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ABSTRACT 

Growing concerns over the global warming and exhaustion of fossil fuels reserves have triggered 

an urgent demand for replace fossil fuels with clean and sustainable energy sources. To effectively 

address these issues renewable energy plays a very crucial contribution in the energy conversion 

processes. Electrochemical water splitting is the most convenient way to supply oxygen and 

hydrogen as water is abundant in nature. Molecular hydrogen has been considered as one of the 

most promising energy sources for replacing fossil fuels by renewable and sustainable energy 

sources. Oxygen evolution reaction is similarly important in fuel cells. Despite several efforts 

made for designing an active and durable electrocatalysts for the production of hydrogen/oxygen, 

it remains a significant challenge to find an electrocatalyst with similar or better activity than Pt 

for HER and Ir/Ru based materials for OER.  

Here, we concentrated our study on the development of efficient and durable electrocatalysts based 

on low cost and earth-abundant transition metal alloys. The activity of these catalysts were affected 

by their composition. Composition has a crucial role in the enhancement of the activity of such 

alloys for either HER or OER. This thesis begins with an introduction which includes some 

fundamental properties and synthesis of nano materials using different techniques, and mainly the 

details of electrocatalytic (HER & OER) and magnetic studies. Finally we discuss the conclusions 

and future prospects of using of various alloys as advanced electrocatalysts.  

Chapter 1 (Introduction) deals with literature survey on the importance of water splitting reaction 

for the production of hydrogen and oxygen including the mechanism. We have also described 

different methods (microemulsion and hydrothermal and co-precipitation) for synthesizing alloy 
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nanomaterials. Finally, we give a brief on the principles of different characterization techniques, 

magnetic properties and basic of electrochemical reaction (HER and OER). 

In chapter 2, nanostructured copper-cobalt-nickel alloys of varied stoichiometry have been 

synthesized as an alternative to the costly Pt-based alloys using the reverse micellar method. 

Magnetic studies confirms the presence of super-paramagnetic order and saturation magnetization 

is enhanced with increasing cobalt to nickel ratio. Low onset overpotential with enhanced catalytic 

activity was observed for the CuCoNi (111) alloys. 

Chapter 3 discusses the synthesis of Ni3Co/G composites using a co-precipitation method 

followed by thermal reduction under hydrogen atmosphere for 5h. The Ni3Co/G composites were 

investigated towards hydrogen evolution reaction (HER) as electrocatalysts in alkaline media (0.5 

M KOH), which show an excellent electrocatalytic activity with an over-potential of 95 mV to 

reach 10 mA.cm2 current density toward HER. The high activity of Ni3Co/G is due to the 

synergistic effect and faster electron transfer between graphene and Ni3Co alloy in Ni3Co/G 

composite during electrochemical reaction. 

In chapter 4, unsupported nickel-molybdenum alloy nanocatalysts were synthesized by a two-

step hydrothermal-thermal reduction method. The electrochemical study shows that HER current 

density of the alloy increases with the increase in Mo content. The NiMo alloy catalyst shows good 

stability for 16 h under the given conditions. 

In Chapter 5, ternary FeCoNi alloy nanocatalysts has been demonstrated as a superior catalyst 

for electrochemical oxygen evolution reaction in alkaline media. This ternary nanoalloy could be 

prepared from layered double hydroxides of FeCoNi, followed by thermal reduction at 700 oC 

under reducing atmosphere.  Introduction of third element in binary alloy has a heavy influence on 
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the OER performances, and FeCoNi electrode has proved to have superior activity compared with 

the other two nanostructures FeNi and CoNi alloy. 

 

In chapter 6, we discuss the characterization and electro-catalytic properties of iron-nickel alloy 

nanoparticles of varying stoichiometry. Face-centered cubic phase was observed for alloys rich in 

Ni (FeNi3 and FeNi), however Fe3Ni alloy nanoparticles are dominant with bcc structure mixed 

with a some percent of fcc phase of iron-nickel alloys when the iron is present in major amount.  

 Electrochemical analysis shows that FeNi3 alloys exhibits higher performance for oxygen 

evolution reaction compared to other compositions of iron nickel alloys (FeNi and Fe3Ni).  

 

Conclusions and future prospects have been discussed in Chapter 7. Binary and ternary 

nanocatalysts have been fabricated and good control over composition was displayed. Synthesized 

alloy nanoparticles were tested electrochemically with respect to the benchmark parameter for 

HER and OER to assess their performance in strong alkaline/acidic condition. Finally, the thesis 

gives deep understanding about materials, processes, and methods which can be used to make 

efficient water splitting device from earth-abundant and low-cost materials.  

