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수소발생반응을 위한 Ni4Cr 나노 섬유 전기화학 촉매 합성 및 특성 분석
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Abstract

Hydrogen evolution reaction(HER) was studied over Ni4Cr nanofibers(NFs) prepared by electrospinning
method and oxidation/reduction heat treatment for alkaline water electrolysis. The physicochemical and elec-
trochemical properties such as average diameter, lattice parameter, HER activity of synthesized Ni4Cr NFs
could be modified by proper electrospinning process condition and reduction temperature. It was shown that
Ni4Cr NFs had average diameter from 151 to 273 nm. Also, it exhibited the overpotential between 0.419 V
and 0.526 V at 1 mA/cm2 and Tafel slope of -334.75 mV to -444.55 mV per decade in 1 M KOH solution.
These results indicate that Ni4Cr NFs with reduction heat treatment at 600 oC show thinnest diameter and
highest HER activity among the other catalysts.
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1. 서 론

1973년 1차 오일 쇼크와 1978년 2차 오일 쇼크

이후, 화석 연료 매장량의 한계와 더불어 화석 연

료의 사용으로 발생된 이산화탄소로 인한 지구 온

난화를 방지하기 위한 새로운 청정 에너지원에 대

한 연구가 가속화 되었다. 화석 연료를 대체할 에

너지원은 기술적으로 실현 가능해야 하고, 경제적

이며, 에너지 생산 시 환경 오염 물질을 배출하지

않아야 한다. 많은 연구자들이 이에 따른 에너지원

으로 바이오매스, 태양열, 풍력, 지열, 조력, 바이오

가스 등을 제안하였고 현재까지 많은 연구를 진행

해오고 있다. 그 중 수소는 지구상에서 가장 풍부

하고, 높은 에너지 밀도를 가지고 있으며, 연소 시

온실 가스를 발생시키지 않기 때문에 대해 많은 주

목을 받고 있다[1, 2]. 
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전 세계 수소 생산의 약 97%는 화석연료를 개질

하여 수소를 생산 하는 것이고, 3.9%가 물의 전기

분해이며, 광촉매나 바이오매스를 이용한 방법 등

이 나머지 0.1%를 차지한다. 가장 일반적인 수소

생산 방법인 화석 연료 개질은 매장량이 제한된 화

석 연료를 사용하며, 화석연료 개질 시 이산화탄소

가 함께 발생한다는 단점이 있다. 이로 인해 간단

한 구성으로 고 순도의 수소를 대량으로 생산할 수

있는 물의 전기분해에 대한 연구가 많이 진행되고

있다[3, 4]. 물의 전기분해를 통한 수소 생산 방법

중 가장 기술적으로 성숙된 alkaline법은 낮은 전류

밀도를 보여주며 내식성이 큰 전극이 필요하다는

단점이 있지만, 전극으로 상대적으로 저렴한 비 귀

금속을 사용하고 장기간 사용할 수 있다는 장점으

로 인해 상업적으로 가장 많이 사용되는 방법이다

[5]. alkaline solution에서 전기 분해 반응이 진행되

는 동안, anode와 cathode에서 다음과 같은 반응을

형성한다[6].

cathode : 2H2O(l) + 2e- → H2(g) + 2OH-
(aq)

anode : 2OH-
(aq) → 1/2O2(g) + 2e-

또한, 수소 발생 반응 중 cathode 전극 표면에서

수소 이온이 환원되면서 전극에 수소 원자 형태로

흡착하는 volmer 반응이 일어난 후, 하나의 흡착된

수소 원자와 용액의 수소 이온이 반응하는 Heyrowsky

반응이나 흡착된 수소 원자 간 결합하는 Tafel 반

응에 의해 수소가 발생한다[7].

volmer : H+
(aq) + e- → Had

tafel : 2Had → H2

Heyrowsky : H+
(aq) + Had → H2

물의 전기 분해 시 전체 반응 중, 산소와 수소 발

생 반응에 대한 과전압이 가장 크며 수소 발생 효

율을 증가시키기 위해 과전압을 줄이는 것이 중요

하다. Pt는 낮은 과전압과 높은 활성으로 가장 우

수한 수소 발생 반응 촉매이지만, 비싼 가격과 매

장량의 한계로 인해 저렴하고 매장량이 풍부한 촉

매 물질로 대체되어야 할 필요가 있다. 이로 인해,

수소 발생 반응 촉매 연구는 기존의 귀금속 위주의

촉매에서 상대적으로 가격이 저렴한 Fe, Co, Ni,

Cu, Mo, W과 같은 전이 금속을 이용한 metal
sulfide, metal selenide, metal carbide, metal

phosphide 등에 대한 연구가 활발히 진행되고 있다.

