
Journal of Advanced Materials and Technologies: Vol. 13, No. 2, (Summer 2024), 10-21 

 
 

Please cite this article as: Kazazi, M. & Ganji Ghelyji, A. (2024) Electrochemical deposition of nanostructured nickel molybdate on nickel foam as 
a supercapacitor electrode, Journal of Advanced Materials and Technologies, Vol. 13, No. 2, 10-21. [in Persian]. 

https://doi.org/10.30501/JAMT.2024.447202.1296.                       
 

2783-0829/© 2024 The Author(s). Published by MERC. 

This is an open access article under the CC BY license (https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/legalcode)  

 

 
MERC 

 

 

Journal of Advanced Materials and Technologies 
J o u r n a l  H o m e p a g e :  w w w . j a m t . i r  

 

Original Research Article - Extended Abstract 
 

 

Electrochemical Deposition of Nanostructured Nickel Molybdate on Nickel Foam as a 

Supercapacitor Electrode 
 

 

Mahdi Kazazi   1*, Akram Ganji Ghelyji  2 
 

1 Associate Professor, Department of Materials Engineering, Faculty of Engineering, University of Malayer, Malayer, Hamedan, Iran. 
2 Master, Department of Materials Engineering, Faculty of Engineering, University of Malayer, Malayer, Hamedan, Iran. 

 

 

*Corresponding Author’s Email: m_kazazi@malayeru.ac.ir; mahdi.kazazi@gmail.com (Mahdi Kazazi) 

 
Paper History: 
Received: 2024-03-06 

Revised: 2024-04-27 

Accepted: 2024-08-03 

 Abstract: Nanostructured nickel molybdate (NiMoO4), used as a supercapacitor electroactive material, was 

grown through a two-step process including cathodic galvanostatic electrochemical deposition on a nickel foam 

(NF) current collector followed by calcination heat treatment. The structure and surface morphology of the 
resulting nickel molybdate electrode were evaluated using X-Ray Diffraction (XRD), Fourier Transform Infrared 

Spectroscopy (FTIR), nitrogen adsorption and desorption measurements, and Field Emission Scanning Electron 

Microscopy (FESEM). Additionally, the supercapacitor performance of the nickel molybdate electrode was 
investigated using Cyclic Voltammetry (CV), Galvanostatic Charge-Discharge (GCD), Electrochemical 

Impedance Spectroscopy (EIS), and cycle stability measurements. In summary, the prepared binder-free nickel 

molybdate electrode demonstrated good electrochemical performance, including a high specific capacitance of 
676 F g-1 at a current density of 1 A g-1, high rate capability (45% capacity retention with a 10-fold increase in 

the discharge current rate), and excellent cyclic stability (89.1% capacity retention after 2000 cycles at 5 A g-1). 
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1. INTRODUCTION 

Based on the energy storage mechanism, 

supercapacitors can be classified into two different 

categories: (1) Electrochemical Double Layer capacitors 

(EDCL) and (2) Pseudocapacitors. Hybrid systems that 

combine faradic and non-faradic processes for charge 

storage have been notably developed. In EDCLs, the 

electrostatic charge accumulation and release 

mechanisms are formed based on nanoscale charge 

separation at the interface between the electrode and 

electrolyte. Pseudo-capacitors, or redox supercapacitors, 

however, have a Faradaic charge storage mechanism 

based on fast and reversible electrochemical surface 

reactions (Faryabi & Kazazi, 2019). 

While double layer supercapacitors use carbon 

materials with a high specific surface area as the active 

materials, pseudo-capacitors use conductive polymers 

such as polyaniline, polypyrrole, polythiophene or metal 

oxides such as NiO, MnO2, Co3O4, MoO3, etc. as the 

electroactive materials (Jiang et al., 2018). 

According to the reports, binary metal oxides 

exhibited better electrochemical performance than 

single metal oxides due to the synergistic effect and 

combined capacitance contribution of their individual 

components. Among the binary metal oxides, 

nanostructured nickel molybdate (NiMoO4) has 

attracted extensive research attention during the last 

decade for its wide applications in the fields of energy 

storage, energy conversion, and catalysis (Peng et al., 

2015). 

In the current research, an efficient method was 

employed to produce binder-free nickel molybdate 

electrode that incorporates the electrochemical 

deposition of active materials on the surface of the 

nickel foam current collector, followed by subsequent 

heat treatment. The obtained electrode was maticulously 

evaluated in terms of its structure, morphology, and 

energy storage properties.  

2. MATERIALS AND METHODS 
The galvanostatic cathodic electrochemical 

deposition in two-electrode cell was used to prepare 

nickel molybdate electrode. The electrolyte composition 

was an aqueous solution with the concentration of 0.1 M 

ammonium acetate, 0.1 M ethylenediaminetetraacetic 

acid (EDTA), 0.1 M sodium molybdate, and 0.1 M 

nickel nitrate at 80 ℃. The initial pH of the prepared 

solution was about 4.5, which increased to 8 by adding 

some ammonia solution. After preparing the electrolyte, 

the galvanostatic deposition process was employed 

using acid-washed nickel foam as the cathode (negative 

electrode) and a sheet with a high area of 316L stainless 

steel as the anode (positive electrode). The used current 

density was measured as 20 mA/cm2. Finally, the 

prepared electrode was calcined at 450 ℃ for 3 hours to 

obtain the NiMoO4 electrode. 

The structural and chemical characterization of the 

prepared electrode was conducted using XRD and FTIR, 
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respectively. The specific surface area and total pore 

volume of the electrode material were measured using 

nitrogen adsorption/desorpting based on Brunauer–

Emmett–Teller (BET) method. The surface morphology 

of the as-prepared electrode was evaluated by FESEM. 

Further, the supercapacitive performance of the 

prepared electrode was evaluated in a three-electrode 

cell containing 2M KOH aqueous electrolyte using 

cyclic voltammetry, galvanostatic charge-discharge, 

electrochemical impedance spectroscopy, and cycle 

stability measurements. 

RESULTS AND DISCUSSION 

3.1. Characterization of nickel hydroxide electrode 

Figure 1 shows the X-ray diffraction pattern of the 

NiMoO4 electrode. As demonstrated in this figure, aside 

from the peaks related to pure nickel, the other peaks are 

attributed to the monoclinic structure of NiMoO4 with 

space group C2/m (JCPDS number: 0361-86). The 

relatively broad peaks indicate the relatively weak 

crystallinity and small size of the crystals of the nickel 

molybdate nanoparticles. Of note, according to the given 

pattern, the obtained coating corresponds to α-NiMoO4 

single phase (Jothi & Shanthi, 2015). 

