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SUMMARY

PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF REDUCTION
GRAPHENE OXIDE FROM GRAPHITE POWDER WITH OF
COMPARISON ACTIVATED CARBON POWDER USING THE
HUMMER METHOD

Safril Syahrial : Supervised by Dr.Nirwan Syarif, M.Si and Dr.Dedi Rohendi,
M. T

Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Sciences, Sriwijaya University

Xi + 73 pages, 2 tables, 13 pictures, 25 attachments

In this research, two graphene oxide (GO) synthesis processes were done, the first
process wos synthesis of graphite oxide and the second wos exfoliating graphite
oxide into graphene oxide by ultrasonication of graphit oxide. This research uses a
variety of synthetic raw materials in the form of Graphite and Activated Carbon.
The results obtained from this research are SEM, XRD, FT-IR, electrical
conductivity and bandgap energy. The morphology of graphite with 30.000
magnification has shown the shaped of layers such as pieces and graphite oxide
images with magnification 2.000 times has fewer layers and folds. The
morphology of activated carbon with magnification 3.000 times is unreachable
amount and, the frequency of activated carbon with 10.000 magnification as pore
but uneven. Graphit diffractogram of XRD shows an angle of 20 = 24.5°, graphite
oxide shows the diffraction peaks experience widening and decreases in peak
intensity angles 20 = 10.26° and 20 = 42.76°, active carbon shows that the degree
of crystallinity of activated carbon is still quite low which can seen from the peak
width around 260 = 26° and the activated carbon oxide has a peak intensity of
angle 20 = 26.3° which is caused by the increasing order arrangement between the
active carbon layer. FT-IR graphite spectrum were two peaks which are at 3400
cm™ for the -OH and 1640 cm™ bonds for the conjugated C=C bond and the
graphite oxide spectrum shows the functional group in the C-O epokside group at
the 1043 cm™ bond and 1727 cm™ C=C bond. The active carbon spectrum
indicates the presence of C-H vibrations as indicated by the presence of absorbing
bands in the regions of wave numbers 1396 and the activated carbon oxide
indicates a high number of sharp peaks in the fingerprint region. The highest
electrical conductivity value is 2,06 x 10 which wos graphite. While the
transparent electrode band gap energy which has the highest band gap energy wos
activated carbon oxide (KAO) which is 1,90.
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Keywords  : Graphite, Active Carbon, Morphology, Diffractogram, Functional
Groups, Conductivity Value, Bandgap Energy.
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RINGKASAN

PREPARASI DAN KARAKTERISASI GRAFENA OKSIDA TEREDUKSI
DARI GRAFIT SERBUK DENGAN PEMBANDING KARBON AKTIF
SERBUK MENGGUNAKAN METODE HUMMER

Safril Syahrial : Dibimbing oleh Dr.Nirwan Syarif, M.Si dan Dr.Dedi Rohendi,
M. T

Kimia, Fakultas Matematika dan IImu Pengetahuan Alam, Universitas Sriwijaya
xi + 73 Halaman, 2 tabel, 13 Gambar, 25 Lampiran

Pada penelitian ini dilakukan dua proses sintesis grafena oksida (GO) antara lain
proses sintesis grafit oksida dan proses pengelupasan grafit oksida menjadi
grafena oksida dengan cara ultrasonikasi grafit oksida. Penelitian ini
menggunakan variasi bahan baku sintesis berupa grafit dan karbon aktif. Hasil
yang didapat dari penelitian ini berupa SEM, XRD, FT-IR, konduktivitas listrik
dan energi celah pita. Morfologi grafit dari citra SEM pada perbesaran 30.000 kali
berupa lapisan berongga dan berbentuk seperti kepingan dan grafit oksida pada
perbesaran 20.000 kali memiliki jumlah lapisan lebih sedikit dan berlipat-lipat.
Morfologi karbon aktif dari citra SEM dengan perbesaran 3.000 kali berupa
ukuran tidak teratur cenderung membentuk celah dan karbon aktif oksida dengan
perbesaran 10.000 kali berupa terdapat pori-pori tetapi tidak rata. Difraktogram
XRD grafit menunjukkan sudut 26= 24,5°, grafit oksida menunjukkan puncak
difraksi mengalami pelebaran dan penurunan pada intensitas puncak sudut
20=10,26° dan 26=42,76°, karbon aktif menunjukkan bahwa derajat kristalinitas
karbon aktif masih cukup rendah yang dapat dilihat dari puncak lebar disekitar
20=26° dan karbon aktif oksida memiliki intensitas puncak sudut 260=26,3° yang
disebabkan oleh keteraturan susunan yang semakin meningkat antara lapisan
karbon aktif. Spektrum FT-IR grafit terdapat dua puncak yaitu pada serapan 3400
cm™ untuk ikatan —OH dan 1640 cm™ untuk ikatan C=C terkonjugasi dan
spektrum grafit oksida ditunjukan pada puncak 1043 cm™ (ikatan C-O/gugus
epoksida) dan 1727 cm™ (ikatan C=0). Spektrum karbon aktif menunjukkan
adanya vibrasi C-H yang ditunjukkan oleh adanya pita serapan di daerah bilangan
gelombang 1396 dan karbon aktif oksida menunjukkan banyaknya jumlah puncak
yang tajam pada daerah sidik jari. Nilai konduktivitas listrik yang paling besar
2,06 x 10 vyaitu grafit. Sedangkan energi celah pita elektroda transparan yang
memiliki energi celah pita tertinggi adalah karbon aktif oksida (KAO) yaitu 1,90.

