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Abstrak- Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis grafit
yang berasal dari pensil 2b menjadi exfoliated graphite dengan
larutan garam anorganik K2SO4 menggunakan metode
elektrokimia. Variasi konsentrasi larutan garam yang
digunakan adalah 0,05 M, 0,1 M, 0,2 M, 0,35 M dan 0,5 M
kemudian tegangan yang digunakan dalam proses eksfoliasi
pada metode elektrokimia sebesar 15 V selama 3 menit.
Konsentrasi 0,2 M dianggap optimal karena mendapatkan nilai
yield tertinggi yaitu sebesar 15,12 %. Konduktivitas maksimal
sebesar 10,5 x 10-3 s/m2, berdasarkan hasil cyclic voltammetry
nilai Kkapasitansi tertinggi sebesar 21,2 F/g dan untuk
karakterisasi galvanostatic charge discharge menunjukkan
bahwa waktu pengisian dan pengosongan sebesar 2 ps.
Sedangkan sebagai pembanding, untuk elektroda grafit tanpa
eksfoliasi didapatkan nilai konduktivitas sebesar 0,7 x 10-3 s/m2
dan untuk Kkapasitansi sebesar 1,2 F/g. Elektroda pembanding
melakukan pengisian pengosongan lebih lama sebesar 4 ps
dikarena tidak melewati tahap aktivasi melalui metode
elektrokimia.kan

Kata Kunci: Grafit, exfoliated graphite, K2SO4, metode
elektrokimia, superkapasitor

L PENDAHULUAN

Superkapasitor ~ sebagai salah satu perangkat
penyimpanan daya (90-110,5 W/kg) yang telah menarik
banyak perhatian peneliti dewasa ini karena memiliki
kapasitansi yang besar (86 - 190,1 F/g ), waktu pengisian dan
pengosongan yang cepat (orde detik ), rapat daya yang tinggi
(10-30 kW/kg), umur (lifetime) yang panjang (>10 tahun)
dan cycle life yang besar (103 - 106 cycles) [1] [2]. Struktur
superkapasitor terdiri dari pengumpul arus, elektroda
,pemisah dan elektrolit. Elektroda adalah komponen utama
yang menentukan nilai kapasitansi superkapasitor. Elektroda
superkapasitor berbahan dasar grafin yang menjanjikan untuk
aplikasi di superkapasitor dan perangkat penyimpanan energi
lainnya karena sifat yang menarik yaitu luas permukaan yang
sangat dapat diatur (hingga 2675 m2g-1), konduktivitas
listrik yang luar biasa(0.00021 — 0.02 S/cm), kapasitansi
mencapai (18.8 — 190.1 F/g) dan stabilitas kimia yang baik
dan perilaku atau kekuatan mekanik yang kuat (~ 1 TPa). [3]
Pengelupasan grafit tersebut menggunakan larutan garam
yang bersifat anorganik. Beberapa metode yang dugunakan
untuk mensintesis grafit yaitu metode Hummers, mekanik,
CVD, elektokimia dan lain-lain. Metode elektrokimia
merupakan metode yang sederhana dengan menggunakan
larutan garam atau asam. Ada beberapa larutan elektrolit
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yang digunakan untuk mengelupaskan grafit tersebut salah
satunya ada Na2S04,K2S04 dan (NH4)2SO4.

Pada penelitian ini akan dilakukan sintesis grafit
menggunakan metode elektrokimia dengan membuat larutan
garam dengan K2S04. K2S04 dipiilih karena keungguannya
yang dapat mengeksfoliasi grafit dengan baik. Variasi
konsentrasi larutan garam yang digunakan sebesar 0.05 M,
0.1 M, 02 M, 035 M dan 0.5 M. Setelah itu sintesis
elektrokimia dilakukan dengan memberikan tegangan DC
sebesar 15 V selama 3 menit agar dapat mengelupas dengan
sempurna. Setelah itu grafit yang telah menjadi exfoliated
graphithe dapat disaring dengan kertas saring dan bantuan
pompa vakum. elanjutnya dilakukan karakterisasi sifat listrik
dengan metoda four point probe dan sifat elektrokimia
menggunakan Cyclic Voltametry(CV) dan Galavanostat
Charge Discharge (GCD). Nilai konduktivitas listrik dihitung
dari kurva [-V sedangkan kapasitansi dihitung dari kurva CV.
Lama pengisian dan pengosongan diamati dari kurva
GCD.Pada penelitian ini akan dilakukan sintesis grafit
menggunakan metode elektrokimia dengan membuat larutan
garam dengan K2S04. K2S04 dipiilih karena keungguannya
yang dapat mengeksfoliasi grafit dengan baik. Variasi
konsentrasi larutan garam yang digunakan sebesar 0.05 M,
0.1 M, 02 M, 0.35 M dan 0.5 M. Setelah itu sintesis
elektrokimia dilakukan dengan memberikan tegangan DC
sebesar 15 V selama 3 menit agar dapat mengelupas dengan
sempurna. Setelah itu grafit yang telah menjadi exfoliated
graphithe dapat disaring dengan kertas saring dan bantuan
pompa vakum. elanjutnya dilakukan karakterisasi sifat listrik
dengan metoda four point probe dan sifat elektrokimia
menggunakan Cyclic Voltametry(CV) dan Galavanostat
Charge Discharge (GCD). Nilai konduktivitas listrik dihitung
dari kurva I-V sedangkan kapasitansi dihitung dari kurva CV.
Lama pengisian dan pengosongan diamati dari kurva GCD.