 
 

Figure 1. XRD patterns of the bare nickel foam and nickel molybdate electrode. 

 

FESEM images of pure nickel foam and nickel 

molybdate electrode at different magnifications are 

shown in Figure 2. The nickel foam is characterized by 

a regular porous structure, facilitating the easy 

penetration of electrolyte ions into the electrode 

structure. The low magnification FESEM image of the 

prepared electrode reveals a uniform coating of nickel 

molybdate has been obtained. At higher magnifications, 

the pure nickel molybdate coating consists of spheres 

composed of very small nano-particles. These tiny 

particles provide a high specific surface area, facilitating 

electrochemical reactions. 

 

 

   
 

Figure 2. FESEM images of the (a) bare nickel foam and (b,c) NiMoO4 electrode. 

 

3.2. Electrochemical performance of nickel 

hydroxide electrode 

Fig. 3(a) shows the Cyclic Voltammetry (CV) curve 

of the nickel molybdate electrode at a different scanning 

rate of 10 mV s-1. As observed, the CV curve displays 

oxidation and reduction peaks attributed to faradic 

oxidation-reduction (redox) reactions, indicating a 

pseudocapacitive mechanism. These strong redox peaks 

are attributed to the reversible faradic reaction of 

Ni(II)/Ni(III) conversion. The faradic reactions of the 

nickel molybdate active material in alkaline electrolytes 

are as follows (Wu et al., 2015): 

Ni2+ + 2OH− → Ni(OH)2 (1) 

Ni(OH)2 + OH− → NiOOH + H2O + e−  (2) 

Fig. 3(b) shows the Galvanostatic Charge-Discharge 

(GCD) curves of NiMoO4 electrode at different current 
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densities ranging from 1 to 10 A g-1. The curves exhibit 

a stable voltage plateau in both charging and discharging 

processes, corresponding to Ni(II)/Ni(III) faradic 

conversion. These stable voltage regions in the charge-

discharge curves are characteristics of the pseudo-

capacitive behavior of the electrodes. Based on the 

obtained results, the prepared nickel molybdate 

electrode has a capacitance of 676 F g-1 at a current 

density of 1 A g-1. Additionally, an acceptable capacity 

retention of 45% was achieved with a 10-fold increase 

in the current density. 

 

 

Figure 3. (a) CV curve of the NiMoO4 electrode at 10 mV s-1; (b) GCD curves of the NiMoO4 electrode at various current rates. 

 

3. CONCLUSION 

In the present study, the binder-free nickel molybdate 

electrode was prepared with a relatively simple and 

efficient two-step process, which included 

electrochemical deposition of nickel molybdate 

nanoparticles and subsequent calcination heat treatment. 

The electrode was then evaluated in terms of its 

structure, morphology, and supercapacitance. The 

results indicated the successful deposition of nickel 

molybdate with nanometer-sized and high specific 

surface area, making it suitable for supercapacitor 

applications. The prepared electrode was characterized 

by a high specific capacity of 676 F g-1 at a current 

density of 1 A g-1, high rate capability (45% capacitance 

retention with a 10-fold increase in the discharge 

current), and excellent cyclic stability (89.1% 

capacitance retention after 2000 cycles at 5 A g-1). 
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 مقاله:  یه تاریخچ
 16/12/1402 :هیاول ثبت

 08/02/1403بازنگری: 

 13/05/1403: یقطع  رشیپذ

به     هچکید  نانوساختار  مولیبدات  یک  نیکل  از    یماده عنوان  استفاده  با  ابرخازنی    ی فرایند الکتروفعال 

نشانی الکتروشیمیایی جریان ثابت کاتدی و عملیات حرارتی کلسیناسیون بر روی  ای شامل رسوب دومرحله 

شده با استفاده از سطحی الکترود تهیه   شناسیریخت. ساختار و جریان فوم نیکل رشد داده شد یکنندهجمع 

 (، آزمون جذب و واجذب نیتروژن FTIRسنجی مادون قرمز تبدیل فوریه )طیف ، (XRD) ایکسپراش پرتو  

همچنین، عملکرد ابرخازنی الکترود  .  شد  ارزیابی(  FESEMمیکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدانی )  و

نگاری ، طیف(GCD)  تخلیه جریان ثابت – ، شارژ(CV)  ایهای ولتامتری چرخه شده با استفاده از آزمون تهیه

الکتروشیمیایی الکترود نیکل مولیبدات  پذیری بررسی شد. به و چرخه  ( EIS)   امپدانس  بدون  طور خلاصه، 

الکتروشیمیایی خوبی را نشان داد که شامل ظرفیت  تهیه چسب   در    g F  676-1بالای    یویژه شده عملکرد 

افزایش  ابقای  درصد    45دهی بالا )، قابلیت جریانA g  1-1چگالی جریان   با  برابری در جریان  10ظرفیت 

 . است (  g A  5-1چرخه در    2000حفظ ظرفیت خازنی پس از  درصد    89/ 1ای عالی )تخلیه( و پایداری چرخه 
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 ها:کلیدواژه 

 ابرخازن، 

 الکترود بدون چسب، 

 ، نیکل مولیبدات

 الکتروشیمیایی نشانی رسوب 

 

 مقدمه  -1

سال  بهجهان سال عیتوسعه سر ل یدلبه رویو ن یانرژ یتقاضا

  رهیقرن ذخ نیا  یاصل هایاز چالش ی کی است. شیدر حال افزا 

بنابرا   یانرژ س  ن،یاست.  که  است    دیجد  یهاستمیمهم 

در پاسخ   نهیهزو کم ست یز طیسازگار با مح یانرژ یسازرهیذخ

نگران پد  یجامعه  شناختیبوم  یهایبه   فناوری.  ندیآ  دیمدرن 

  ی کیزیف  سازیرهیذخ  یدر دو دسته  توانیرا م  یانرژ  سازیرهیذخ

روش  بندیطبقه  ییای میش  یسازرهیذخ  و   ی اصل  یهاکرد. 

