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PEMBUATAN DAN KARAKTERISASI SOLID POLYMER ELECTROLYTE
PVdF-HFP/PEO/TiO2/LiBOB UNTUK APLIKASI BATERAI LITHIUM

OLEH
NURJANNAH MUSDALIFAH
08021181722008

ABSTRAK

Penggunaan baterai lithium sebagai penyimpanan energi listrik di berbagai
peralatan elektronik semakin meningkat. Kebakaran dalam penggunaan baterai lithium
merupakan salah satu insiden yang sering terjadi, sehingga kebijakan safety merupakan
hal terpenting dalam penggunaan baterai lithium. Solid polymer electrolyte dianggap
sebagai salah satu solusi untuk menjamin keamanan dalam baterai litium. Solid polymer
electrolyte dengan dengan bahan PVdF-HFP dan PEO sebagai polimer serta TiO2 sebagai
additive. Pembuatan solid polymer electroliyte menggunakan metode solution casting
dengan penambahan variasi elektrolit LIBOB pada proses immersing yang bertujuan
untuk meningkatkan konduktivitas pada baterai lithium yang dibuat. Penambahan larutan
elektrolit LiBOB pada proses immersing dapat meningkatkan konduktivitas pada
performa baterai lithium sebesar 10 S/cm. Hasil XRD menunjukkan adanya penurunan
kristalinitas yang menghasilkan solid polymer electrolyte berfasa amorf, hasil SEM
memperlihatkan banyak pori-pori yang dihasilkan SPE. Menggunakan elektrolit
LiBOB(EC:DEC:EMC) menghasilkan stabilitas kimia sebesar 3,30 V serta memberikan
sifat elektrokimia yang baik. Hal ini dapat dilihat dari hasil kurva CV yang dihasilkan
membentuk puncak oksidasi dan reduksi serta memiliki nilai reversibilitas ion yang

paling baik.

Kata kunci: Solid Polymer Electrolyte, PVdF-HFP, PEO, TiO,, Solution Casting,

Immersing, konduktivitas.



MANUFACTURE AND CHARACTERIZATION OF SOLID POLYMER
ELECTROLYTE PVdF-HFP/PEO/TiO2/LiBOB FOR LITHIUM BATTERY
APPLICATIONS

BY

NURJANNAH MUSDALIFAH
08021181722008

ABSTRACT

The use of lithium batteries as electrical energy storage in various electronic
equipment is increasing. Fires in the use of lithium batteries are one of the incidents that
often occur, so safety policies are the most important thing in using lithium batteries.
Solid polymer electrolyte is considered as one of the solutions to ensure safety in lithium
batteries. Solid polymer electrolyte with PVdF-HFP and PEO as a polymer and TiO> as
an additive. The manufacture of solid polymer electrolyte uses the solution casting
method with the addition of variations of the LiBOB electrolyte in the immersing process
which aims to increase the conductivity of the lithium batteries made. The addition of
LiBOB electrolyte solution in the immersing process can increase the conductivity of the
lithium battery performance by 10° S/cm. XRD results showed a decrease in crystallinity
which resulted in an amorphous phase solid polymer electrolyte, SEM results showed
many pores produced by SPE. Using a LiBOB (EC: DEC: EMC) electrolyte produces
chemical stability of 3.30 V and provides good electrochemical properties. This can be
seen from the results of the resulting CV curve which forms the peak of oxidation and

reduction and has the best ion reversibility value.

Keywords: Solid Polymer Electrolyte, PVdF-HFP, PEO, TiO2, Solution Casting,

Immersing, conductivity.