특히, Ni을 기반으로 한 Ni-Zn, Ni-Mo, Ni-Fe, Ni-

P 합금 촉매 또한 저렴한 가격과 우수한 촉매 활

성을 보이며, Mo와 W이 S나 Se등의 chalcogenide

물질과 결합한 transition-metal dichalcogen은 저렴

하면서 귀금속 촉매의 성능에 비견할 만한 촉매 성

능을 보여주는 결과들이 보고되고 있다[8-18].

나노 섬유는 인간의 머리카락보다 약 1000배 정

도의 큰 비표면적을 가지고 있어 다양한 영역에서

활용 가능성이 높이 평가되고 있으며, 나노 촉매,

보호장비, 여과 필터, 조직 공학 분야 등에서 많은

연구가 진행되고 있다. 이러한 나노 섬유를 합성하

는 방식에는 주형법, 자기조립법, 화학증착법 등이

있지만, 길고 균일하며 다양한 조성의 나노 섬유를

쉽게 대량으로 얻을 수 있는 전기방사가 많이 이용

되고 있다[19-25]. 전기방사는 전기장을 이용하여

고분자 용액 및 고분자 용융물을 나노 스케일의 직

경을 갖는 연속된 섬유로 합성하는 방법이다. 전기

방사는 고분자 용융물에 금속 전구체를 용해하여

원하는 조성의 금속 나노 섬유를 쉽게 합성할 수

있으며, 전기 방사에 의해 제조된 나노 섬유는 넓

은 표면적, 균일한 내부구조, 다공성 등의 장점으로

인해 분리막, 의류, 에너지 저장 소재, 전극 소재,

인공 장기용 지지체 등의 산업에 활용하기 위한 관

련 연구가 보고 되고 있다[26-28]. 전기 방사 장치

는 분사 펌프(injection pump)와 노즐(nozzle), 접지

된 집전판(grounded collector) 그리고 고전압 전원

공급 장치(high-voltage power supply)로 구성되며,

일정한 속도로 공급되어 노즐에 맺힌 용액에 전압

이 가해질 때, 반구형 용액 표면의 양전하 간의 정

전기적 척력과 외부 공기층의 전기력에 의해 테일

러 콘(taylor cone)이 생성되고 임계 전기장 세기에

서 반발 전기력에 의해 표면장력을 극복하게 되면

서 용액의 제트가 테일러 콘 끝에서 방출되어 집전

판에 수집된다[29-34]. 전기 방사 장치는 매우 간단

하지만, 원하는 형태와 직경의 나노 섬유를 얻기 위

해 다양한 변수를 제어해야 할 필요가 있다. 전기

방사의 주요 공정 변수는 농도, 점도, 표면장력, 전

기전도도와 같은 용액 특성과 노즐 끝과 집전판 사

이의 거리, 용액에 가하는 전압의 세기, 용액의 공

급 속도 그리고 온도와 습도와 같은 방사 환경 등

이다. 농도와 점도, 표면장력 등과 같은 용액의 특

성은 나노 섬유의 형태와 직경에 많은 영향을 주는

데, 이러한 조건들은 용액 제조 시 전구체, 용매와

고분자의 종류와 함량을 조절하여 제어할 수 있다.

용액의 농도와 점도가 높을수록 비드(bead)가 없는

길고 균일한 나노 섬유를 얻을 수 있지만, 나노 섬
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유의 직경은 증가하게 된다. 그리고 용액의 전기전