  ی انرژ  یسازرهیذخ  ،یپمپ  یساز رهیذخ  یکیز یف  یسازرهیذخ

ذخ  یهوا و  ط  یانرژ   یسازرهیفشرده  ذخ  اریچرخ    ی رهیاست. 

باتر  ییا یمیش  یانرژ به  باتر  هایییعمدتاً   یدیاس   هاییمانند 

  ی هایباتر  بر  علاوهاشاره دارد.    یونی  ومی تیل  هاییسرب و باتر

پ  ییا یمیالکتروش  یهاخازن  ،یسنت   ل یدلبه  زین  یسوخت  یهالیو 

عملکرد    ،یطولان  یعمر چرخه  ع،یشارژ سر  ت یمانند قابل  ییایمزا

هز و  بالا   دارندگسترده    کاربردی  نییپا  ینگهدار  یهانهیتوان 

(Simon & Gogotsi, ; Zhao et al., 2021; Kazazi, 2017

Faryabi & Kazazi, 2019; 2008.) 

توان  می  را  هاابرخازن  ،یانرژ  سازیرهیذخ  سازوکاربر اساس  

دسته دو  طبقه  یبه  )  بندیمختلف  خازن1کرد:    ی هیلا  های( 

)EDCL)  ییا یمیالکتروش  یدوگانه و  شبه2(  .  هاخازن( 

 فرایند  تا  اندافتهیتوسعه    یدیبریه  یهاستمیس  ،براینعلاوه

غ  کیفاراد برا  کیرفارادیو  ترک   یرهیذخ  یرا  در    .کنند  ب ی بار 
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EDCL  ،رهاساز  سازوکارها و  الکترواستات  یتجمع  بر    کیبار 

جداساز مق  یاساس  در  مشترک    اسیبار  فصل  در  نانو 

با توجه   . ردیگ یشکل م ت یالکترود و الکترول نیب ییای میالکتروش

ا در    ی سازرهی ذخ  سازوکار  نکهیبه    یفرایندها  EDCLبار 

ه  کیفارادا ریغ ش  چی است،  رخ    الکتروشیمیایی  یی/ ایمیواکنش 

 ،تورم مواد فعال  ،یندیافر  نیچن   اجرای   ینتیجه   در  ،و  دهدینم

  شود، یم  جادیا  هیدر هنگام شارژ و تخل  یمعمول  هاییکه در باتر

  های ابرخازن  ای   هاخازنشبهاین در حالی است که    .رودیم  نیاز ب

فارادا  یرهیذخ  سازوکار  ی دارا  ایاح   / ش یاکسا اساس    ییبار  بر 

. هستند  الکتروشیمیایی  رپذیو برگشت   عیسر  یسطح  هایواکنش

  100تا    10  ها خازنشبه  ت ی، ظرفهاEDLC  ت یبا ظرف  سهیدر مقا

  ای هیلا  ل یتشک  ی جابه  ،های الکترولیت ونی   را یز  ؛است   شتر بی  برابر

 از.  کنندیالکترود نفوذ م  یسطح الکترود، در ماده  یدوگانه رو

ها EDCL  از  کمتر  معمولاً  هاخازنعملکرد توان شبه  گر،ید  سوی

 Jeanmairet)  کندتر است   ییرادا اف   یندهایاشامل فر  رایز  ؛است 

Shao et al., 2020; 2Xu et al., 202; et al., 2022.)  

ابرخازن  کهدرحالی در  استفاده  مورد  فعال  لایهمواد    ی های 

شا ویژهم دوگانه  سطح  مساحت  با  کربنی  مواد  انواع  بالا    یل 

شبه رخازنهستند،  پلیمرهای  از  پلیها  نظیر  آنیلین،  سانا 

پلیپلی نظیر  پیرول،  فلزی  اکسیدهای  یا  ، NiO  ،2MnOتیوفن 

4O3Co  3  وMoO  یبرابرند.  الکتروفعال بهره می  یعنوان مادهبه 

  ی عنوان الکترودهاحداکثر عملکرد را به  یفلز  یدهایاکس  نکهیا

داشته باشند که شامل    یالزامات خاص  دیابرخازن ارائه دهند، با

Jiang; Xiong et al., 2015; Yin et al., 2019 ) است  ریموارد ز

et al., 2018:) 

 ؛بالا ت یهدا.1

 ؛ یانتخاب  لی پتانس  یدر پنجره  ر یمتغ  ونی داسیاکس  های حالت .2

   های الکترولیت.تر یوننفوذ راحت برای متخلخل ساختار .3

، 4O2NiCoمانند  ییدوتا یفلز  یدهایاکس ر،یاخ یهادر سال

4O2ZnCo  ،4O2CoFe  ،4NiMoO  ،4CoMoO  ،4MnMoO ،

4FeMoO    33وO10Mo6Ag  الکترودبه مواد    ی برا  یعنوان 

اند. گزارش شده است  مورد توجه قرار گرفته  ار یها بسابرخازن

اکس الکتروش  توانندیم  یی دوتا  ی فلز  یدهایکه    ییا یمیعملکرد 

به  یفلز  یدهایاکس  از  یبهتر هم  لیدلواحد  سهم    افزایی اثر  و 

ب  .دهند  نشان  خود  از  شانجداگانه  یاجزا  یبیترک   یخازن   ن یاز 

(  4NiMoOنانوساختار )   بداتی مول  کل ی، نییدوتا  یفلز  یدهایاکس

استفاده    یرا برا  ایگسترده  یقاتیگذشته توجه تحق  یدر طول دهه 

کاتال  یانرژ  لیتبد  ،یانرژ  یرهیذخ  یدر عرصه به خود    زوریو 

  4NiMoO  یونی   ب ی موجود در ترک   ونیکات  Ni+جلب کرده است.  

مادهت اس  ون یآن  (4MoO-)  بداتیمول  ونیو   هر  دارا  ای.    ی که 

، باشد، 6آن،  ونی داسیحالت اکس نیدر بالاتر بدنی مول ونیآنو ساک 

مولبه م  بداتیعنوان  صنعتشودیشناخته  نظر  از    بات یترک   ،ی. 