Vi



DAFTAR ISI

LEMBAR PENGESAHAN ......ooitiietcesetst et ii
KATA PENGANTAR ..ottt sttt ne e iii
AB ST RAK e a e e ar e e e nraeeanaae e v
DAFTAR ISttt sttt e e nnes vii
DAFTAR GAMBAR ...t e et e et e e e saeeeannee s iX
DAFTAR TABEL ..ottt Xi
BAB I. PENDAHULUAN ......ootit ittt 1
1.1 Latar BelaKang..... ..o s 1
1.2 Perumusan Masalah...........coooiiiiiiii e 4
1.3 Tujuan Penelitian........cccccoiiiieiieie e 4
1.4 Batasan Masalah ... 4
1.5 Manfaat Penelitian..........coovoiiiiiiii e 4
BAB I1. TINJAUAN PUSTAKA . ..ttt nnaee e 5
2.1 Solid Polymer EI6CtrOIYIe. ......ccvoiiie e 5
2.2  PEO (Poly Ethylene OXide)........cccveveiieieiie e ceeseeie s se e 5
2.3 PVdF-HFP (Poly vinylidenefluoride-co-hexafluoropropylene) ..........cc.ccooveuee. 6
2.4  Katoda LiFePO4 (Lithium Ferro Phosphate) ... 7
2.5  TiO2 (Titanium diOKSIAA)........eiveruieieiieieeie st st e et enne s 8
2.6 Garam LiBOB (Lithium Bis (Oxalate) BOrate) ..........ccccevvereeienereninesisneeenns 8
2.7  Ethylene Carbonate (EC) .....cccoiiiiiiieiii ettt 9
2.8  Diethyl Carbonate (DEC).......cccooiiiiiiiiieiesie ettt 10
2.9  Ethyl Methyl Carbonate (EMC) .......ccooeiiiiiiiiiiieceeee e 11
2.10 Metode SOIUtION CaSLING .....cc.eiiiiieie e 12
2.11  KaraKterisasi SAMPEN ........ccooiiiiiiiiie e 12
2.11.1 Penyerapan Larutan Elektrolit LIBOB..........cccccoooeviveieieieeeeeeee, 12
2.11.2 SEM (Scanning EIectron MiCrOSCOPE) .....ccooveveveeriririeieeeirisieiereesesseeesasnsnnes 13
2.11.3 FTIR (Fourier Transform Infrared) ...........ccccooeiiniceciesceceseeeea 14
2.11.4 XRD (X-Ray DIffractiOn) .........ccceceoeiririeieeiirisieeeisseeeeses e 14
2.11.5 (EIS) Electrochemical Impedance SPeCctroSCOPY .........covveeeeeremercrereenenne 16
2.11.6  CV (Cyclic VOIAMMELIY) ...c.ovvieieieiieeeteee et 17

vii



2.11.7 LSV (Linear Sweep VOltammetry)........coccoevveireenieeeeeeeeee s 18

BAB Il. METODE PENELITIAN .....ooo e 19
3.1  Waktu dan tempat Penelitian............ccccviiieiieiiiieieece e 19
3.2 Alat dan Bahan Penelitian ... 19

3.2.1.  Peralatan Peneletian ..........ccooeeeeiinieeeireeeee et 19
3.2.2. Bahan yang digunakan ............ccccccceoiiiieeiiinieecce e 20
3.3 Perhitungan Komposisi Bahan ... 21
3.3.1 Pembuatan Lembaran Polimer PVAF-HFP/PEO/TIOz.....cccccvveieieercieiennnes 21
3.3.2  Pembuatan Larutan Elektrolit LIBOB...........cccccoceeerieieececeeeee e 21
3.4 Tahap PeNEIITIAN ......ccviiiiiee s 22
3.4.1 Pembuatan Lembaran Solid Polymer Electrolyte ............cccoeveeiivirierenennne. 22
3.4.2 Pembuatan Sel Baterai Lithium Dengan Menggunakan Solid Polymer
Electrolyte PVAF-HFP/PEO/TIOZ.........cooeieeeeeeeeeeeeee e 23
3.5 Metode PenlItIaNn......ccccooieiieiiiesiee e 24
3.5.2  Pembuatan Lembaran POHMET .........cccceeeieeieieieieieeeeeeee e 24
3.5.3  Pembuatan Larutan Elektrolit LIBOB Menggunakan Variasi Solvent.......26
3.5.4  Pembuatan Sel Baterai Lithium Dengan Menggunakan Solid Polymer
Electrolyte PVAF-HFP/PEO/TIO2.........covirieneeereeeessssse s 27
3.5.,5  Data Hasil yang Diharapkan.............ccccccoeveveeiririeeeiiseeeeese e 29
3.5.6  Rancangan Penelitian ...........cccccooivrieeiinieeccssee s 31