Kata Kunci : Grafit, Karbon Aktif, Morfologi, Difraktogram, Gugus Fungsi,
Nilai Konduktivitas, Energi Celah Pita.
Kutipan : 43 (1960-2017)
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Grafena merupakan salah satu alotrop karbon yang saat ini sedang banyak
diteliti dan dikembangkan. Novoselov dan Geim (2010) melakukan eksperimen
mengenai grafena yang telah menarik minat besar dalam ilmu material karbon.
Selama beberapa tahun, telah banyak penelitian yang dilakukan dan
mengungkapkan bahwa grafena memiliki sifat konduktifitas yang baik (Hantel,
2013). Penggunaan grafena sangat menarik dibidang pengembangan energi karena
memiliki banyak keunggulan sifat seperti sifat mekanik, termal, listrik dan magnet
yang baik (Pei, 2013).

Pada tahun 2013, dua orang ilmuwan dari Univercity of Manchester, Inggris,
Novoselov dan Geim mendapatkan penghargaan Nobel dunia dalam bidang Fisika
karena mampu menghasilkan material dua dimensi dari atom karbon yang
dinamakan grafena dengan menggunakan teknik scotch tape. Seperti halnya grafit
dan grafena disusun oleh atom-atom karbon dengan ikatan sp?® membentuk
jaringan heksagonal, yang terdiri dari 1-5 lapisan jaringan. Grafena memiliki sifat-
sifat yang luar biasa, antara lain mobilitas elektron yang tinggi mencapai 200.000
cm? Vs konduktivitas listrik yang tinggi (0,96 x 10° Q* ecm™), konduktivitas
termal yang tinggi (5000 W m™K™), transparansi optik yang baik (97,7%), serta
memiliki kekuatan 200 kali lebih keras dari baja dan 20 kali lebih keras dari
berlian. Satu lembar grafena dengan luas 1 m? beratnya hanya 0,77 mg (Huss and
All, 2010).

Grafena adalah material 2 dimensi (2D) atom-atom karbon yang membentuk
ikatan sp® sehingga berbentuk sarang lebah (benzen) (Danilov, 2013), sedangkan
grafena oksida adalah lapisan 2 dimensi atom-atom karbon yang berikatan dengan
oksigen seperti kelompok karboksil (C=0) yang dihasilkan dari proses oksidasi
kimia (Park, 2011). Grafena oksida tereduksi (rGO) dapat diproduksi dengan
mereduksi atom-atom oksigen yang terkandung di dalam grafena oksida
menggunakan beberapa metode salah satunya metode sonifikasi. Metode

sonifikasi atau pemanasan di dalam air merupakan metode reduksi yang banyak
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digunakan (Loryuenyong, 2013). Banyak sedikitnya jumlah oksigen yang
tereduksi dari grafena oksida akan sangat berpengaruh terhadap sifat fisika dan
kimia dari material tersebut. Contoh metode sonifikasi telah diketahui bahwa
perbandingan atom-atom karbon dengan oksigen dapat mempengaruhi sifat
konduktifitas listrik dari material grafena oksida tereduksi berdasarkan pereduksi
kimia yang digunakan. Pengaruh dari faktor-faktor ukuran partikel, metode
oksidasi, temperatur reaksi dan pelarut menjadi daya tarik dilakukannya penelitian
mengenai grafena (Park, 2011). Grafena dapat diaplikasikan pada piranti
elektronik, karena dapat memenuhi sifat elektronik-optik. Penggunaan grafena
sebagai elektroda juga terbukti mempunyai kinerja yang baik untuk baterai,
superkapasitor maupun fuel cell.  Faktor-faktor tersebut akan dipengaruhi oleh
ketebalan dari partikel karbon yang terdapat pada elektroda, sehingga grafena
sangat cocok digunakan sebagai elektroda.