IL. KAJIAN TEORI

A. Superkapasitor
Superkapasitor terdiri dari pengumpul arus,
elektroda, pemisah dan elektrolit. Superkapasitor memiliki
dua elektroda yang dipisahkan oleh larutan elektrolit. Prinsip
kerja superkapasitor sama seperti dengan kapasitor
konvesional. Elektroda berfungsi sebagai penyimpat muatan
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ion sedangkan elektrolit sumber muatan ion. Struktur
kapasitor (a) dan struktur superkapasitor (b) dapat dilihat
pada Gambar 2.1 [4].
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GAMBAR 1
STUKTUR SUPERKAPASITOR

Struktur superkapasitor sama dengan kapasitor
konvesional yaitu terdiri dari dua buah plat sejajar atau plat
pengumpul arus. Material superkapasitor terbentuk dari
material berpori yang digunakan untuk penyimpan ion-ion
elektrolit. Selain itu, material superkapasitor mempunyai luas
permukaan spesifik besar yang mencapai 1000-2630 m2/g
sehingga mempunyai skala sampai nano.

B. Prinsip Pengisian dan Pengosongan Kapasitor

Prinsip pengisian dan pengosongan pada
superkapasitor terjadi secara elektrostatik sama dengan
prinsip yang dimiliki oleh kapasitor konvensional. Pada
awalnya, ion-ion masih berada di dalam elektrlotit saja
karena belum diberikan tegangan. Kemudian pada saat
diberikan tegangan akan muncul medan listrik, tegangan
yang diberikan akan membantu elektrolit bergerak menuju
layer-layer pada exfoliated graphene. Ion positif bergerak
menuju kutub negatif terminal tegangan, sedangkan ion
negatif akan menuju kutub positif terminal tegangan.
Akibatnya muatan akan tersimpan di dalam superkapasitor.
Pada proses pengosongan, diberikan tegangan terbalik pada
superkapasitor, sehingga ion-ion yang semula tersimpan pada
pori-pori karbon akan bergerak Kembali menuju larutan
elektrolit.

C. Grafit

Grafit memiliki struktur lapisan yang terdiri atas
cincin atom karbon yang beranggotakan 6 atom yang mirip
benzene yang terkondensasi tanpa atom hidrogen. Jarak
karbon-karbon dalam lapisan adalah 142 pm dan ikatannnya
memiliki karakter ikatan rangkap, analog dengan senyawa
aromatik. Karena jarak antar lapisan adalah 335 pm dan lapis-
lapis tersebut diikat oleh ikatan yang relatif lemah yakni gaya
Van der waals, lapisan-lapisan ini dengan mudah akan saling
menggelincir bila dikenai gaya. Hal inilah yang merupakan
asal mula sifat lubrikasi graphite. Berbagai molekul seperti
logam alkali, halogen, halida logam, dan senyawa organik
dapat menginterkalasi lapisan graphite dan membentuk
senyawa interkalasi. Graphite memiliki sifat semi-logam,
konduktivitasnya 10-3 Qcm paralel dengan lapisan dan
hantarannya sekitar 100 kali lebih kecil dalam arah gerak
lurus lapisan. [8]

Elektroda yang dipakai memiliki luas permukaan yang
besar untuk grafin sehingga menyebabkan konduktivitas
elektroda tinggi. Seperti grafin nanopartikel contohnya
memiliki konduktivitas yang sangat tinggi dan mobilitas
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muatan yang tinggi. Penggabungan karbon nanotube dan
grafin ke dalam matriks polimer mampu meningkatkan
konduktivitas listrik polimer dengan beberapa kali lipat tanpa
mengorbankan lainnya fitur penting, seperti sifat mekanik
dan optik [9].
D.  Exfoliated Graphite