BAB IV. ANALISA DATA DAN PEMBAHASAN.........ccoiii e 32
4.1  Hasil Lembaran Pada Uji Termal...........ccccoiiiiiiiie i 32
4.2  Penyerapan Elektrolit Pada Lembaran POlIMEr.........ccccccoovveveiieiveie e, 33
4.3  Hasil Karakteriasi SEM (Scanning Electron MiCroSCOpY)......cccuverererriennnne 34
4.4  Karakterisasi XRD (X-Ray Diffraction)...........cccccovveviiiviiiieiiiieiiece e, 35
4.5  Hasil Karakterisasi FTIR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy) ........... 38
4.6  Hasil Krakterisasi EIS (Electrochemical Impedance Spectroscopy)........ Error!
Bookmark not defined.39
4.7  Hasil Karakterisasi LSV (Linear Sweeb Voltammetry).........cccccoovvevviicieennene, 42
4.8  Karakterisasi CV (Cyclic VOItammetry)........cccooveriiiniinieenecee e 43

BAB V. PENUTUP ..ottt ettt 46

viii



Gambar 2.1
Gambar 2.2
Gambar 2.3
Gambar 2.4
Gambar 2.5
Gambar 2.6
Gambar 2.7
Gambar 2.8

Gambar 2.9
Gambar 2.10
Gambar 2.11
Gambar 2.12
Gambar 3.1
Gambar 3.2

Gambar 4.1

Gambar 4.2

Gambar 4.3

Gambar 4.4

DAFTAR GAMBAR

Struktur Senyawa PEO. ..o 6
Struktur Kimia PVAF-HFP ..o 7
Struktur MOIeKUI TIO2 ..o e 8
Struktur Kimia Garam LiBOB ..........ccooeiiiiiiniieseesiee s 9
Struktur Kimia Ethlene Carbonate ..., 10
Struktur Kimia Diethyl Carbonate............ccooiiiiiiniiiins 10
Struktur Kimia Ethyl Methyl Carbonate...........ccccoooviiiieieniiiec 11
ilustrasi sekamtis dari prosedur pembuatan SPE dengan metode solution

(07 1 o RSSO 12
Diagram skematik fungsi dasar dan cara kerja SEM ............cccceevenneen. A3
Skema Alat Karakterisasi FTIR ........ccocoviioiiiiiiiecce e 14
Difraksi sinar-X pada jarak antar atom d dan sinar datang 6.................. 15
Voltammogram Siklik Reaksi Reduksi-OKsidasi............cccccccvvrieiirennnnn. 17

Diagram alir tahapan pembuatan lembaran solid polymer electrolyte .... 22
Diagram alir tahapan pembuatan sel baterai lithium dengan menggunakan
solid polymer electrolyte PVAF-HFP/PEO/TIO2 ....ccccvvveiiiiiiieciicciee 23
Penyusutan termal pada membran polimer PVdF-HFP/PEO/TiO; dan
commercial separator (a) tanpa suhu; (b) suhu 50°C; (c) suhu 75°C; (d)
suhu 100°C; (e) suhu 125°C
Morfologi permukaan dengan SEM sampel solid polymer electrolyte (a)
SPE LIiBOB(EC:DEC); (b) SPE LiBOB(EC:EMC); (c) SPE
LIBOB(EC:DEC:EMUC).....ciiiiiieieieiieieesie e 34
(sampel 1) SPE
LiBOB(EC:DC); (sampel 2) SPE LiBOB(EC:EMC); (sampel 3) SPE
LIBOB (EC:DC:EMOC) ..ot 36
Nilai puncak intensitas XRD pada membran polimer tanpa elektrolit;
(sampel 1) SPE LiBOB(EC:DC); (sampel 2) SPE LiBOB(EC:EMC);
(sampel 3) SPE LiBOB (EC:DC:EMC) ......cccoiiiiiiiieiciec e, 37

Pola XRD membrane polimer tanpa elektrolit;



