FABRIKASI DAN MODIFIKASI PERMUKAAN ANODA LisTisO12 DOPING
Alp 03 DENGAN PIROLISIS KARBON GULA

SKRIPSI

Dibuat sebagai salah satu syarat untuk memperoleh Gelar Sarjana Sains bidang
studi Fisika

/LMU AL AT PENGABDIAN

Oleh:

MAYSHA RULIA

08021281823045

JURUSAN FISIKA

KBI TEORI DAN MATERIAL

FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM

UNIVERSITAS SRIWIJAYA

2022



LEMBAR PENGESAHAN

FABRIKASI DAN MODIFIKASI PERMUKAAN ANODA LiTisO;2 DOPING Al 03
DENGAN PIROLISIS KARBON GULA

SKRIPSI

Dibuat sebagai salah satu syarat untuk memperoleh Gelar Sarjana Sains bidang studi
Iisika

Olch:

MAYSHA RULIA

08021281823045
Indralaya, Mei 2022
Menyetujui,
Pembimbing | Pembimbing I
Dr. Ramlan Slamet Privono, S.Si. M.T.
NIP.196604101993031003 NIP.1986101520009121004
Mengetahui,

PLT. Ketua Jurusan Fiskka
Wakil Dekan I Bidang Akademik

// o

Dr. Hasanud M.Si
NIP.197205151997021003




PERNYATAAN ORISINALITAS

Saya yang bertanda tangan dibawah mi, Mahasiswa Jurusan Fiska, Fakultas Matematika
dan Imu Pengetahuan Alam, Universitas Sriwijaya:

Nama : Maysha Rulia
NIM : 08021281823045

Judul TA  :Fabrikasi dan Modifkasi Permukaan Anoda LisTisO12 Doping Ab,o3

dengan Prrolisis Karbon Gula
Dengan i menyatakan bahwa skripsi yang saya susun dengan judul tersebut adakh asli
atau orisinalitas dan menghkuti etka pemilisan karya tulis iimiah sampai pada waktu skripsi
ini disclesaikan, sebagai salh satu syarat untuk memperokh gelar sarjana sais di program
studi fiska umiversitas sriwijaya. ;
Demikian surat pernyataan ini dibuat dengan scbenar-benamya tanpa ada paksaan dari pibak
manapun. Apabila dikenmdian hari terdapat kesalahan ataupun keterangan palsu dalam surat
pemyataan ini, maka saya siap bertanggung jawab secara akademik dan bersedia menjalani
proses hukum yang telah ditetapkan.

Indralaya, Mei 2022

NIM. 08021281823045



KATA PENGANTAR

Puji dan syukur penulis panjatkan atas kehadirat Tuhan Yang Maha Esa karena berkat
rahmat dan ridho-Nya penulis dapat menyelesaikan laporan tugas akhir ini. Laporan tugas
akhir ini dibuat sebagai salah satu syarat untuk memenuhi persyaratan memperoleh gelar
sarjana sains (S.Si), Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam, Universitas
Sriwijaya. Tugas Akhir ini dilakukan di Pusat Riset Fisika (PRF) Badan Riset dan Inovasi
Nasional (BRIN), kawasan Puspiptek Serpong, Tangerang Selatan, pada 2 Juni 2021 hingga
2 September 2021. Laporan tugas akhir ini dengan judul “Fabrikasi dan Modifikasi
Permukaan Anoda LisTisO12 Doping Alg o3 dengan Pirolisis Karbon Gula”.

Penulis sangat bersyukur kepada Tuhan Yang Maha Esa yang memberikan kesehatan
sehingga dapat menyelesaikan laporan tugas akhir ini. Tidaklah terwujud tanpa adanya
bantuan dan dukungan serta semangat dalam menjalani proses Tugas Akhir dari berbagai
pihak. Oleh karena itu, dengan segala kerendahan hati, pada kesempatan ini penulis
mengucapkan terimakasih kepada semua pihak. Penulis juga mengucapkan banyak terima
kasih terutama kepada Bapak Dr. Ramlan dan Slamet Priyono, S.Si, M.T., selaku
Pembimbing | dan Pembimbing Il yang telah mengarahkan penulis selama tugas akhir ini.