Sebelumnya bahan yang banyak digunakan dalam pembuatan elektroda adalah
serbuk grafit. Serbuk grafit adalah grafit alamiah yang diperjual belikan secara
komersial. Serbuk grafit komersial diketahui memiliki ketebalan partikel sebesar
2,5 um. Dengan ketebalan tersebut, kinerja elektroda karbon akan menurun secara
drastis, maka dari itu perlu dilakukan proses pengurangan ketebalan grafit. Proses
pengurangan ketebalan (pengelupasan) grafit dilakukan dengan cara oksidasi.
Hasil oksidasi yaitu grafena oksida (GO).

Metode yang dapat menghasilkan material GO, seperti mechanical exfoliation,
chemical exfoliation, chemical vapor deposition (CVD), electrochemical
exfoliation dan metode pertumbuhan epitaxial. Proses CVD dapat menghasilkan
lapisan Grafena dengan ukuran yang sangat luas, sangat trasparan dan dapat
menghasilkan kaca konduktif elastis, namun membutuhkan biaya produksi yang
cukup tinggi dan membutuhkan peralatan yang canggih. Metode mechanical
exfoliation dan epitaxial film tipis GO dapat menghasilkan lapisan tipis GO
dengan kualitas yang tinggi karena kemurniannya, namun hanya dapat
memproduksi GO yang terbatas atau kecil sehingga tidak diterapkan pada skala
besar. Menurut Syed Alam (2017) metode hummer (mechanical exfoliation)
adalah proses pengelupasan mikromekanik. Pembuatan GO biasanya

menggunakan campuran asam sulfat pekat dan kalium permanganat untuk
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mengoksidasi grafit. Untuk mengetahui keberhasilan dari proses oksidasi dan
reduksi, maka dilakukan karakterisasi dengan instrumentasi FTIR, XRD dan SEM

untuk mengetahui gugus fungsi, kristalografi dan morfologi.

1.2 Rumusan Masalah

Grafena diketahui memiliki konduktifitas listrik dan nilai celah pita cukup
baik sehingga sering diaplikasikan pada elektroda trasparan. Pada penelitian ini
grafena dibuat dari grafit, pembuatan grafena dari grafit dilakukan secara dua
tahap yaitu oksidasi yang menghasilkan grafit oksida dan reduksi menghasilkan
grafit oksida menjadi grafit oksida tereduksi. Terdapat beberapa faktor yang
mempengaruhi keberhasilan proses tersebut yaitu bahan awal. Untuk mengetahui
proses keberhasilan maka dilakukan variasi bahan awal karbon yang dioksidasi
yaitu menggunakan grafit komersial dan karbon aktif komersial. Keberhasilan
proses tersebut dapat diketahui lewat data morfologi, kristalografi, dan gugus
fungsi, yang dihasilkan dari pengukuran SEM, XRD, dan FT-IR. Masalah
selanjutnya adalah aplikasi grafit, grafit oksida dan grafena pada elektroda
trasparan. Untuk mengetahui keberhasilannya maka dilakukan pengukuran UV-
VIS resistansi secara two probe. Data dari pengukuran tersebut dapat diolah untuk
mendapatkan nilai celah pita dari konduktifitas listrik.

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dilakukannya penelitian ini adalah :

1. Preparasi grafena dari grafit melalui pembentukan grafit oksida dengan
metode hummer dan karakterisasi kristalin, gugus fungsi dan morfologi.

2. Preparasi grafena dari karbon aktif melalui pembentukan karbon aktif
oksida dengan metode hummer dan karakterisasi kristalin, gugus fungsi
dan morfologi.

3. Aplikasi grafit, grafit oksida tereduksi pelarut aquades dan DMSO dan
karbon aktif, karbon aktif oksida tereduksi pelarut aquades dan DMSO
pada elektroda trasparan dengan menentukan nilai konduktifitas listrik dan
energi celah pita dari hasil pengukuran resistansi dan UV-VIS elektroda

trasparan dari grafit dan karbon aktif.
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1.4 Manfaat Penelitian

Diharapkan dapat memanfaatkan karbon yang telah direduksi sehingga dapat
bernilai ekonomis dan efisien serta membuat elektroda yang memiliki nilai
konduktifitas listrik yang baik dan memiliki kinerja yang baik salah satunya untuk
baterai. Secara teknis diharapkan elektroda karbon yang dihasilkan meliliki sifat
konduktifitas yang baik.
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