Gambar 4.5

Gambar 4.6

Gambar 4.7

Gambar 4.8

Gambar 4.9

Grafik FTIR membran polimer tanpa elektrolit; (sampel 1) SPE
LiBOB(EC:DC); (sampel 2) SPE LiBOB(EC:EMC); (sampel 3) SPE
LIBOB (EC:DC:EMOC). ..ottt 38
Grafik EIS solid polymer electrolyte (1) solid polymer electroyte
LiBOB(EC:DC); (2) solid polymer electroyte LIBOB(EC:EMC); (3) solid
polymer electroyte LIBOB (EC:DC:EMC) ......ccoevveiiiiiieiieieee e 40
Grafik Konduktivitas solid polymer electrolyte.........cccccceevvveiiveivcnenne. 41
kurva LSV (Linear Sweeb Voltammetry) pada solid polymer electrolyte
dengan pelarut LIBOB(EC:DEC:EMC) ........ccoviiiiiiiiicnc e, 42

Grafik CV solid polymer electrolyte (1) solid polymer electroyte
LiBOB(EC:DEC); (2) solid polymer electroyte LiBOB(EC:EMC); (3)
solid polymer electroyte LIBOB(EC:DEC:EMC) .........ccceecvevivivevnennnnn. 44



Tabel 3.1.

Tabel 3.2.

Tabel 3.3.

Tabel 3.4.

Tabel 4.1.

DAFTAR TABEL

Perbandingan komposisi pembuatan larutan elektrolit berbasis LiBOB ..... 21

Komposisi pembuatan pelarut elektrolit LIBOB ..........ccccceovvivevviieieeen, 27
Data yang diharapkan dari hasil karakterisasi uji termal, SEM, FTIR, XRD,

EIS, LSV, daN CV ..ot 30
Rancangan penelitian pengujian lembaran polimer dan Solid Polymer
EIECIIOIY .. 31
Persentase penyerapan elektrolit pada lembaran polimer .............cccccevvenen. 33

Tabel4.2. Nilai konduktivitas sel baterai lithium pada bahan Solid Polymer Electrolyte

Tabel 4.3.

PVAF- HFP/PEO/TIO2.......cooiiieiiciceeeeee ettt 41
Nilai oksidasi dan reduksi pada hasil Cyclic Voltammetry .............cccccu.... 45

xi



BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Pemakaian barang elektronik yang banyak digunakan seperti gadget dan laptop
setiap tahun semakin tinggi penggunaanya, di dalam perangkat pada alat eketronik yang
banyak digunakan kebanyakan membutuhkan baterai sebagai penyimpanan energi
listriknya. Baterai pada alat elektronik yang banyak digunakan adalah baterai yang dapat
diisi ulang atau baterai sekunder yaitu baterai litium yang dapat bekerja dengan baik serta
memiliki kapasitas yang bernilai tinggi (Saputry et al., 2019).

Salah satu insiden yang sering terjadi pada penggunaan betari litium adalah pada
penggunaan alat transportasi seperti mobil listrik dan motor listrik yang mengalami
kebakaran karena kebocoron pada elektrolit yang digunakan sehingga dapat
menyebabkan kebakaran (Khurana et al., 2014). Sehingga salah satu solusi yang dapat
megatasi insiden tersebut adalah dengan penggunaan solid polymer electrolyte pada
baterai litium yang memiliki keamanan yang baik sehingga aman digunakan pada alat
transportasi maupun alat elektronik (Wardhani et al., 2017).

Keunggulan pada Solid Polymer Electrolite yaitu memiliki stabilitas kimia dan
elektrokimia yang baik sehingga tidak mudah terbakar dan juga proses pembuatannya
lebih mudah (Kwon et al., 2014). Namun kekurangan dari elektrolit padat seperti solid
polymer electrolyte ini jika dibandingkan dengan elektrolit cair yaitu pada eleketrolit
padat memiliki konduktivitas ioniknya yang masih rendah dibandingkan dengan elektrolit
cair yang memiliki konduktivitas yang tinggi (Reddy, 2010).

