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Abstract 

PEM fuel cell has emerged as a key solution in the emerging renewable energy scenario. It 

offers zero-emission-fuel driving capability with highest energy conversion efficiency along 

with a host of other benefits in diverse applications. However, cathode catalyst durability of 

PEM Fuel Cell is a major concern today. In this work, an in-situ Accelerated Durability Test 

cum Diagnostic Analysis Protocol (ADT-DAP) based on electrochemical techniques is 

developed towards studying performance and durability of cathode catalyst.  The protocol so 

developed is applied to various cases of relevance to PEM Fuel Cell and its capability to derive 

significant inferences is demonstrated for 10,000 cycles long potential cycling tests.  

The protocol developed is designed to de-convolute various types and classes of losses 

pertaining to different electrode elements. With this, the changes in the catalytic activity under 

true in-situ conditions are assessed. The changes in the cathode catalyst layer (CCL) with 

regard to electrochemical surface area (ECSA), support surface area characteristics, catalyst 

layer resistance, transport resistance and kinetic parameters are computed and compared for 

various cases. A salient feature of the work is that EIS carried out under non-charge transfer 

conditions is used for the purpose. The protocol is demonstrated to be a more deterministic and 

powerful and more reliable tool than conventional cyclic voltammetry based durability 

diagnostics. The results thus obtained are interpreted further along with the post-test physical 

characterisation of the catalyst material involving XRD, Raman spectroscopy and SEM 

techniques. which involves an element of subjectivity. 

Specific cases studies selected include design and process changes in electrodes, Pt catalysts 

with different supports and CCLs under varying test conditions. Pt loading in the range of 0.07 

to 0.37 mg/cm2 indicated variations in utilisation of Pt, catalyst layer resistance and the extent 

of reduction of ECSA.  Similarly, the electrode process changes in terms electrode pressing 
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temperature and varying catalyst coating processes have brought out the differences in the 

catalyst layer ohmic resistance as well as ECSA reduction characteristics. Study involving 

carbon and TiO2 supports has revealed the contrast in stability of the Pt particles over the 

respective supports. Support by itself was found to have similar degradation characteristics, 

however, stability of Pt on respective supports were found to be significantly different.  

Different test conditions involving upper limit of potential in the range of 1.0 V to 1.4 V formed 

another case study. Increase in ECSA reduction along with increase in upper potential limit is 

noted. Carbon support is found to undergo graphitisation due to cycling and, possibly as a result 

of it, Pt is found to be getting unstable on the support. In the cases studied, exchange current 

density values computed from the results indicated increasing trend with cycling. Also, with 

cycling, Pt crystallite size is found to be growing in size and, it is inferred that, this is due to 

dissolution-recrystallization.  

The in-situ Accelerated Durability Test cum Diagnostic Analysis Protocol (ADT-DAP) 

developed is found to provide quite comprehensive in-sights into degradation characteristics 

of cathode catalyst layer under varying conditions. 

Key words: PEM, Fuel Cell, durability, polarisation, limiting current, EIS, XRD, degradation, 

catalyst layer, recrystallization, crystallites, lattice, ECSA, Pt, SEM, FESEM, Raman 

spectroscopy 

  



सार 
पीईएम ईंधन सेल उभरते अक्षय ऊर्ाा पररदृश्य में एक महत्वपूर्ा समाधान के रूप में उभरा है। यह ववववध 

अनुप्रयोगों में अन्य लाभ के एक मेर्बान के साथ उच्चतम ऊर्ाा रूपाांतरर् दक्षता के साथ शून्य उत्सर्ान 

ईंधन ड्राइववांग क्षमता प्रदान करता है। हालाांकक, पीईएम ईंधन सेल के कैथोड उत्प्रेरक स्थाययत्व एक प्रमुख 

चचांता का ववषय आर् कर रहा है। इस काम में, एक इन-सीटू त्वररत टटकाऊपन टेस्ट सह नैदायनक ववश्लेषर् 

प्रोटोकॉल (ADT-डीएपी) ववद्युत तकनीक पर आधाररत कैथोड उत्प्रेरक के प्रदशान और स्थाययत्व का 
अध्ययन की टदशा में ववकससत की है। प्रोटोकॉल इतना ववकससत ववसभन्न मामलों पर लागू होता है पीईएम 

ईंधन सेल की प्रासांचगकता और महत्वपूर्ा सांदभा प्राप्त करने की इसकी क्षमता 10,000 चक्र लांब ेसांभाववत 