도도가 상승할수록 나노 섬유의 직경은 감소하지만,

비드가 증가하고 일정한 형태의 나노 섬유를 얻기

에 어려움이 있다. 용액에 가하는 전압의 세기는 섬

유의 직경에 영향을 미치는 또 다른 인자로써, 일

반적으로 높은 전압을 용액에 가할수록 제트 표면

에 더 높은 전하 밀도를 공급함으로써 이온의 이동

도가 높아지기 때문에 더 높은 정전기적 반발력을

초래하게 되고 이를 통해 더 얇은 나노 섬유를 얻

을 수 있다. 용액의 공급 속도의 측면에서 보면, 속

도가 느릴 경우 직경이 작은 나노 섬유를 얻을 수

있지만, 용액의 공급 속도가 빠를 경우 큰 직경의

나노 섬유를 얻을 수 있고, 적정 속도보다 빨라질

경우 노즐 끝에 맺힌 용액의 크기가 커지며 집전판

에 섬유가 도달할 때까지 용매가 완전히 증발하지

못하여 리본 형태의 섬유 또는 비드가 형성될 수

있다. 전기 방사 시 용액의 온도와 대기의 온도가

높으면 고분자가 녹아 평편한 형태의 나노 섬유가

합성되며, 대기의 습도가 높을 경우 테일러 콘에서

집전판에 도달할 때까지 용매가 완전히 증발하지

못해 비드가 형성될 수 있기 때문에 온도와 습도를

제어하는 것도 중요하다[35-43]. 그리고, 나노 섬유

전기 방사 공정 변수 중 재현성에 가장 큰 영향을

주는 것은 일정한 온·습도 유지이기 때문에 방사 시

온·습도 제어가 보장되어야 한다.

본 연구에서는 Ni에 Cr을 추가하여 Ni의 알칼리

조건에서의 내 부식성 개선을 통해 향상된 내구성

을 확보한 1차원 나노 구조 NiCr NF(nanofiber) 합

금 촉매를 전기 방사와 산화 열처리, 환원 열처리

를 통해 합성하였으며, 환원 열처리 온도에 따른

NiCr NF 촉매의 구조적, 물리화학적 특성과 수소

발생 반응에 대한 전기 화학적 특성을 분석하여,

NiCr NF 촉매의 수소 발생 반응을 위한 촉매로써

의 적용 가능성을 평가하였다.

2. 실험방법

Ni4Cr NF를 합성하기 위해 Nickel (II) Acetate
Tetrahydrate (98.0%(Ni(OCOCH3)2·4H2O), Sigma

Aldrich)와 Chromium(III) Nitrate Noahydrate (97.0%

(Cr(NO3)3·9H2O), Sigma Aldrich)를 precursor로 사

용하였다. 고분자로는 PVP(Polyvinylpyrrolidone,

Mw ~1,300,000, Sigma Aldrich)를, 용매는 메탄올

(Methyl alcohol, 99.5%, SAMCHUN Chemicals)를

사용하였다.

본 실험에서는 전기 방사 후, 산화 열처리와 환

원 열처리 과정을 통해 NiCr NF를 합성하였다. 전

기 방사에 사용된 용액은 메탄올 10 ml에 Nickel

(II) Acetate Tetrahydrate 0.6 g과 Chromium (III)

Nitrate Noahydrate 1.5 g을 넣고 교반하여 완전히

용해한 후, PVP 1 g을 넣고 교반하여 완전히 용해

하여 제조하였다. 제조한 용액을 5 ml 주사기에 넣

은 후 17 gage tip을 주사기에 연결하여 그림 1과

같은 전기 방사 장치에 연결한다. 주사기의 tip과

drum collector의 거리는 10 cm이며, drum collector

의 회전 속도는 200 rpm이다. 용액의 flow rate는

5 μL/min이며, 용액에 인가된 전압은 9.5 kV이다. 전

기 방사하는 동안 온도는 25 oC, 습도는 21%를 유

지하였다. 위의 조건으로 2시간 동안 알루미늄 호

일 위에 전기 방사하여 NiCr/PVP 나노 섬유를 합

성하였다.

합성한 NiCr/PVP 복합 나노 섬유를 공기중에서

400 oC로 5시간 동안 산화 열처리하여 산화 NiCr을

합성하였고, 합성된 산화 NiCr NF를 15% H2 +

85% Ar 가스 분위기에서 600 ~ 800 oC로 5시간 동

안 열처리하여 NiCr NF를 합성하였다.

합성한 나노 섬유의 형상과 직경은 주사전자현미

경(Field Emission Scanning Electron Microscopy,

FE-SEM, JEOL-7001F)를 이용하여 확인하였다. 또

한, 나노 섬유의 결정성 분석을 위해 X-선 회절 분

석(X-ray diffractometer, XRD, D/max 2500,

Rigaku)을 이용하여 분석하였으며, 측정 조건은 Cu

타겟을 사용하여 40 kV, 250 mA로 30 ~ 90도(2θ)

에서 0.05o/s의 스캔 속도로 측정하였다.