کاتالبه  بداتیمول   ی دارو  ، یخوردگ   یبازدارنده  زور، یعنوان 

بس  ،یتشعشع و  ش  گری د  یاریابرخازن  مواد   درمهم    ییا یمیاز 

مشهور    یمتریکالر  و  تروژنین  تیمانند تثب  یتخصص  یکاربردها

 (.Li et al., 2019; Nti et al., 2018)هستند 

  است.   g F  2500-1خالص    4NiMoO  یژهیو  یتئور  ت یظرف

 ازطریقکه    ،خالص  4NiMoO  یعمل  ت یظرف،  حالبااین

کمتر    اریاغلب بس  د،آییبه دست م  ییایم یالکتروش  یهاشیآزما

مواد    زساختاری از ر  یتابع  یادیآن است و تا حد ز  یاز مقدار نظر

 (.Chen et al., 2016)  سنتزشده است 

4NiMoO    یوجود دارد: در دما  بلوریعمدتاً در چهار شکل 

از)کوچک  نییپا  4NiMoO-α(،  سلسیوس   یدرجه  600  تر 

ثابت   کی نی)مونوکل  = a = 0.005 ± 10.469  ،b  ی شبکه  یها با 

0.005 ± 9.516  ،c = 0.005 ± 7.143  فضا گروه  ؛  C2/m  ییو 

 داریاند( پاقرار گرفته  یوجههشت   یهادر مکان  بدنیمول  یهااتم

-β(،  سلسیوس  یدرجه  600از    شیبالاتر )ب  ی است. در دماها

4NiMoO  4با    زومورفی)اNiMoO-αکیدر    بدنی مول  یها، اما اتم 

م  یچهاروجه  یشبکه  ت یموقع دست  به  دارند(  . دآییقرار 

(II)-4NiMoO  ن  ینوع ساختار  از  بالا  با    بداتیمول  کلیفشار 

ثابت   کینیمونوکل   یشبکه ساختار    نیا  یشبکه  هایاست. 

 = a = 0.005 ± 4.65591  ،b = 0.005 ± 5.6808  ،cصورت  به

4.91126 ± 0.005 Å  فضا گروه  برخهستند  P2/c  ییو  در    ی . 

اشاره شده    4NiMoO-ωصورت  به  بداتیکل مولین  یبه نوع  ،منابع

همچن ترک   دراتهیه  یشکل  ،نیاست.   بداتیمول  کلین  ب یاز 

با    کینکلییتروجود دارد )ساختار    O2.nH4NiMoOصورت  به

 ,a = 6.7791 ± 0.005, b = 6.8900 ± 0.005 یشبکه هایثابت 

c = 9.2486 ± 0.005 Å) (Peng et al., 2015.) 

روش به  مولیبدات  ازجمله  نیکل  متنوعی  بسیار  های 

س رهیدروترمال،  و  الکتروریسی  مایکروویو،  ژل،  سوب  ل 

، سنتز  حالبااینشیمیایی یا فیزیکی از فاز بخار تهیه شده است.  

  گفتنی ندرت در دسترس است.  فعال به  یالکتروشیمیایی این ماده
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در روش که  که  است  سنتزی  ماده  درنهایت های  فعال   یپودر 

می بهحاصل  پودر  بایدست شود  مانند    دآمده  چسب  یک  با 

  ی کنندهجمع( ترکیب و بر روی  PVDFوینیل دن فلوراید )پلی

چسب  شود.  چسبانده  عایق  جریان  اغلب  استفاده  مورد  های 

ا هستند  الکتریسیته   سبب  الکترود  و  داخلی  مقاومت  فزایش 

  (.Borhani et al., 2016; Peng et al., 2015) شوندمی

کارآمد برای ساخت الکترودهای    ی از روش  ،در تحقیق حاضر

بدون چسب نیکل مولیبدات استفاده شده است که شامل رسوب  

ماده سطح    یالکتروشیمیایی  بر  فوم    یکنندهجمعفعال  جریان 

آمده از حیث دست نیکل و عملیات حرارتی آن است. الکترود به

ذخیرهشناسی  ریخت ساختار،   خواص  دقت  و  با  انرژی  سازی 

 .  شدارزیابی 

 ق یتحق  روش -2

آزمایشگاهی   یدرجهدارای  مورد استفاده    یاولیهمواد    یهمه

از آب    ،نیهمچناند.  آلمان خریداری شده  1بوده و از شرکت مرک

شده استفاده    شیعنوان حلال در تمام مراحل آزمابهدوبارتقطیر  

 است. 

 نشانی الکتروشیمیایی نیکل مولیبداترسوب -1-2

از   نیکلجریان    یکنندهجمع،  نشانیلایه  فرایندقبل    ، فوم 

آلودگیمنظور  به لایهزدودن  و  شد.  یها  اسیدشویی   اکسیدی، 

 HClمولار    6دقیقه در محلول    30  مدتبهفوم نیکل  ،  منظوربدین

شو داده شد.  و ور شد و سپس با آب مقطر و اتانول شست غوطه

 . شدخشک  2کن خشکمورد نظر در  یزیرلایه ،درنهایت 

نشانی الکتروشیمیایی جریان  در این تحقیق، از روش رسوب

تهیه برای  دوالکترودی  سل  در  کاتدی  نیکل    یثابت  الکترود 

است.   شده  استفاده  مورد    یینها  ت ی الکترول  ب یترک مولیبدات 

استات،    ومیمولار آمون  0/ 1با غلظت    یاستفاده شامل محلول آب

مولار    1 /0،  (EDTAک اسید )آمین تترا استی اتیلن دیمولار    0/ 1

ن  0/ 1و    میسد  بداتیمول  هانمک  نیبود که ا  کلین  تراتیمولار 

م  ترلییلیم  100در حجم    ب ترتیبه مقطر حل    pH.  شدندیآب 

ته  یهیاول مقدار  کهبود    4/ 5شده حدود  هیمحلول  افزودن    یبا 

تهافت ی  شیافزا  8به حدود    اک یآمون از  پس   ت،یالکترول  یهی. 