 



सार 

ग्लोबल वार्मिंग पर बढ़ते र् िंता और जीवाश्म ई िंधन भिंडार के थकावट ने जीवाश्म ई िंधन को स्वच्छ और र्टकाऊ ऊजाा स्रोतों के साथ बदलने की एक 

तत्काल मािंग की ह।ै इन मदु्दों को प्रभावी ढिंग से सिंबोर्धत करन ेके र्लए अक्षय ऊजाा  रूपािंतरण प्रर्ियाओ िं में बहुत महत्वपणूा योगदान देती ह।ै इलेक्ट्रोकेर्मकल 

पानी बिंटवारे ऑक्ट्सीजन और हाइड्रोजन की आपरू्ता का सबसे सरु्वधाजनक तरीका ह ैक्ट्योंर्क पानी प्रकृर्त में प्र रु मात्रा में ह।ै अक्षय हाइड्रोजन को अक्षय 

और र्टकाऊ ऊजाा स्रोतों द्वारा जीवाश्म ई िंधन की जगह के र्लए सबसे अर्धक प्र र्लत ऊजाा स्रोतों में से एक माना जाता ह।ै ऑक्ट्सीजन र्वकास प्रर्तर्िया 

इसी तरह ई िंधन कोर्िकाओ िं में महत्वपूणा ह।ै हाइड्रोजन/ऑक्ट्सीजन के उत्पादन के र्लए एक सर्िय और र्टकाऊ इलेक्ट्रोकैर्टर्स्टस्ट तैयार करन ेके कई 

प्रयासों के बावजदू, HER के र्लए Pt और OER के र्लए Ir/Ru आधाररत सामर्ियों की तुलना में इसी तरह की या बेहतर गर्तर्वर्ध के साथ एक 

इलेक्ट्रोकैटर्लस्ट को खोजन ेके र्लए यह एक महत्वपणूा  नुौती ह।ै 

यहािं, हमने कम लागत और धरती-प्र रु मात्रा में सिंिमण धातु र्मश्र धातुओ िं के आधार पर कुिल और र्टकाऊ इलेक्ट्रोकैर्टर्स्टस्ट के र्वकास पर हमारे 

अध्ययन पर ध्यान कें र्ित र्कया। इन उत्प्रेरक की गर्तर्वर्ध उनकी र ना से प्रभार्वत थी इस तरह की गर्तर्वर्ध को बढ़ाने के र्लए HER और OER 

के र्लए सिंर ना की महत्वपणूा भरू्मका ह।ै यह थीर्सस एक परर य के साथ िरुू होता ह ैर्जसमें र्वर्भन्न मलूभतू तकनीकों का उपयोग करन ेवाले नैनो 

सामिी के कुछ मौर्लक गुण और सिंशे्लषण िार्मल हैं, और मखु्य रूप से इलेक्ट्रोकैर्टकल (HER और OER) और  ुिंबकीय अध्ययनों का र्ववरण। 

अिंत में हम उन्नत इलेक्ट्रोकैर्टर्स्टस्ट के रूप में र्वर्भन्न र्मश्र धातुओ िं के उपयोग के र्नष्कषा और भर्वष्य की सिंभावनाओ िं पर   ाा करते हैं। 

अध्याय 1 (परर य) तिंत्र सर्हत हाइड्रोजन और ऑक्ट्सीजन के उत्पादन के र्लए पानी के बिंटवारे की प्रर्तर्िया के महत्व पर सार्हत्य सवेक्षण से सिंबिंर्धत 

ह।ै हमने र्मश्र धातुओ िं के नैनोर्मटेररयल्स के सिंशे्लषण के र्लए र्वर्भन्न तरीकों (सकू्ष्ममिुा और जलतापीय और सह-वषाा) का भी वणान र्कया ह।ै अिंत में, 

हम र्वर्भन्न लक्षण वणान तकनीकों,  ुिंबकीय गुणों और र्वद्यतु रासायर्नक प्रर्तर्िया (HER और OER) के मलू र्सद्ािंतों के बारे में सिंर्क्षप्त जानकारी 

देते हैं। 

अध्याय 2 में, र्वर्वध स्टोइकीओमेरी के Copper-cobalt-nickel र्मश्र धातुओ िं के नैनोस्रक्ट् डा र्मश्र धातुओ िं को ररवसा माइिोेेलर र्वर्ध का 

इस्तेमाल करते हुए महिंगा पीटी आधाररत र्मश्र धातु के र्वकल्प के रूप में सिंशे्लर्षत र्कया गया ह।ै  ुिंबकीय अध्ययनों से सपुर-पैरामाग्नेर्टक ऑडार की 

उपर्स्थर्त की परु्ि की जाती ह ैऔर सिंतरृ्प्त  ुिंबकत्व र्नकल अनपुात कोबाल्ट में बढ़ रही ह।ै Cu-Co-Ni (111) र्मश्र धातुओ िं के र्लए बढ़ाया 

उत्प्रेरक गर्तर्वर्ध के साथ कम िरुूआत की अर्धक सिंभावनाएिं देखी गई िं। 

अध्याय 3 5h के र्लए हाइड्रोजन वातावरण के तहत थमाल में कमी के बाद एक सह-वषाा र्वर्ध का उपयोग करते हुए Ni3Co/G के सिंशे्लषण की 