Syarat suatu pembuatan solid polymer electrolyte yaitu memiliki kekuatan
mekanik yang tinggi, memiliki suhu termal yang stabil, konduktivitas ion yang
dihasilkan tinggi sebesar >10° S cm™, menghasilkan sampel dalam ukuran tipis sekitar
(~ 40 um) (Wigayati et al., 2018)

Senyawa yang banyak digunakan untuk elektrolit pada baterai litium adalah
Garam LiBOB (Lithium Bis (Oxalate)) Borate, karena garam LiBOB merupakan garam
tidak terdapat unsur halogen yang dianggap sebagai pencemaran lingkungan sehingga
pada garam LiBOB lebih aman dan ramah lingkungan. Garam LiBOB memiliki stabilitas

termal dan retensi kapasitas yang baik dari pada garam LiPFe. Tetapi kelebihan pada



garam LiPFe memiliki konduktivitas yang lebih tinggi dari pada garam LiBOB, garam
LiBOB memiliki konduktivitas sebesar 6 x 10 S/cm (Wigayati et al., 2018).

Menurut (Patla et al., 2018) pencampuran polimer adalah teknik yang dapat
dilakukan dalam pembuatan SPE dalam konteks tergantung pada sifat komponen polimer
dan kondisi pencampurannya. Berdasarkan pada campuran poli (vinylidene fluoride) dan
poli (etilena oksida) (PVdF-PEO) disiapkan secara fase teknik inversi, di mana
penambahan PEO jelas dapat meningkatkan konfigurasi pori, seperti ukuran pori,
porositas, dan konektivitas pori berbasis PVdF berbasis mikro membran, dan akibatnya,
ionik suhu kamar konduktivitas sangat ditingkatkan (Xie et al., 2020).

Pada penelitian (Xi et al., 2006) Porositas tertinggi sekitar 84% dan konduktivitas
ionik sekitar 2 m S/cm dapat diperoleh ketika rasio berat PEO terhadap PVdF adalah 50%.
Ini menyiratkan bahwa PVdF-PEO memadukan elektrolit polimer berbasis mikro dapat
digunakan sebagai kandidat elektrolit atau bahan pemisah untuk baterai lithium isi ulang
kinerja tinggi. Dalam campuran PEO / PVdF — HFP demikian pula, mobilitas ionik,
konsentrasi pembawa muatan, koefisien difusi ion juga ditemukan meningkat dengan
penambahan nanopartikel TiO Polietilena (Prabakaran et al., 2015). Polimer PEO yang
paling menjanjikan dalam aplikasi seperti baterai solid-state karena fleksibilitas yang
lebih baik, stabilitas kimia, dan komplekasi yang tepat. Dimasa depan penggunaan
campuran polimer diharapkan meningkatkarena sifat fisiknya yang menguntungkan
(Yesappa et al., 2019). Dalam penelitian ini dilakukan pembuatan solid polymer
electrolyte dengan penambahan variasi elektrolit LiBOB pada proses immersing. Tujuan
penambahan TiO dalam penelitian ini adalah untuk meningkatkan konduktivitas ion pada
SPE, meningkatkan reversibilitas dan mampu menyimpan energi dalam baterai serta
dapat menjaga karakter polimernya (Lestariningsih et al., 2017). Serta tujuan dari
pencampuran polimer yang dilakukan untuk mengurangi derajat kristalinitas yaitu karena
perpindahan ion dapat terjadi pada daerah amorf saja. Terkhusus pada polimer polietilen
oksida (PEO) yang memiliki titik leleh yang tinggi sehingga daya tarik yang dihasilkan
lebih besar (Xi & Tang, 2004).

Metode yang digunakan dalam pembuatan solid polymer electrolyte adalah
metode solution casting. Menggunakan metode solution casting mampu
menghomogenkan bahan kimia serta larutan polimer sehingga menghasilkan strukutur

membran yang baik (Wigayati et al.,, 2018). Membran yang dihasilkan dapat



diaplikasikan untuk elektrolit padat atau yang disebut sebagai solid polymer electrolyte
dan juga sebagai separator sebagai pemisah antara anoda dan katoda pada sel baterai
litium. Karakterisasi pada penelitian ini menggunakan uji termal untuk mengetahui
stabilitas termal pada lembaran polimer yang dibuat, SEM (Scanning Electron
Microscopy) untuk memonitor morfologi permukaan sampel, FTIR (Fourier Transform
Infrared Spectroscopy) untuk mengidentifikasi senyawa, mendeteksi gugus fungsi dan
bilangan gelombang, XRD (X-Ray Diffraction) untuk mengidentifikasi jenis fasa yang
terbentuk serta pengamatan struktur ktistal, EIS (Electrochemical Impedansi
Spectroscopy) untuk mengetahui konduktivitas dan difusi ion lithium pada material aktif
yang digunakan, LSV (Liniear Sweep Voltammetry) digunakan untuk mengetahui
stabilitas elektrokimia pada solid polymer electrolyte serta CV (Cyclic Voltammetry)
untuk menentukan pola reduksi dan oksidasi serta arus dan tegangan yang dihasilkan pasa
baterai.