ن  انیجر  نشانیهیلا  فرایند فوم  از  استفاده  با   کلیثابت 

 
1. Merck 

2. Oven 
3 X-ray diffraction 
4. Fourier-transform infrared spectroscopy 

5. Field emission scanning electron microscopy 

ورق با مساحت    کی( و  یعنوان کاتد )قطب منفشده بهییشو دیاس

مثبت( با    طب عنوان آند )قبه  L316  دینزن گربالا از فولاد زنگ

ته محلول  از  بههیاستفاده  الکترولشده  دما  ت یعنوان    80  یدر 

  یی نها  دهیپوشش  انیجر  یچگال  انجام شد.سلسیوس    یدرجه

  یهیآند و کاتد در کل  یبود. فاصله  2mA/cm  20مورد استفاده  

بود.  متر  سانتی  3ثابت نگه داشته شدند که حدود    هایشیآزما

الکترول  ،دهیپوشش  فرایند  نیدر ح  ن،یهمچن توسط    ت یحمام 

  ی باق  کنواخت ی  یکار برا  نیکه ا  شدی هم زده م  یسمغناطی  زنهم 

حذف  و  الکترودها  سطح  در  حمام  غلظت  و  دما  ماندن 

مرحله  .شدمیانجام    یغلظت  ونیزاسیپلار اتمام  از    ی پس 

از درون محلول    کلیالکترود فوم ن  ،ییایم یالکتروش  دهیپوشش

شو داده شد و سپس در درون آون  وخارج و آب مقطر شست 

 یدرجه  450  یشده در دماهی الکترود ته  ،درنهایت .  شدخشک  

کلس   3مدت  بهسلسیوس   الکترود    نهیساعت  تا    4NiMoOشد 

   حاصل شود.

 نیکل مولیبدات کترود لیابی ا مشخصه -2-2

تع  بلوریساختار    یبررس به  نییو  پوشش  با  آمده  دست فاز 

Unisantis XMD-مدل    ،XRD)  3ایکسپرتو  استفاده از پراش  

زاویه  (300 با  شد.    80تا    10از    2روبشی    یو  انجام  درجه 

ش مولیبداتفعال    یماده  ییایم یساختار  از    نیکل  استفاده  با 

ساخت شرکت  (  FTIR)  4هیفور  ل یتبدمادون قرمز    یسنجفیط

BRUKER  مساحت سطح  برای  .  شد  ی بررس آوردن  به دست 

شده، دادهفعال پوشش  یها در مادهتخلخل  یویژه و حجم ویژه

جذب/  آزمون  دمایواجذب    از  در    ی درجه  -196  نیتروژن 

سطحی الکترود شناسی  ریخت همچنین،  ستفاده شد.  اسلسیوس  

میدانی تهیه نشر  روبشی  الکترونی  میکروسکوپ  توسط   5شده 

(FE-SEM)    مدلMIRA3 TESCAN-XMU  .شد از    ارزیابی 

آنالیز عنصری نیز برای بررسی    ی( و نقشهEDSآنالیز عنصری )

 ها استفاده شد. ال و بررسی توزیع آنفع  یعناصر موجود در ماده

 رود ت بررسی الکتروشیمیایی الک  -2-3

ابرخازنی  بررسیمنظور  به خواص  و  الکتروشیمیایی  های 

تهیه س الکترود  از  سهشده  دستگاه  و  الکترودی  یستم 

های استفاده شد. آزمون  Autolabگالوانواستات   - پتانسیواستات
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شامل  انجام چرخهشده  شارژ  1ایولتامتری  جریان    2تخلیه – و 

طیفثابت  آزمون ،  و  الکتروشیمیایی  امپدانس  نگاری 

سهچرخه سیستم  در  بود.  از  پذیری  استفاده  مورد  الکترودی 

نقره/  استاندارد  کلرید    الکترود  پلاتین    (Ag/AgCl)نقره  و 

بهبه شد.  ترتیب  گرفته  بهره  کمکی  و  مرجع  الکترود  عنوان 

تهیه الکترود  استفاده  شده بههمچنین،  الکترود کاری  .  شدعنوان 

مولار هیدروکسید پتاسیم    2الکترولیت مورد استفاده محلول آبی  

آزمون بود.  اتاق  دمای  ولتامتری چرخهدر  نرخ  ایهای  های  در 

  0پتانسیل    یولت بر ثانیه در بازهمیلی  50تا    10روبش پتانسیل  

انجام شدند.  Ag/AgClالکترود مرجع  در مقایسه باولت  0/ 7تا 

،  1های ثابت مختلف  تخلیه در چگالی جریان - های شارژآزمون

اندازه   10و  5،  2 گرم  بر  ظرفیت  آمپر  شدند.   یویژهگیری 

تهیه ابرخازنی  )الکترودهای  تخلیه  زمان  از  استفاده  با  (  Δtشده 

منحنی شارژ)مطابق  آزمون  در  تخلیه  تخلیه(  - های 

 دست آمد.ه ب  1 یمعادلهالکتروشیمیایی مطابق 

C = 
𝑖 ∗ ∆𝑡 

𝑚 ∗ ∆𝑉
  (1) 

 (i)گرم، بر فاراد حسب   بر خازن یویژه ظرفیت   (C)  ،رابطه این در

آمپر،    بر تخلیه جریان بر  یمادهوزن    (m)حسب  حسب    فعال 

 & Jothi) ولت است   حسب   بر پتانسیل یبازه  )∆(Vگرم و  میلی

Shanthi, 2015) . 

الکتروش  هاییرگیاندازه فرکانس    یبازهدر    ییایمی امپدانس 

kHz  100    تاmHz  100    ل یپتانس  ی دامنهبا  mV  10±  ستم یدر س  

داده  یالکترودسه شدند.    از   آمدهدست هب  های انجام 

الکتروش  هاییریگ اندازه نرم   ییایمیامپدانس  از  استفاده  افزار  با 

آزمون   شدند.  لی و تحل  یابیارز  ZSimامپدانس    یهاداده  لیتحل

  g A  5-1چرخه و در چگالی جریان    2000پذیری برای  چرخه

 انجام شد. 