Grafit Tereksfoliasi merupakan hasil dari eksfoliasi
grafit yang sebelumnya berbentuk 3 dimensi menjadi 2
dimensi. Lapisan 2D grafit tereksfoliasi dapat menyebabkan
kapasitansi yang lebih besar akibat bertambahnya Iluas
permukaan mencapai (2630 m2/g). Beberapa keistimewaan
grafit tereksfoliasi antara lain mobilitas electron yang tinggi
(200.000 cm2 V-1 s-1 ). Sedangkat larutan garam/anorganik
yang digunakan untuk proses exfoliasi menggunakan larutan
k2SO4 dengan berbagai perbandingan molaritas yang
digunakan yaitu 0,05 M, 0,1 M, 0,2 M, 0,35 M dan 0,5 M.
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GAMBAR 2
PROSES EKSFOLIASI PADA GAFIT

Penggunaan K2S04 diyakini bahwa memiliki penurunan
potensial yang cukup rendah sehingga mampu membuat
proses eksfoliasi menjadi lebih cepat. [3] Senyawa garam
yang mengandung SO42- digunakan karena memiliki
potensial reduksi rendah (+0,20 V) [17]. Oleh karena itu,
senyawa elektrolit ini dapat menghasilkan gas SO2 yang
lebih cepat diantara lapisan grafit sehingga terjadi proses
interkalasi yang menyebabkan proses eksfoliasi lebih cepat.
(31

E. Metode Elektrokimia

Pengelupasan elektrokimia grafit telah menarik
perhatian perhatian karena mudah, cepat, dan ramah
lingkungan alam untuk menghasilkan graphene berkualitas
tinggi.Elektrokimia pengelupasan grafit telah dilakukan
terutama dalam dua berbagai jenis elektrolit, yaitu, cairan
ionic dan berair asam (misalnya, H2SO4 atau H3PO4).
Pengelupasan dalam cairan ionic hanya menghasilkan hasil
graphene yang rendah dengan ukuran lateral yang kecil (<5
m) dan sering berfungsi dengan cairan ionik, yang
mengganggu sifat elektronik graphene. Di sisi lain,
pengelupasan dalam elektrolit asam dapat menghasilkan
graphene dengan kualitas yang lebih baik dan ukuran lateral
yang lebih besar, tetapi jumlah yang signifikan gugus fungsi
yang mengandung oksigen tidak dapat dihindari karena
terhadap oksidasi berlebih grafit oleh asam. Oleh karena itu.
sistem elektrolit yang tepat yang dapat menyeimbangkan
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kualitas tinggi dan sintesis jumlah besar dari graphene
terkelupas (EG) sangat efektif [3].

Graphite

Platinum

GAMBAR 3
SKEMA METODE ELEKTROKIMIA

III. METODE

A. Metode Penelitian
Tahapan penelitian yang dilakukan dapat dilihat pada
Gambar 2 menampilkan tahapan penelitian tugas akhir ini

Preparasi Grafit Pensil 2b

!

Pengelupasan grafit pensil 2b dari kulit kayn

v

Pencampuran antara senyawa kimia K,;50, dengan

|molar yang digunakan dan aquades sebanyak 100mL
untuk dilakukan metode elektrokimia selama 3 menit
dengan tegangan 15V

}

Penyaringan dan pengeringan
serbuk EG dengan pompa vakum

!

Exfoliated graphite selesai

GAMBAR 4
PROSES METODE ELEKTROKIMIA UNTUK EG
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( Mulai )

Exfoliated Graphite Jarutan NMP dan binder dengan
komposisi 2:2:1 dicampur dan diaduk dengan stirrer

selama 15 menit dalam suhu 40°C

|

Pengolesan campuran pada kertas A4 dengan
ukuran 1x1 cm

Fabrikasi elektroda

|

Karakterisasi four point probe, Cyclic Voltammetry
dan GCD

Elektroda Siap

GAMBAR 5
PROSES PEMBUATAN ELEKTRODA

Karakterisasi Four Point Probe

Karakterisasi four-point probe dilakukan untuk
mengetahui sifat listrik suatu elektroda. Karakterisasi
four-point probe dilakukan dengan menggunakan
empat buah probe dimana dua buah probe berfungsi
sebagai pembaca tegangan dan dua probe lainnya
berfungsi untuk mengalirkan arus. Penggunaan four-
point probe sebagai pengukur resistivitas akan lebih
optimal dilakukan dengan menggunakan susunan
Wenner agar didapatkan pembacaan yang tepat dan
akurat serta tidak memerlukan banyak biaya.
Resistivitas elektroda yang telah dibuat dapat diukur

dengan rumus sebagai berikut:

1 d
p_sz

Dimana p merupakan resistivitas, I adalah arus, V
adalah tegangan, d adalah panjang elektroda dan s
adalah jarak antara keempat four-point probe.
Adapun rumus 2. diperoleh melalui asumsi bahwa
ketebalan elektroda sangat tipis dibandingkan jarak
antar probe yaitu dalam orde ratusan micron [13].
Sedangkan untuk perhitungan  konduktivitas
menggunakan rumus :

o=-
p

C. Karakterisasi Cyclic Voltammetry

Dalam proses karakterisasi ini, Langkah pertama yang
dilakukan adalah dengan membuat larutan elektrolit
dimana pada penelitian ini larutan yang digunakan
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adalah Na2S04 1,5 M yang dicampur dengan aquades
sebanyak 100 mL. Kemudian 2 elektroda disiapkan
untuk dioleskan larutan elektrolit kemudian dua
elektroda ini disambung dan dihubungkan dengan alat
voltammogram menggunakan kabel jumper. Setelah itu,
alat siap digunakan dengan mulai mengatur beberapa
parameter pengukuran yang diantaranya tegangan, scan
rate. Pengukuran dilakukan dengan mengatur nilai
tegangan dalam rentang -0,5 V hingga 0,5 V, kemudian
mengatur scan rate dengan besar 100 mV/s. Data yang
dihasilkan adalah besarnya arus dan tegangan dalam satu
siklus pengisian dan pengosongan muatan.

D. Karakterisasi Galvanostatic Charge Discharge
roses galvanostatic  charge-discharge
dilakukan dengan menggunakan skema karakterisaasi
yang  dapat  ditunjukkan pada  Gambar 3.
berikut.Galvanostat ~ merupakan  perangkat  yang
digunakan sebagai pengontrol arus dan tegangan yang
akan disuplai ke elektroda dengan memberikan sumber

karakterisasi

arus yang tepat. Proses karakterisasi dimulai dengan
menghubungkan rangkaian dari sumber tegangan dan
arus ke rangkaian pembaca arus dan tegangan. Pada data
yang dikeluarkan di laptop akan terbaca waktu pengisian
dan pengosongan sesuai tegangan. Proses karakterisasi
GCD dimulai dengan menggabungkan dua elektroda
sejenis menggunakan tissue yang telah diberikan larutan
elektrolit Na2SO4. Selanjutnya dibuat rangkaian GCD
dengan menghubungkan sinyal generator dengan
frekuensi 100 kHz dan tegangan 5 V, resistor (1 Ohm) dan
elektroda secara seri. Osiloskop kemudian dihubungkan
secara paralel ke elektroda untuk mengetahui grafik
pengisian dan pengosongan yang dihasilkan.

Iv. HASIL DAN PEMBAHASAN

A. Metode Elektokrimia Exfoliated Graphene

Percobaan terhadap exfoliated graphite menggunakan
metode elektrokimia dengan variasi molar yang digunakan
yaitu 0,05 M, 0,1 M, 0,2 M, 0,35 M dan 0,5 M. Proses ini
menggunakan grafit yang berasal dari pensil 2b yang sudah
dikelupas dari kayu pensilnya. Exfoliated Graphite didapatkan
dengan cara membuat larutan garam K2SO4 sesuai dengan
variasi molar yang digunakan kemudian batang grafit dialiri
tegangan sebesar 15 V sebagai katoda dan batang elektroda
sebagai anoda selama 3 menit. Pengukuran ini dilakukan
sebanyak 3x percobaan hingga mendapat massa yang
diharapkan
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GAMBAR 6
HASIL EG
TABEL 1
HASIL NILAI YIELD
Sampel (M) Yield (%)
EG dengan 0,05 M K>SO, 10,8
EG dengan 0,1 M K,SO4 21,85
EG dengan 0,2 M K,SO4 27,3
EG dengan 0,35 M K»SO4 16,3
EG dengan 0,5 M K,SO4 10,8

