijena
na osnovu nekoliko nasumice odabranih povrsina
STM slika koje su sadrzavale oko 100 Cestica.

Termogravimetrijska merenja (TGA) kao i dife-
rencijalna termijska analiza (DTA) su istovremeno
radene u oblasti temperature od 30 do 800 °C na
SDT Q600 TGA/DSC instrumentu (TA Instuments).
Brzina zagrevanja je bila 20 °C po minuti a masa
uzorka je bila manja od 10 mg. Uzorci su zagrevani
u pedi sa protokom vazduha od 100 cm® po minuti.

Struktura, fazni sastav i veliina Cestica sinteti-
zovanih praskastih katalizatora na ugljeniénom no-
satu dobijena je koris¢éenjem X-Pert powder
diffractometer (PANalytical, Netherlands) uredaja
koji je opremlien sa CuKa izvorom koji radi u
Bragg-Brentano geometriji na 40 kV i 30 mA. XRD
spektri su odredivani sa skokom skeniranja od
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0.05° (26) u vremenu od 30 s po koraku. Za dobija-
nje podataka o faznom sastavu i veli€ini kristalne
reSetke, koriséen je TOPAS V3 program koji za
obradu dobijenih podataka koristi Rietveld analizu.

Elektrohemijska karakterizacija kao i ispitivanje
elektrokatalitickih osobina sintetizovanih kataliza-
tora je uradena koris¢enjem AUTOLAB potentio-
stat/ galvanosta (ECO Chemie,The Netherlands) u
trielektrodnoj elektohemijskoj ¢eliji. Sva elektro-
hemijska merenja su uradena na sobnoj tempe-
raturi a pre svakog eksperimenta rastvoreni kise-
onik iz rastvora je uklanjan zasi¢éenjem radnog
rastvora azotom. Kao referentna elektroda je koris-
¢ena premoscéena zasicena kalomelova elektroda
(ZKE), dok je kao pomoéna elektroda koriscena
platinska Zica. Elektrohemijska karakterizacija
sintetizovanih katalizatora je uradena u 0.1 M
HCIO, rastvoru koriséenjem hemikalija p.a. Cistoce
Merck proizvodaca. Rastvori elektrolita su pravljeni
koris¢enjem Millipure 18 MQ vode. Elektrokata-
liticka aktivnost sintetizovanih katalizatora je je
ispitivana u 0.1 M HCIO,4 + 0.5 M C,HsOH rastvoru.
Etanol je u elektrolit dodavan drzanjem elektrodnog
potencijala na - 0.2 V a zatim je elektroda
ciklizirana do + 0.8 V pri brzini promene potencijala
od 20 mV/s.

Komercijalno  dostupani Pt/C  katalizator
(Tanaka) sa nominalnom vrednoscéu koli¢ine platine
od 20 tezinskih % je koriS¢en kao reper elektro-
hemijske aktivnosti i stabilnosti.

3. REZULTATI | DISKUSIJA

3.1. STM karakterizacija katalizatora

Veli¢ina Cestica i morfologija povrSine sintetizo-
vanih katalizatora pre nanoSenja na ugljeni¢nu
podlogu okarakterisana je STM tehnikom. Na
slikama 1 i 2 prikazane su STM slike (pogled odoz-
go i visinski profili) Pt katalizatora sintetizovanog
mikrotalasnim postupkom (Sl. 1) i Pt katalizatora
sintetizovanog refluksom (Sl. 2).

Vecina Cestica kod oba analizirana katalizatora
je sfernog oblika. Prose¢na veliina Cestica je
dobijena na osnovu uradenih visinskih profila za
100 Cestica sa nekoliko nasumice odabranih po-
vrSina svakog katalizatora i za platinski katalizator
sintetizovan mikrotalasnim postupkom iznosi oko
1.740.3nm dok za Pt katalizator sintetizovan
refluksom iznosi 2.5£0.5nm. Na osnovu STM
analize moze se zakljuditi da su odabrani postupci
sinteze dali katalizatore sa veli¢inom Cestica ispod
3 nm. Ovako dobra morfologija katalizatora upravo
se moze pripisati prednostima poliol postupka. Soli
metala i hidroksid medusobno reaguju dajuci u
prisustvu etilen glikola metal-hidroksid koloidne
Cestice. Odabirom optimalanog odnosa metala
prema hidroksidu (optimalna pH vrednost) dobijene
su nanocCestice dobre stabilnosti i malog afiniteta
ka aglomeraciji [13].
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Slikal - a) STM slika sa visinskim profilom za Pt/C-MW katalizator (100x100 x6 nm) i b) STM slika sa
visinskim profilom za Pt/C-RE katalizator (125x125x2,5nm).