  ाा करता ह।ै Ni3Co/G किं पोर्जटों की जािं  की गई है जो हाइड्रोजन र्वकास प्रर्तर्िया (HER) के रूप में क्षारीय मीर्डया (0.5 M) में 

इलेक्ट्रोकैर्टर्स्टस्ट के रूप में ह,ै जो 95 mV की अर्धक क्षमता वाले एक उत्कृि इलेक्ट्रोकैर्टकल गर्तर्वर्ध को 10 mA.cm2 तक पहुिं ने के र्लए 



वतामान घनत्व को दिााती ह।ै Ni3Co/G की उच्  गर्तर्वर्ध र्वद्यतु रासायर्नक प्रर्तर्िया के दौरान Ni3Co/G कम्पोर्जट में सपरर्गर्स्टक प्रभाव 

और graphene और Ni3Co  र्मश्र धातु के बी  तेजी से इलेक्ट्रॉन हस्तािंतरण की वजह से ह।ै 

अध्याय 4 में, र्बना-समर्थात र्नकल-मोर्लब्डेनम र्मश्र धातु नैनोउत्प्रेरक को दो- रण जल-तापीय-थमाल घटाना र्वर्ध द्वारा सिंशे्लर्षत र्कया गया था। 

इलेक्ट्रोकेर्मकल अध्ययन से पता  लता ह ैर्क Mo सामिी में वरृ्द् के साथ र्मश्र धातु की वतामान घनत्व बढ़ जाती ह।ै NiMo र्मश्र धातु उत्प्रेरक दी 

गई र्स्थर्तयों के तहत 16 घिंटे के र्लए अच्छी र्स्थरता र्दखाता ह।ै 

अध्याय 5 में, टेनारी फेकोनी र्मश्र धातु नैनोउत्प्रेरक  को क्षारीय मीर्डया में इलेक्ट्रोकेर्मकल ऑक्ट्सीजन र्वकास प्रर्तर्िया के र्लए बेहतर उत्प्रेरक के रूप 

में र्दखाया गया ह।ै इस र्त्रगुट नैनोलीय को FeCoNi के स्तररत डबल हाइड्रोक्ट्साइड से तैयार र्कया जा सकता ह,ै इसके बाद कम से कम 700 oC 

में वातावरण कम करन ेके बाद तापीय कमी की जा सकती ह।ै र्द्वआधारी र्मश्र धातु में तीसरे तत्व का परर य OER प्रदिान पर भारी प्रभाव पड़ता ह,ै 

और FeCoNi इलेक्ट्रोड अन्य दो नैनोस्रक्ट् र FeNi और CoNi र्मश्र धातु के मकुाबले बेहतर गर्तर्वर्ध सार्बत हुआ ह।ै 

अध्याय 6 में, हम लोहे-र्नकल र्मश्र धातु नैनोकणों के अलग-अलग स्टेइइ ीमेरी के लक्षण वणान और र्वद्यतु-उत्प्रेरक गुणों पर   ाा करते हैं। Ni 

(FeNi3 and FeNi) में समदृ् र्मश्र धातुओ िं के र्लए fcc  रण का र्नरीक्षण र्कया गया था, हालािंर्क लोहे की प्रमखु मात्रा में मौजदू लोहे-र्नकल 

र्मश्र धातुओ िं के fcc  रण के कुछ प्रर्तित के साथ र्मर्श्रत बीसीसी सिंर ना के साथ Fe3Ni र्मश्र धातु नैनोकणों प्रमखु हैं।  इलेक्ट्रोकेर्मकल र्वशे्लषण 

से पता  लता ह ैर्क FeNi3 र्मश्र धातुओ िं के र्नकल र्मश्र धातुओ िं (FeNi and Fe3Ni) की अन्य र नाओ िं की तुलना में ऑक्ट्सीजन र्वकास 

प्रर्तर्िया के र्लए उच्  प्रदिान दिााती हैं। 

अध्याय 7 में र्नष्कषा और भर्वष्य की सिंभावनाओ िं पर र्व ार र्वमिा र्कया गया ह।ै बाइनरी और र्त्रगुट नैनोउत्प्रेरक  का गढ़ा हुआ ह ैऔर सिंर ना पर 

अच्छे र्नयिंत्रण प्रदर्िात र्कए गए हैं। मजबूत क्षारीय/अम्लीय हालत में उनके प्रदिान का आकलन करने के र्लए सिंशे्लर्षत र्मश्र धातु नैनोकणों को HER 

और OER के र्लए बें माका  पैरामीटर के सिंबिंध में र्वद्यतु ुिंबकीय तरीके से परीक्षण र्कया गया था। अिंत में, थीर्सस सामिी, प्रर्ियाओ िं, और र्वर्धयों 

के बारे में गहरे समझ देता ह ैर्जनका उपयोग पथृ्वी से कुिल जल र्वभेदक उपकरण बनाने के र्लए र्कया जा सकता ह।ै 
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