 نتایج و بحث  -3

 یابی الکترود هیدروکسید نیکل مشخصه -1-3

شده بر سطح فوم نیکل  دادهنازک پوشش  یلایهساختار فازی  

پراش   یالگو   1شکل  ایکس بررسی شد.  پرتو  با استفاده از پراش  

الکترود    کسیا  پرتو  سطح  م  4NiMoOاز  نشان  دهد. یرا 

ملاحظههمان شکل  این  در  که  صرفمی  طور  از شود،  نظر 

شده به  دادهنشان  هایکیپ  ریساهای مربوط به نیکل خالص،  پیک

 
1. Cyclic voltammetry 
2. Galvanostatic charge/discharge 

مونوکل فضا  4NiMoO  ک ینیساختار  گروه  )شماره    C2/m  یی با 

داده  86-0361کارت   نسبت  پمی(  پهن    هایکیشوند.  نسبتاً 

نشاندست به ضع  ینگیبلور  یدهندهآمده    ی اندازهو    فینسبتاً 

توجه    انی. شااست   بداتیمول  کلینانوذرات ن  یها کوچک بلورک 

مربوط به    حاصلهپوشش    ،آمدهدست به  یمطابق الگو   ،است که

فعال سنتزشده    یماده   دهدیاست که نشان م  4NiMoO-αفاز  تک

آلفا  درواقع  ,Jothi & Shanthi)است    بداتیمول  کل ین  یفاز 

فعال سنتزشده با    ی نمونه  هایبلورک   یاندازهعلاوه،  به  (.2015

 (: Parvizi & Kazazi, 2018)شرر محاسبه شد    یرابطهاستفاده از  

d=(0.9×λ)/(w×cosθ)   (2) 

طول موج    λ  است،  هاک بلور  یاندازه  نیانگیم  d  این رابطه،در  

Cu Kα    نانومتر( است،    0/ 154)  کسیا  پرتو ازθ  پراش    یزاویه

 طبق.  است   انیبه راد  کیدر نصف شدت پ  کیپ  یپهنا  wبراگ و  

 یاندازه(،  220)  یصفحهمربوط به    کپی  از  استفاده  با  ،محاسبات

نانومتر به دست    17/ 8برابر    بداتیمول  کلینانوذرات ن  هایبلورک 

 آمد. 

 

 الکترود نیکل مولیبدات ایکس پرتو الگوی پراش . 1 شکل

اطم  ترقی دق  یبررس  منظوربه تشک  نانیو  فاز    لیاز صحت 

آلفا  بداتیمول  کلین فاز  ا،  با  سطح  جاد ی پوشش  بر  شده 

شد و آزمون   ده یتراش  ،ونیناسیکلس  ات ی پس از عمل  ،الکترود

FTIR  فیط  2انجام شد. شکل    لهحاص  یاز پودرها  FTIR  

الکتروددهی تراش  یپودرها  از  مولیبدات   شده  نشان   نیکل  را 

مربوط    cm  879-1و    963موجود در حدود    ی. نوارهادهدیم

ارتعاش   ، نیهمچن.  هستند  Mo-Oگروه    یکشش  یها به 

را در حدود    Mo-O-Moگروه    یچشی پ  هایارتعاش  توانیم
1-cm  605  تشک نوار    cm-1در حدود    شدهلیمشاهده کرد. 
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  ی نوارها  ،درنهایتاست.    Mo-O-Niمربوط به ارتعاش    716

  های به ارتعاش  cm  1628-1و    3585شده در حدود  لیتشک

م  O-Hگروه    یکشش که    گفتنی.  شوندیمربوط  است 

فاز    لیتشک  یدهندهنشان  ایزوا   نیشده در الیتشک  ینوارها 

4NiMoO  است(Moreno et al., 2010 .) 

ا به    زان یدر دسترس و م  ژهیمساحت سطح و  نکهی با توجه 

س  یممستقی  ارتباط  هاتخلخل واکنش  ک ینتیبا    های انجام 

ا  یانرژ   سازیرهیذخ  ییای میالکتروش که  پارامتر   نیدارد  بر  مهم 

جر دارد،    ییبسزا  تأثیر شده  هیته  یالکترودها  دهیانینرخ 

مواد    حفرات  یکل  یویژهحجم    نیو همچن  ژهیمساحت سطح و

به روش    بداتیمول  کلین  شده بر سطح الکتروددادهفعال پوشش

BET  و    دمایهم  هاییمنحن  3شکل    شد.  ی رگیاندازه جذب 

ن برا  تروژنیواجذب  ن  ی ماده  یرا  نشان    بداتیمول  کلیفعال 

هماندهدیم م .  مشاهده  که  و    های یمنحن  شود،یطور  جذب 

نوع    سیسترزیبا حلقه ه  IVنوع    زوترمیا  یدارا  تروژنیواجذب ن

H1    است مزوپور  مواد  مشخصه  که   ,.Kazazi et al)هستند 

  استفاده   با  هاتخلخل  یویژهو حجم    ژهیمساحت سطح و   (.2017

ن  دمایهم  هایمنحنی  از واجذب  و  اساس    تروژنیجذب  بر  و 

  gr/2mو    gr/3cm  28 /0ترتیب  هب  ومحاسبه شدند    BETروش  

شمار  که اعداد بزرگی برای یک پوشش سرامیکی به  هستند    71/ 2

میمی مولیبدات  نیکل  نانوذرات  بالای  سطح    سبب  تواندآیند. 

در الکترود    یانرژ  ل یتوان تحو   ش یو افزا  دهیانیبهبود نرخ جر 

 . شود نیکل مولیبدات

مولیبدات بررسی    منظوربه نیکل  الکترود  ریزساختاری 

  FESEM  ریتصاوهای میکروسکوپی انجام شد.  بررسی  ،شدهتهیه

ن فوم  و    کلیاز  در  خالص  مولیبدات  نیکل  الکترود 

مختلفنماییبزرگ شکل    های  شده  4در  داده  .  است   نشان 

شود که فوم نیکل دارای ساختاری متخلخل و منظم مشاهده می

یون و خروج  برای ورود  را  زمینه  که  به  است  الکترولیت  های 

مهیا میبستر   بزهمچنین،  سازد.  الکترود  پایینگردر  در   نمایی 

از   کنواخت یپوشش    کی  که  شود می  مشاهده  شدهالکترود تهیه

بزرگ  جادیا  بداتیمول  کلین در  است.  بالاتر    هاییینماشده 

  هایی خالص از کره  بداتیمول  کلین  وششکه پ  شودیمشاهده م

کره  لیتشک از  هرکدام  که  است    ی زیر  ار یبس  ذرات  از  ها شده 

  برای را    ییبالا  یویژهسطح    ز یذرات ر  نیشده است. ا   لیتشک

که در تطابق با   کندیم  میتسل  ییای میالکتروش  هایانجام واکنش

   .است  BETآزمون  جینتا

 
 فعال نیکل مولیبدات  یماده  FTIRطیف . 2 شکل

 
 فعال نیکل مولیبدات  یبرای ماده  تروژنیجذب و واجذب ن دمایهم  یمنحن. 3 شکل



 18 10- 21(، 1403 تابستان، )2، شماره 13های پیشرفته: دوره  و همکاران / فصلنامه مواد و فناوری مهدی کزازی