합성한 Ni4Cr NF의 전기화학적 특성 분석을 위

해 3전극 셀을 이용하여 순환 전압-전류법(cyclic

voltammetry, CV)과 선형 주사 전압-전류법(linear

sweep voltammetry, LSV) test를 수행하였다. 기준

전극은 Ag/AgCl 전극(1M KCl), 작업 전극은 glassy

carbon전극(Rotating Disk Electrode, RDE), 상대 전

Fig. 1. The schematic diagram of electrospinning

system for synthesis of NiCr/PVP composite nanofiber.
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극은 Pt mesh를 사용하였으며 전해질은 질소로 퍼

지되어 용존 산소가 제거된 1M KOH이다.

3. 결과 및 고찰

그림 2은 전기방사를 통해 합성한 NiCr/PVP 복

합 나노 섬유를 공기 분위기에서 400 oC로 5시간

동안 산화 열처리 하여 얻은 산화 NiCr NF와 산화

NiCr NF를 15% H2 + 85% Ar 가스 분위기에서

600 oC, 700 oC, 800 oC로 5시간 동안 환원 열처리

하여 얻은 NiCr NF의 X-선 회절 패턴을 그래프로

나타낸 것이다(산화 열처리 후의 산화 NiCr을 NiCr

ONF(oxide nanofiber)로 명명하였으며, 600 oC,

700 oC, 800 oC에서 환원 열처리한 NiCr을 각각

NiCr_600, NiCr_700, NiCr_800이라고 명명하였다).

NiCr ONF의 37.44o, 44.38o, 63.1o, 75.62o, 79.52o

peak에서 cubic 구조를 갖는 NiCr2O4의 (222),

(004), (044), (226), (444)면을 확인할 수 있었으며,

이를 통해 as-spun NiCr/PVP NF의 고분자가 산화

열처리 과정에서 완벽히 제거되었음을 확인할 수

있었다[44]. 600 oC에서 환원 열처리한 Ni4Cr NF에

서 cubic 구조를 갖는 Ni4Cr의 (111)면이 44.56o 에

서 주도적으로 나타나며 (002)면과 (022)면이 각각

51.96o, 76.46o 에서 나타나는 것을 확인하였다.

700 oC에서 환원 열처리한 Ni4Cr NF에서 Ni4Cr의

(111)면을 44.5o에서 확인하였고 (002)면과 (022)면

을 51.85o 와 76.4o 에서 확인하였으며, Cr2O3의

(004)면, (110)면, (116)면을 각각 33.7o, 36.3o, 51.9o

에서 확인할 수 있었다. 800 oC에서 환원 열처리한

Ni4Cr NF에서 44.56o, 51.94o, 76.5o 에서 Ni4Cr의

(111)면, (002)면, (022)면이 나타나는 것을 확인할

수 있었으며, 33.6o, 36.3o, 54.96o 에서 Cr2O3의

(004)면, (110)면, (116) 면을 확인할 수 있었다[45-

46]. 따라서, 환원 열처리를 통해 얻은 모든 NF에

서 Ni4Cr이 주도적으로 존재한다는 것을 확인할 수

있었으며, Ni의 특성 peak와 비교하였을 때 peak의

이동이 거의 없음을 확인할 수 있었다[47]. 이는 Cr

의 원자 반경이 Ni보다 더 크지만, Ni4Cr에서 Cr의

포함된 양이 Ni의 양보다 현저히 적기 때문에 Ni4Cr

의 격자 간격에 미미한 변화만 주었기 때문이다[48].

NiCr_600에서 나타나지 않던 Cr2O3 특성 peak가

NiCr_700, NiCr_800에서 나타나며, 열처리 온도가

증가할수록 특성 peak가 NiCr_700, NiCr_800에서

나타나며, 열처리 온도가 증가할수록 특성 peak가

뚜렷해 짐을 알 수 있었다. 이는 열처리 온도 증가

가 증가함에 따라 입자성장으로 인한 결정성이 증

가되었기 때문이고, 환원 열처리에서도 oxied가 존

재 하는 이유는 Cr2O3의 환원 온도가 약 900 oC 이

상 이기 때문이다[49]. 그리고 환원 열처리한 모든

NiCr NF에서 NiO peak이 보이지 않음을 통해 환

원 열처리 후 NiO은 형성되지 않음을 확인할 수

있다. 다음의 Debye-Scherrer 식을 통해 Ni4Cr의

(022)면의 crystallite size를 계산하였다[50]. 

d : average crystallite size

K : the coefficient of 0.9

λ : the wave length of X-ray(Cu Kα=1.540562 Å)

β1/2: the width (in radians) of the diffraction

peak at a half height

θ: the angle at the position of the peak at (022)

NiCr_600, 700, 800의 crystallite size는 각각

12.952 nm, 26.467 nm, 22.605 nm 임을 확인하였다.