3.2. TGA karakterizacija Pt/C-MW i Pt/C-RE
katalizatora

Sadrzaj metala nakon TGA analize kod Pt/C-
MW i Pt/C-RE katalizatora je 20% (izrazena u
masenim %) Sto pokazuje potpuno slaganje u
polaznoj tj. Zeljenoj koli€ini metala u sintetizovanim
katalizatorima. Naime, cilj je bio da se naprave
katalizatori koji ¢e imati 20 masenih procenata
metala u ukupnoj koli€ini katalizatora (ostatak je
ugljenik).

3.3. XRD karakterizacija Pt/C-MW i Pt/C-RE
katalizatora

XRD dijagrami za sintetizovane Pt/C-MW i
Pt/C-Tanaka katalizatore su prikazani na slici 2.

XRD dijagram za Pt/C-MW katalizator pokazuje
pikove karaktaristicne za fcc (fazno centriranu
kubnu reSetku) kristalnu strukturu platine (SI. 2).
Konstanta reSetke je 0.3921 nm i prosecna veli¢ina
Cestice oko 3 nm.
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Na osnovu XRD dijagrama (SI. 2) i primenjene
Ritveldove metode za dobijanje podataka o
vrednostima konstante reSetke i veliCine Cestice,
vidimo da sintetizovani Pt/C-MW i Pt/C-RE
katalizatori, pokazuju bolje karakteristike u odnosu
na komercijalni Pt/C-Tanaka Kkatalizator. Bolje
karakteristike se pre svega ogledaju u manjoj
veli¢ini Cestice u odnosu na komercijalni Pt/C
Tanaka katalizator (tabela 1).

Tabela 1 - Vrednosti veli¢ina Cestice i konstante
reSetke sintetizovanih katalizatora dobijena
XRD analizom i primenom Ritveldove
metode obrade podataka

. Konstanta reSetke Veli¢ina
Katalizator Y
a (nm) cestice (nm)
Pt/C-MW 0,3921 ~3
Pt/C-RE 0,3924 ~3
Pt/C-Tanaka 0.3916 ~3.9

ZASTITA MATERIJALA 57 (2016) broj 2
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ntenatet f a .

Ft/C -Tanaka

Slika 2 - XRD dijagrami za Pt/C i Pt/C Tanaka katalizator

3.4. Elektrohemijska karakterizacija sintetizovanih
katalizatora metodom ciklicne voltametrije

Elektrohemijska karakterizacija sintetizovanih
Pt/C-MW i Pt/C-RE katalizatora je uradena
metodom cikli¢ne voltametrije u 0.1 M HCIO, u
oblasti potencijala od -0.25 do 1.2 V prema ZKE.
Na slici 3 su prikazani polazni ciklini voltamogrami
za P/C-MW i Pt/C-RE katalizatore. U vodoni¢noj

0.15
0.10
0.05

0.00

j (mA/cm?®, )

-0.05 +
-0.10 +
-0.15 +

-0.20

oblasti pikovi za adsorbciju / desorbciju vodonika
na (110) i (100) ravnima polikristalne platinske
Cestice [19,20] su jasno uodljivi. Na slici 3 se
takode moze uociti neSto veéa realna povrSina za
platinski katalizator sintetizovan mikrotalasnim
postupkom (Ar=2.95 cm2) u odnosu na platinski
katalizator sintetizovan refluksom ( Ar=1.1 cmz).

-0.4 -0.2 0.0 0.2

0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 1.4

E (V prema ZKE)

Slika 3 - Cikli¢ni voltamogrami za katalizatore Pt/C-MW i Pt/C-RE u opsegu potencijala od -0.25 do 1.2 V
prema ZKE u 0.1 M HCIOy, brzina cikliziranja 50 mV/s.

3.5. Elektrohemijska oksidacija etanola na
sintetizovanim katalizatorima

Oksidacija etanola na Pt/C-MW, Pt/C-RE i ko-
mercijalnom Pt/C-Tanaka, katalizatorima ispitivana
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je bez njihovog prethodnog elektrohemijskog ispi-
tivanja u Cistoj kiselini tj. u netretiranom obliku. Na
slici 4 su prikazani prvi anodni voltamogrami za
Pt/C-MW, Pt/C-RE i Pt/C-Tanaka Pt/C katalizator.
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Uticaj postupka sinteze na aktivnost platinskih katalizatora ...
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Slika 4 - Potenciodinamicke krive za oksidaciju
0.5M C,HsOH na (—) Pt/Ci (- -) Pt/C-Tanaka i (....)
Pt/C-RE katalizatoru u 0.1 M HCIO,, za oblast
potencijala od -0.2V do 0.3 V date prema masi platine