 

   

 
 های مختلفنمایی( الکترود نیکل مولیبدات در بزرگ ه  –. تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از سطح )الف( فوم نیکل خالص و )ب  4 شکل

 

 مولیبدات الکترود نیکل  ابرخازنیبررسی عملکرد  -2-3

ولتامتر آزمون    زان یم   یابیارز  یبرا  توانیم  ایچرخه  یاز 

وا یمیالکتروش  یندهایافر  یرپذیبرگشت  انجام   سازوکار  یی 

الکتروشیمیاییواکنش   CVمنحنی    5شکل  .  کرداستفاده    های 

 تا  10مختلف از    روبش  هایالکترود نیکل مولیبدات را در نرخ 
1-mVs  50  شود، یم  دهدی  وضوحبه  که  طورهمان دهد.  نشان می  

کاهش  یشیاکسا   هایکیپ  یدارا  CV  منحنی ا  است   یو    ن یکه 

واکنش  هاکیپ (  ردوکس )  کاهش - شیاکسا  کیفاراد  هایبه 

ا  شوندیم  داده  نسبت  گواه  که    ن یو  هستند    سازوکار موضوع 

  های کیپ   این.  است   خازنینوع شبه  ازبار الکترود    سازیرهیذخ

  ل یتبد  رپذیبرگشت   کیبه واکنش فاراد  یکاهش قو  - شیاکسا

Ni(II)/Ni(III)  شده است    رفتهیپذ  ی خوب. بهشوندینسبت داده م

واکنش ن  ی ماده  کی فاراد  هایکه  در   بداتیمول  کلیفعال 

 (. Wu et al., 2015) هستند  ریمطابق ز ییا یقل هایت یالکترول

(3)                                   Ni2+ + 2OH− → Ni(OH)2 

(4  )              Ni(OH)2 + OH− → NiOOH + H2O + e− 

پتانسیل،    ،شودمشاهده می  ،همچنین نرخ روبش  افزایش  با 

های کاتدی  تر و پیکهای مثبت سمت پتانسیلهای آندی بهپیک

پتانسیلبه منفیسمت  جاب های  میهتر  که  جا  امر  شوند  به  این 

مربوط   الکترود  داخل ساختار  به  یون  نفوذ  نرخ  در  محدودیت 

جابحالبااینشود.  می این  شبهه،  الکترودهای  در  خازنی  جایی 

 قبول است. م و برای این الکترود قابلمرسو 

 
در   نیکل مولیبدات ای الکترودولتامتری چرخه  . منحنی۵ شکل

 مختلف  شبروهای نرخ

در نرخ    CVهای  الکترود بر اساس منحنی  یویژههای  ظرفیت 

محاسبه شد که نتایج   4 یرابطههای مختلف با استفاده از روبش

 : است  نشان داده شده 6در شکل 

(5   )                                                C =
∫ i(E)dE

E2
E1

mν(E2−E1)
 

رابطه،  در   الکترود،    یماده جرم    mاین  در  نرخ روبش    νفعال 

𝐸2)پتانسیل و )  − 𝐸1   پتانسیل مورد استفاده در آزمون    یپنجره

چرخه است.  ولتامتری  شکل  همانای  در  که  مشاهده   5طور 

یابد که  با افزایش نرخ روبش کاهش می  ی ویژهشود، ظرفیت می
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ها به داخل ساختار  نفوذ یون  فرایند دلیل محدودیت زمانی در  به

می اتفاق  ابحالبااینافتد.  الکترود  ظرفیت  ق،  با  درصد    65ای 

قبول  شود که قابلبرابری نرخ روبش پتانسیل دیده میپنجافزایش  

 است. 

 
نرخ   در مقایسه باالکترود  یویژه . روند تغییرات ظرفیت 6 شکل

 روبش پتانسیل

  ی اب یارز  ی( براGCDثابت )  انیجر  یهیتخل – آزمون شارژ

انجام شد.  هیته  الکترود   خازنیعملکرد شبه  شتریب   7شکل  شده 

  های انیجر  یدر چگالرا    4NiMoO  الکترود  GCD  هاییمنحن

از   می  A g  10-1تا    1مختلف  می  دهد.نشان  که  مشاهده  شود 

شارژ   فراینددر طول هر دو    ایولتاژ پا  یهیناح  کی  ها دارایمنحنی

تخل تبد  هستند  هیو  به  مربوط    Ni(II)/Ni(III)  کیفاراد  لیکه 

 ه یتخل - شارژ  هاییدر منحن  ا یولتاژ پا  ینواح  نیوجود ا.  است 

   الکترودها است. یخازنمشخص رفتار شبه

 
 های ثابت مختلف تخلیه در جریان -  . نمودارهای شارژ7 شکل

محاسبه   1  یرابطه با استفاده از    الکترود  یویژه  یهات یظرف

نتایج در شکل   نتایج    8شد و  نشان داده شده است. بر اساس 

آمده، الکترود بدون چسب نیکل مولیبدات دارای ظرفیت  دست به

1-F g  676    جریان ابقای    A g  1-1در چگالی  همچنین،  است. 

برابری چگالی جریان با افزایش دهدرصد    45قبول  ظرفیت قابل

 برای این الکترود حاصل شد.

 
های الکترود در چگالی جریان  یویژه . روند تغییرات ظرفیت 8 شکل

 مختلف

قدرتمند   یکی( تکنEIS)  ییایمیامپدانس الکتروش  ینگارفیط

الکترودها ازجمله انتقال    یکینتیس یهایژگ یو قیدق   یبررس  یبرا

الکترود/  مشترک  فصل  در  نفوذ  رفتار  و  است.    ت ی الکترول  بار 

نشان   4NiMoO  یالکترودها  یرا برا   ست یکوئینمودار نا  9شکل  

مولار    2  یآب  ت یدر الکترول  یمدار باز تعادل  ل یانسکه در پت  دهدیم

  نشان   که   طورشده است. همان  یرگیاندازه  میپتاس   دیدروکسیه

خط    کیو    رهیدامین  کیاز    EIS  نمودارهای  است،  شده  داده

بالا تا متوسط    هایدر محدوده فرکانس  ب یترتبه  دارب یش  میمستق

فرکانس محدوده  تقاطع  یتشک  نییپا  های و  محل  است.  ل شده 

بالا   هایدر فرکانس یقیدر محور مقاومت حق ست یکوئینا فیط

(  sRالکترود )   یمحلول و مقاومت داخل  یاز مقاومت اهم  یبیترک 

انتقال   فراینداز    یناش  کیمربوط به واکنش فاراد  یرهیدامی. ناست 

انتقال بار )  الکترود نسبت  ctRبار است و قطر آن به مقاومت   )