700 oC와 800 oC에서 환원 열처리하여 합성한 NiCr

NF의 Crystallite Size가 600 oC에서 환원 열처리하

여 합성한 Ni4Cr NF의 Crystallite Size의 약 2배 증

가 한 것을 확인할 수 있었다.

as-spun NiCr/PVP NF, NiCr ONF와 NiCr_600,

700, 800의 FE-SEM으로 관찰한 결과를 그림 3에

나타내었다. (a)는 as-spun NiCr/PVP NF의 이미지

이며, as-spun NiCr/PVP NF의 평균 직경은

475(±94.2) nm이다. 합성된 as-spun NiCr/PVP NF

에서 bead는 형성되지 않았으나, 직경이 균일하지

않았다. (b)는 NiCr ONF의 이미지이며, NiCr ONF의

평균 직경은 164(±48.3) nm이다. 산화 NiCr의 직경

은 산화 열처리 전보다 65.5% 감소하였으며 표면이

거칠어졌다. 이는 산화 열처리를 통해 as-spun NiCr

d
Kλ

βcosθ
--------------=

Fig. 2. XRD spectra of NiCr oxide and reduced NiCr

nanofiber with different various reduction temperature.
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PVP NF의 대부분을 차지하던 고분자가 공기중의 산

소와 반응하여 CO2로 제거되었기 때문이다[51-54].

(c), (d), (e)는 각각 NiCr_600, 700, 800의 이미지이

며, 직경은 각각 151(±35.5) nm, 202(±35.5) nm,

273(±69.2) nm로 확인하였다. NiCr ONF를 환원 열

처리하여 얻은 Ni4Cr NF의 경우, 환원 열처리 온도

가 상승할수록 직경이 증가하는 경향을 보였다. 이

는 환원 열처리 온도가 상승할수록 확산속도의 증

가에 의한 Ostwald ripping 효과로 NF가 성장하였

기 때문이다. (f)는 (c)의 NiCr_600에 대한 EDS

(Energy Dispersive Spectroscopy) 결과이며, 이를 통

해 다량의 Ni과 소량의 Cr이 공존하는 Ni4Cr NF가

합성되었음을 확인할 수 있었다.

Ni4Cr NF의 수소 발생 반응 촉매 적용 가능성을

평가하기 위해 전기화학적 특성을 분석하였으며, 분

석 결과는 그림 4에 나타내었다. (a)는 환원 온도에

따른 Ni4Cr NF의 전기화학적 촉매 활성 면적을 평

가하기 위해 0 V ~ 1 V vs RHE에서 CV 분석 한

결과의 두 번째 cycle을 나타낸 것이다. 담지량 대

비 촉매 활성 표면적의 부족으로 인해 기울어진 형

태를 보이지만 모든 조건에서 Ni(OH)2, NiO(OH) 산

화 peak가 각각 약 240 mV, 940 mV에서 관찰되며

Ni(OH)2/NiOOH 환원 peak가 240 mV에서 관찰된다

[55]. NiCr_600의 전기화학적 활성 면적이 가장 넓

으며 NiCr_700, 800의 면적은 거의 동일함을 확인

할 수 있었다. (b)는 0.06 V ~ -0.54 V vs RHE에서

의 LSV 테스트 결과를 나타낸 것이다. 1 mA/cm2에

서의 NiCr_600, 700, 800의 overpotential은 각각

0.419 V, 0.442 V, 0.526 V 이며, NiCr_600 촉매가

가장 우수한 HER 활성을 보여주었다. (c)는 Tafel

slope의 기울기를 이용하여 NiCr촉매의 수소 발생

반응에서의 kinetic을 확인하기 위해 아래의 Tafel

equation을 이용하여 (b)의 그래프의 0 V ~ -0.1 V

vs RHE 영역의 Tafel slope를 분석하였다.

, where 

η : overpotential

b : tafel constant

i : current density

i0 : exchange current density

R : gas constant

α : symmetry factor

F : Faraday constant

Tafel slope의 기울기는 전극에서의 수소 발생 반

응 mechanism과 관련이 있는데, 기울기(b)가 작고

순환 전류 밀도(i0)가 클수록 과전압(η)이 작아지므

로 촉매 활성이 더 좋다고 평가할 수 있다[56-65].