Pt/C katalizator sintetizovan mikrotalasnim po-
stupkom pokazuje vecée struje oksidacije (bolju
aktivnost) u oblasti potencijala od tehnic¢kog inte-
resa E < 0.35 V prema ZKE [21] u odnosu na
komercijalni Pt/C-Tanaka katalizator i Pt/C kata-
lizator sintetizovan refluksom. Bolja aktivnost u od-
nosu na Pt/C-Tanaka katalizator se moze objasniti
boljom disperzijom i manjom veli¢inom &estica Pt/C
katalizatora sintetizovanog mikrotalasnim postup-
kom. Mikrotalasni postupak sinteze je dao bolje
fiziCke karakteristike: proseCna veli€¢ina Cestice
~3nm za sintetizovani Pt/C je manja nego kod Pt/C
Tanaka katalizatora sa prose¢nom veli€inom
Cestice ~ 3.9 nm dobijenih na osnovu XRD analize
(tabela 1) dok u odnosu na Pt/C —RE katalizator
ima vecu realnu povrsinu tj. bolju disperziju €estica.
Mala veli€ina &estica i homogena distribucija Ces-
tica po veli€¢ini kao i odsustvo gubitka metala tokom
sinteze mogu se pripisati prednostima mikro-
talasnog poliol postupka. Opste je prihvaceno da
je veli¢ina metalnih nanoCestica odredena brzinom
redukcije metalnog prekursora. Dielektricna kon-
stanta etilen glikola (41.4 na 298 K) je visoka tako
da se reakcioni rastvor brzo zagreva pod uticajem
mikrotalasa [22]. Zagrevanjem u mikrotalasnoj
pecénici mikrotalasi mogu da prodiru kroz reakcioni
rastvor i omogu¢e homogeno zagrevanje pri ¢emu
se reakcioni prekursor za platinski katalizator
H,PtCls brzo redukuje do Pt° u isto vreme i za
kratko vreme (~30 s) u celoj zapremini. Tako se
dobijaju kristalni nukleusi koji su preduslov za
dobijanje monodisperznih koloidnih €estica.
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Elektrooksidacija etanola je ispitivana na pla-
tinskim katalizatorima sintetizovanim poliol pos-
tupkom uz primenu mikrotalasnog (Pt/C-MW) ili
refluks (Pt/C-RE) postupka. Aktivnost sintetizo-
vanih Kkatalizatora je uporedena sa komercijalno
dostupnim Pt/C-Tanaka katalizatorom. Na osnovu
STM i XRD ispitivanja sintetizovani katalizatori su
pokazali malu veli¢Ginu Cestica (~3nm) i dobro
razvijenu realnu povrsinu. TGA analiza je pokazala
potpuno slaganje u Zeljenoj koli¢ini metala u
katalizatoru za oba sintetizovana katalizatora
(sadrzaj metala u katalizatoru je 20%). Platinski
katalizator sintetizovan mikrotalasnim postupkom
(Pt/C-MW) pokazao je najbolju aktivnost za elek-
trooksidaciju etanola. Bolja aktivnost se ogleda u
vrednostima struja koje su u u oblasti potencijala
od tehni¢kog interesa (E<0.35V prema ZKE) vece
u odnosu na Pt/C-RE i Pt/C-Tanaka katalizatore.
Poveé¢ana aktivhost se moze objasniti boljom
disperzijom i manjom veli¢inom ¢&estica Pt/C kata-
lizatora sintetizovanog mikrotalasnim postupkom.
Odabrani postupak sinteze je dao bolje fizicke
karakteristike: prosecna veli¢ina Cestice ~3 nm za
sintetizovani Pt/C je manja nego kod Pt/C Tanaka
katalizatora sa prose¢nom veli€inom &estice ~ 3.9
nm dobijenih na osnovu XRD analize. Prednost
sinteze katalizatora u mikrotalasnoj pecnici u
odnosu na refluks je dobijanje katalizatora sa
uskom distribucijom veli€ine Cestica zbog toga $to
se zagravanjem u mikrotalasnoj pecnici dobija
konstantna temperatura u celoj zapremini rastvora,
tj. omogucéava se homogeno zagrevanje rastvora.
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INFLUENCE OF THE SYNTHESIS PROCEDURES ON PT CATALYST
ACTIVITY FOR ETHANOL ELECTROOXIDATION REACTION

Carbon supported platinum catalysts for ethanol electrooxidation were synthesized by modified
polyol synthesis method, assisted by microwave or reflux heating. Synthesized catalysts were
characterized by XRD, STM and TGA techniques to determine their structural and morphological
properties. STM and XRD investigations revealed small particle size (~3nm), while TGA showed
Pt loading of 20% in both samples. Electrocatalytic activity of prepared catalysts was examined by
potentiodynamic measurements and compared to commercial Pt catalyst (Pt/C-Tanaka). The
highest activity for ethanol electrooxidation was observed with Pt catalyst prepared by microwave
irradiation. The increase in activity can be assigned to the benefits of microwave assisted
synthesis, such as small particle size and homogeneous patrticle distribution on the support.

Key words: Pt catalysts, polyol synthesis, ethanol electrooxidation, microwave irradiation, reflux
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