م مستقشودیداده  خط  نفوذ    می.  به   دیدروکسیه  ونیمربوط 

(  Wاز امپدانس واربورگ )   یبه داخل الکترود و ناش   ت یالکترول

برا  (.Zou et al., 2016)است   استفاده  مورد  معادل    ی مدار 

  ZSimبا استفاده از برنامه  ست ی کوئینا ینمودارها وتحلیلتجزیه

است. شده  داده  نشان  شکل  داخل  برای    ctRو    sRمقادیر    در 

گیری شدند که  اهم اندازه  5/ 14و    0/ 51ترتیب برابر  الکترود به
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می نشان  و  است  پایینی  این  مقادیر  در  پیشنهادی  روش  دهد 

ق الکترودی با مقاومت داخلی پایین و عملکرد مناسب را  تحقی

 کند.  ایجاد می

 

 
و مدار معادل   بداتیمول کلیالکترود ن ستیکوئی نا فیط. 9 شکل

 هایمنحن  لیمربوط مورد استفاده در تحل

نفوذ  مشخص    وضوح به نرخ  در  محدودیت  که  است  شده 

عامل  یون الکترود  ساختار  داخل  به  الکترولیت  های 

های بالا  ها و چگالی جریانعملکرد آن در توان  یمحدودکننده

ازاینمحسوب می انتشار یونشود.  نرخ  الکترولیت در رو،  های 

کلیدی در عملکرد توان بالای آن    عاملیدرون ساختار الکترود  

OH  (-OHD  )-  ونیانتشار    ب یضری،  کمّ  از نظر.  رودبه شمار می

نیکل  در   الکترود  ساختار  م  مولیبداتداخل  خط    توانیرا  از 

محاسبه کرد    ریز  یبا توجه به معادله   آنمتناظر    نفوذیواربرگ  

(Kazazi et al., 2014 :) 

(6)                                                  DOH− = 0.5 (
RT

An2F2σwC
)

2

 

  T،  (K 1-J mol 314 /8-1) است هاثابت گاز R  این رابطه،در 

در معرض الکترود،  مساحت سطح  A، (K 298در این کار دما )

n جاسازی )در   فرایند نیتعداد الکترون ها در هر مولکول در ح

  C،  (C mol  96500-1)  است  ی ثابت فاراد  F،  (1این کار برابر  

فاکتور واربورگ    wσو    ت یالکترولهیدروکسید در    یهاونی غلظت  

قسمت   با  که  )  حقیقیاست  ناحیه(  reZامپدانس  خط    یدر 

 زیر است:  یرابطهواربورگ دارای 

(7)                                  Zre = RD + RL + σwω−1
2⁄ 

ر  reZ  نیب  یخط  ینمودارها فرکانس  یشهی و    ی ها مربع 

ω−1ی ) اهیزاو
هر دو الکترود    یبرا  نییفرکانس پا  ی هیدر ناح(  ⁄2

  د یدروکسیه  ونینفوذ    ضریب   نشان داده شده است.   10در شکل  

و    10( در شکل  σ-wشده )ت ی ف  خط  ب یاز شدر داخل الکترود  

 .محاسبه شد s 2cm 10-9 × 33 /1-1برابر ( 6) یرابطهبر اساس 

 

 
 یبرا نییپا یهادر فرکانس ω-1/2و  reZ نیب یرابطه . 10 شکل

 نیکل مولیبدات  الکترود

  ی برا   یاساس  یاریمع  مدتیطولان  ای چرخه  یداریپا

منظور، عملکرد    نیاست. به ا  یالکترود ابرخازن   یعمل  یکاربردها

  ی متوال  یهایریگاندازه  ازطریق  4NiMoOالکترود    ایچرخه

در چگال  انیجر  هیتخل – آزمون شارژ  A g  5-1  انیجر  یثابت 

نشان داده    11در شکل    جیاشد که نت  یابی چرخه ارز  2000  یبرا

  ، نیکل مولیبداتالکترود    شود،می  مشاهده  که  طورهمان.  اندشده

اول را حفظ    یچرخه  ت یظرف  درصد  89/ 1  ،چرخه  2000پس از  

نشان که  است  خوب    اریبس  ایچرخه  یدارپای   یدهندهکرده 

 است.  یدیبریالکترود ه

 
ای الکترود نیکل مولیبدات در  نمودار پایداری چرخه . 11 شکل

 A g 5-1چگالی جریان 
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 گیرینتیجه -4

الکترود نیکل مولیبدات بدون استفاده از    ،حاضر  تحقیقدر  

ای نسبتاً ساده و کارآمد شامل  دومرحله  فرایندچسب و با یک  

نشانی الکتروشیمیایی نانوذرات نیکل مولیبدات و عملیات رسوب

و  شناختی  ریخت ساختاری،    از نظرحرارتی کلسیناسیون تهیه و  

نشانارزیابی شدابرخازنی   نتایج  موفقیت   یدهنده.  آمیز  رسوب 

با   مولیبدات  سطح    یاندازهنیکل  مساحت  و    ی ویژهنانومتری 

آن   است.    است بالای  مفید  ابرخازنی  الکترود  کاربرد  برای  که 

 یدر چگال  F g  676-1  یبالا  یویژه  ت یظرفبا    ،شدهالکترود تهیه

 ت یظرف  یابقا  درصد   45بالا )  دهیانیجر   ت ی، قابلA g  1-1  انیجر

  ی عال  ایچرخه  یداری( و پاهیتخل   انیدر جر   یبرابرده  شیبا افزا

 Aچرخه در    2000از    پس  یخازن   ت ظرفی   حفظ  درصد  89/ 1)

1-g 5 ) کردرا ارائه . 

 سپاسگزاری  -۵

آقای مهندس   آزمایشگاه سیدمصطفی میرشاهاز  ولد در 

 شود.سپاسگزاری می مرکزی دانشگاه ملایر
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