साइककल चलाना परीक्षर्ों के सलए प्रदसशात की र्ाती है। 

प्रोटोकॉल ववकससत ववसभन्न प्रकार और ववसभन्न इलेक्ट्रोड तत्वों से सांबांचधत नकुसान की कक्षाओां को डी-
कुां डसलत बनाया गया है। इसके साथ ही सही इन-सीटू की शतों के तहत उत्प्रेरक गयतववचध में पररवतान का 
आकलन ककया र्ाता है। कैथोड उत्प्रेरक परत (सीसीएल) के साथ में पररवतान काम की मोक्ष की ववशषेता यह 

है कक गैर-चार्ा स्थानाांतरर् स्स्थयतयों के तहत ककए गए ईआईएस का उपयोग ककया र्ाता है इस प्रयोर्न के 

सलए। प्रोटोकॉल पारांपररक चक्रीय voltammetry आधाररत स्थाययत्व यनदान की तुलना में अचधक 

यनयतात्मक और शस्क्ट्तशाली और अचधक ववश्वसनीय उपकरर् का प्रदशान ककया है। इस प्रकार प्राप्त 

पररर्ामों XRD, रमन को शासमल उत्प्रेरक सामग्री के बाद परीक्षर् शारीररक लक्षर् वर्ान के साथ साथ आगे 

व्याख्या कर रहे हैं स्पेक्ट्रोस्कोपी और एसईएम तकनीकें  स्र्नमें ववषयपरकता का एक तत्व शासमल है। 

/ सेमी 2 पां का उपयोग, उत्प्रेरक परत प्रयतरोध और की हद में बदलाव का सांकेत टदया ववसशष्ट मामलों 
चययनत पढाई परीक्षर् की स्स्थयत। 0.07 0.37 समलीग्राम की सीमा में पां लोड हो रहा है बदलती के तहत 

इलेक्ट्रोड में डडर्ाइन और प्रकक्रया में बदलाव, ववसभन्न समथान करता है के साथ पां उत्प्रेरक और CCLs शासमल 

ECSA की कमी। इसी तरह, सांदभा इलेक्ट्रोड में इलेक्ट्रोड प्रकक्रया पररवतान तापमान दबाकर और उत्प्रेरक 

कोटटांग प्रकक्रयाओां बदलती बाहर ओसमक प्रयतरोध उत्प्रेरक परत में अांतर के साथ-साथ ECSA कमी 
ववशषेताओां लाया है। अध्ययन से रु्ड ेकाबान और TiO2 स्स्थरता में ववपरीत पता चला है का समथान करता 
है सांबांचधत समथान करता है से अचधक पां कर्ों की। अपने आप में समथान समान चगरावट ववशषेताओां पाया 
गया है, तथावप, पां सांबांचधत समथान करता है पर की स्स्थरता काफी अलग पाए गए। 1.0 वी की रेंर् में सांभाववत 

की ऊपरी सीमा से रु्ड ेववसभन्न परीक्षर् की स्स्थयत 1.4 वी न ेएक अन्य केस स्टडी का गठन ककया। I के साथ 

ईसीएसए में कमी में ववृि ऊपरी सांभाववत सीमा में ncrease ववख्यात है। काबान समथान सांभवतः इसके बारे 

में एक पररर्ाम के रूप में साइककल चालन के कारर् graphitisation गुर्रना करन ेके सलए और, पाया र्ाता 



है, पांडडत, समथान पर अस्स्थर हो रही पाया र्ाता है। मामलों का अध्ययन ककया ववयनमय वतामान घनत्व की 
गर्ना मूल्यों पररर्ाम साइककल चालन के साथ प्रवसृ्त्त में ववृि का सांकेत टदया। इसके अलावा, साइककल 

चलाना साथ, पांडडत स्फटटक आकार पाया र्ाता है आकार में बढती र्ा करन ेके सलए और, यह पता चलता है 

कक, इस ववघटन-recrystallization के कारर् है। 

इन-सीटू त्वररत टटकाऊपन टेस्ट सह नैदायनक ववश्लेषर् प्रोटोकॉल (ADT-डीएपी) ववकससत की बदलती 
पररस्स्थयतयों में कैथोड उत्प्रेरक परत का क्षरर् ववशषेताओां में इन-स्थलों काफी व्यापक प्रदान करने के सलए 

पाया र्ाता है। 

कुां र्ी शब्द: पीईएम, ईंधन सेल, स्थाययत्व, ध्रवुीकरर्, वतामान सीसमत, EIS, XRD, चगरावट, उत्प्रेरक परत, 

recrystallization, crystallites, र्ाली, ECSA, पांडडत, SEM, FESEM, रमन स्पेक्ट्रोस्कोपी 
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