dapat diketahui pengaruh konsentrasi molar (M) terhadap
nilai yield (%) yang diperoleh membuktikan bahwa nilai yield
terbesar terjadi pada konsentrasi 0,2 M. Hal ini disebabkan
bahwa 0,2 M adalah konsentrasi paling optimal untuk
mendapatkan hasil eksfoliasi yang baik. Selain itu, kenaikan
dan penurunan yield pada variasi lain membuktikan bahwa
konsentrasi tersebut kurang optimal untuk mendapatkan
exfoliated graphite dan nilai yield dalam proses ekfoliasi pada
metode elektrokimia.
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Karakterisasi Four Point Probe
Karakterisasi four point probe dilakukan dengan L2
o ) HASIL NILAI KONDUKTIVITAS
memvariasikan tegangan dari 1 V — 5 V untuk
mendapatkan nilai perbedaan arus menggunakan Sampel Konduktivitas s /m*
-3
multimeter. Pada saat pengukuran jarak antara probe EG dengan 0,05 M K,50, 09 X 10,
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engan probe yang lain adalah 0,2 cm pada luas permukaan EG dengan 0.2 M K.SO; 105x10°
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~ 0.084 1 sudah diberi larutan elektrolit untuk mendapatkan hasil
0.06 1 7 pengukuran arus listrik dan tegangan yang akurat. Pada
0.04 1 1 karakterisasi ini menggunakan larutan elektrolit Na,SO4
0.02+ 1 sebanyak 1,5 M dan scan rate 100 mV/s.
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GAMBAR 10

GRAFIK VARIASI KONSENTRASI PADA NILAI ARUS UNTUK
KAPASITANSI CYCLIC VOLTAMMETRY
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TABEL 3
HASIL PENGOLAHAN DATA NILAI KAPASITANSI

Sampel Elektroda Kapasitansi ( F/g)
EG dengan 0,05 M K>SO, 6,36
EG dengan 0,1 M K,SO4 18,9
EG dengan 0,2 M K,SO4 21,2
EG dengan 0,35 M K>SO, 19,8
EG dengan 0,5 M K,SO4 6,36
Graphite 1,2

Pada Tabel 4.5 Menunjukan bahwa nilai kapasitansi tertinggi
terdapat pada konsentrasi 0,2 M dengan nilai 21,2 F/g.
Sedangkan nilai kapasitansi terendah pada konsentrasi 0,05
M yaitu 6,36 F/g. Untuk elektroda grafit yang tanpa
melakukan eksfoliasi didapatkan nilai kapasitansi sebesar

1,2 F/g.
1
T T T T T
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20 / \l 1
| ]
181 1
2
L 16 1
2
5 141 1
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2 124 J
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101 4
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5 ] [ ] i
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Variasi Konsentrasi K2504 (M)

GAMBAR 11
GRAFIK VARIASI KONSENTRASI TERHADAP NILAI
KAPASITANSI

Berdasarkan grafik diatas dapat diketahui bahwa pada 0,2 M
adalah variasi paling optimal dan efektif dalam membuat
exfoliated graphite. Hal ini dilihat ada kenaikan pada saat
menuju 0,2 M dan penurunan setelah 0,2 M hal itu terjadi
karena sudah mencapai konsentrasi paling optimal diantara
variasi yang lain.

D. Karakterisasi Galvanostati Charge Discharge

Karakterisai ini dilakukan untuk mengetahui bahwa
elektroda dapat melakukan pengisian dan pengosongan yang
dilakukan dengan cara penggabungan dua elektroda ke
rangkaian galvanostatic. Hasil pengukuran dapat dilihat
melalui device interface dengan grafik yang muncul pada
led device.
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Berdasarkan Gambar 12 dapat dilihat bahwa sampel
elektroda telah memiliki kemampuan melakukan pengisian
dan pengosongan secara cepat . Proses pengisian ditunjukkan
dengan adanya kenaikan pada grafik, sedangkan proses
pengosongan ditunjukkan dengan adanya penurunan pada
grafik. Proses pengisian dan pengosongan dilakukan dengan
waktu 2 us.

V. KESIMPULAN

Berdasarkan seluruh tahapan penelitian yang telah
dilakukan, dapat disimpulkan sebagai berikut.
1. Konsentrasi optimal dalam pembuatan exfoliated

graphite yaitu pada konsentrasi K»SO4 0.2 M dengan
nilai yield terbesar yaitu 15.12%.

2. Pada  penelitianini  didapatkan bahwa nilai

konduktivitas terbesar terdapat pada konsentrasi 0.2
M sebesar 10.5 x 103 s/m2.

3. Pada penelitian ini didapatkan bahwa nilai kapasitansi
spesifik nilai tertinggi didapatkan pada konsentrasi 0.2
M sebesar 21.2 F/g dikarekanakan konsentrasi 0.2 M
adalah konsentrasi

optimal dalam mendapatkan

exfoliated graphite.
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