NiCr_600, 700, 800의 Tafel 기울기는 각각 -398.14 mV/

dec, -444.55 mV/dec, -334.75 mV/dec 이며 NiCr_800

의 Tafel 기울기가 가장 낮음을 확인할 수 있었다.

Figure 4.에서와 같이 CV, LSV, Tafel 기울기를 통

해 NiCr_600, 700, 800의 전기화학적 특성을 분석

하였을 때, NiCr_600이 NiCr_700, 800 보다 촉매

η blog
i

i
0

---
⎝ ⎠
⎛ ⎞= b

RT

αNF
-----------=

Fig. 3. SEM images of (a) as-spun NiCr / PVP nanofiber, (b) oxidized NiCr nanofiber, (c) reduced NiCr nanofiber at

600 oC, (d) reduced NiCr nanofiber at 700 oC, (e) reduced NiCr nanofiber at 800 oC, (f) EDS spectra of reduced NiCr

nanofiber at 600 oC.
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활성이 우수함을 확인할 수 있었다. 이러한 결과는

그림 2의 결과에서 NiCr_700, 800에서 Cr2O3가 존

재하는 반면, NiCr_600에서는 Cr2O3가 존재하지 않

음으로 HER 활성 표면적이 더 넓기 때문이다[66].

NiCr NF의 직경과 과전압의 상관 관계를 비교하

기 위해 각 NiCr_600, 700, 800의 평균 직경과 전

류 밀도가 1 mV/cm2 일 때의 과전압을 그림 5에

도식화하였다. Ni4Cr NF의 평균 직경은 600 oC,

700 oC, 800 oC에서 각각 151 nm, 202 nm, 273 nm

로 증가하고, 전류 밀도가 1 mV/cm2 일 때의 과전

압 또한 각각 419 mV, 442 mV, 526 mV로 증가하

는 것을 확인할 수 있었다. 이러한 결과를 통해

Ni4Cr NF의 평균 직경이 클 수록 과전압은 증가하

는 비례 관계를 가지는 것을 알 수 있다. 이러한 결

과는 환원 열처리 온도가 상승할수록 Ni4Cr NF의

직경이 증가하고 Ni4Cr 결정이 성장함에 따라 결정

간 계면 및 활성점의 노출이 제한되기 때문이다. 또

한, 환원 열처리 온도가 700 oC 이상일 때부터 Cr2O3

의 성장이 일어나며 800 oC에서는 그 현상이 뚜렷

Fig. 4. Electrocatalytic properties of NiCr nanofiber reduced at the various reduction temperature. (a) cyclic

voltammograms (b) linear sweep voltammograms (c) Tafel plots

Fig. 5. Plots of the NiCr nanofiber diameter and the

overpotential for HER at various reduction temperature.
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해지는 것으로 보아 Cr2O3의 존재가 NiCr 활성 면

적을 제한하게 되고 결국 낮은 활성을 보이게 되는

원인으로 작용하게 된다. 이와 같은 원인에 의해 가

장 작은 직경과 Cr2O3가 존재하지 않는 600 oC에서

환원 열처리된 NiCr NF 촉매가 가장 높은 HER 활

성을 보임을 알 수 있다.

4. 결 론

본 연구에서는 Ni4Cr NF 촉매를 전기방사와 산

화, 환원 열처리를 통하여 합성하였다. 이 때, 전기

방사를 통해 475 nm의 직경을 갖는 NiCr/PVP NF

를 합성하였으며, 산화 열처리를 통해 직경이 164 mn

인 산화 NiCr2O4 NF를 합성하였으며, 산화 열처리

과정을 통해 PVP가 제거되면서 NF의 직경이 크게

감소하였다. 그후, NiCr ONF를 600-800oC로 환원

열처리하여 Ni4Cr의 결정을 갖는 직경이 약 151-

273 nm인 Ni4Cr NF를 합성하였다. 환원 열처리 온

도가 상승할수록 Ni4Cr 결정의 성장과 동시에 Cr2O3

의 성장이 일어남을 확인하였고, 환원열처리 온도

에 따른 직경과 산화물 형성의 결과가 촉매 성능과

직결됨을 알 수 있었다. 결론적으로, 600 oC에서 환

원 열처리한 Ni4Cr NF가 1 mV/cm2 일 때 -419 mV

의 과전압을 나타냄으로써 가장 우수한 HER 활성

을 보였다.
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