Beberapa Penelitian yang sudah melakukan pembuatan SPE (solid polymer
electrolyte) dengan metode dan bahan yang hampir menyerupai adalah (Dhatarwal &
Sengwa, 2020) yang berjudul Dielectric polarization and relaxation processes
of the lithium-ion conducting PEO/PVDF blend matrix-based electrolytes: efect of TiO:
nanofller. Dimana pada penelitiannya menjelaskan pengaruh konsentrasi nanofiller TiO>
pada polarisasi dielektrik dan proses relaksasi ion litium. Dalam penelitian menggunakan
bahan blend polimer PEO dan PVdF, LiClO4 sebagai garam litium dan TiO. sebagai
aditif. Pembuatannya menggunakan metode solution casting dalam pembentukan
elektrolit padat yang dibuat.

Adapun Jurnal oleh (Prabakaran et al., 2015) yang berjudul Improved
electrochemical and photovoltaic performance of dye sensitized solar cells based on
PEO/PVDF-HFP/silane modified TiO> electrolytes and MWCNT/Nafion counter electrode
menjelaskan bahwa membran elektrolit polimer nanokomposit disiapkan dengan menggunakan
teknik solvent-casting dengan bahan polimer PVdF-HFP dan PEO yang dilarutkan dalam
DMF lalu ditambahkan TiO,. Dalam campuran PEO / PVdF — HFP demikian pula,
mobilitas ionik, konsentrasi pembawa muatan, koefisien difusi ion juga ditemukan
meningkat dengan penambahan nanopartikel TiO> Polietilena.

Keterbaruan pada penelitian ini adalah pada pembuatan SPE (solid polymer
electrolyte) menggunakan bahan polimer bland PEO/PVdF-HFP/TiO, dengan metode



solution casting serta penambahan variasi elektrolit LiBOB menggunakan proses

immersing untuk meningkatkan konduktivitas pada solid polymer electrolyte yang dibuat.

1.2

1.3

1.4

1.5

Perumusan Masalah
Rumusan masalah pada penilitian ini adalah:

1. Apakah proses perendaman solid polymer electrolyte (SPE) menggunakan
pelarut elektrolit LiBOB dapat mempengaruhi performa baterai lithium?
2. Bagaimana hasil karakterisasi pada solid polymer electrolyte?

Tujuan Penelitian
Dari rumusan masalah di atas dapat diambil beberapa tujuan dari penelitian ini

adalah:

1. Mengetahui pengaruh larutan elektrolit LiBOB pada proses immersing solid
polymer electrolyte (SPE) pada performa baterai lithium.

2. Untuk mengetahui dan menganalisa hasil karakterisasi pada solid polymer
electrolyte (SPE) yang dibuat

3. Meningkatkan konduktivitas pada solid polymer electrolyte terhadap performa

baterai lithium.

Batasan Masalah
Batasan masalah dalam penelitian ini adalah bahan yang digunakan dalam

pembuatan elektrolit padat berupa campuran polimer PEO dan PVdF-HFP, dengan
bahan aditif berupa TiO.. Pembuatan dilakukan dengan menggunakan metode
solution casting, serta dilakukan penambahan garam LiBOB dengan cara proses
perendaman (immersing). Karakterisasi yang dilakukan berupa karakterisasi Uji
Termal, SEM, FTIR, XRD, EIS, LSV dan CV

Manfaat Penelitian
Manfaat yang diharapkan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Untuk meningkatkan performa dan efisiensi solid polymer electrolyte (SPE)
sebagai teknologi potensial yang ramah lingkungan.

2. Menghasilkan solid polymer electrolyte yang memiliki konduktivitas ion tinggi
sehingga meningkatkan kinerja baterai.

3. Untuk menghasilkan solid polymer electrolyte dengan kualitas mekanik yang
lebih bagus.
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