Ucapan terimakaih penulis sampaikan juga kepada :

1. Keluarga : Orangtua, mbak Aan dan Kiki yang selalu memberikan semangat, motivasi
serta do’a yang selalu menuntun untuk tetap tegar.

2. Seluruh dosen Fisika FMIPA, yang telah membantu pembelajaran selama kuliah dan
tugas akhir.

3. Riset Asisten Laboratorium Baterai “Mas Suryali, llham, dan Yusril”, yang selalu
membantu selama proses tugas akhir.

Penulis telah berusaha agar laporan tugas akhir ini dapat menjadi karya yang sempurna
dan bermanfaat untuk pembaca. Namun, untuk kesempurnaannya penulis mengharapkan
kritik dan saran yang membangun demi perbaikan untuk penulisan kedepannya. Kritik dan

saran yang membangun dari pembaca dapat disampaikan melalui alamat surat elektronik



penulis maysharulia27@gmail.com. Penulis berharap semoga Allah SWT memberkahi

laporan tugas akhir ini menjadi karya yang bermanfaat bagi pembaca.

Indralaya, Mei 2022

Maysha Rulia
NIM. 08021281823045


mailto:maysharulia27@gmail.com.

FABRIKASI DAN MODIFIKASI PERMUKAAN ANODA LisTisOy; DOPING Alyp3
DENGAN PIROLISIS KARBON GULA

Maysha Rulia'-*
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Sumatera Selatan, Indonesia
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ABSTRAK

Baterai ion lithium dengan anoda Lithium Titanium Oksida (LisTisO12) yang didoping
Ab o3 telah berhasil difabrikasi dengan menggunakan metode sol gelpada subu sintering 850°
C selama 4 jam pada atmosfer udara bebas. Setelah proses sintering, bahan akfif digerus dan
diayak 400 mesh dan dicampur dengan gula sebanyak 10% wt untuk modifikasi permukaan
kemudian dipirolisa dengan furnace tabung pada subu 800° C selama 2 jam dengan dialiri
gas nilrogen (N2). Setelah proses penambahan gula, dilakukan pencucian karbon pada
LTOAL-C dengan mencampurkan serbuk LTOAI-C ke dalam ethanol dan diaduk di atas hof
plate selama 30 mentt dan dikeringkan. Serbuk LTOAl-Modifikasi digerus dan diayak 400
mesh. Kemudian serbuk LTOAKModifikasi disimtering pada suhu 500° C selama 2 jam.
Serbuk LTOAlModifikasi digerus dan diayak 400 mesh. Material dibuat lembaran anoda
dan diasembling menjadi sel baterai lithium di dalam glove box. Karakterisasi yang
digmakan meliputi X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui fasa yang terbentuk, vkuran
kristal, dan parameter kisi. Hasil analisa XRD menunjukkan adanya fasa LTO dan rutile TiO2
dengan ukuran kristal LTO (<100 nm). Karakterisasi Field Emission Scanning Electron
Microscope (FE-SEM) menunjukkan bentuk partkel yang tidak beraturan, aglomerasi, tidak
berpori, dan ukuran partkel vang kecil (~2um). Untuk mengetahui performa elektrokimia
baterai dilakukan wji Electrochemical Impedance Spectroscopy (EIS), Voltametri Siklik
(CV), dan Charge-Discharge (CD). Nilai konduktivitas sampel LTOAI dan LTOAI-
Modifikasi masing-masing sebesar 83,049 X 10~° S/em dan 192,862 x 105 S/em. Nilai
koefisien difisi LTOAL sebesar (5,703 X 10~**cm?/s dan 1,386 % 10™*cm?/s), (3,392 X
10"*%cm?/s dan 9,851 X 10~**cm?/s) pada LTOAl-Modifikasi. Nilai kapasitas charge-



discharge sebesar (108,573 - 108, 722) mAl/g pada LTOAI dan (143,086 - 143,784) mAb/g
pada LTOAI-Modifikasi.
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FABRICATION AND SURFACE MODIFICATION OF ANODE Li;TisO;; DOPING
Alg.os WITH PYROLYSIS OF SUGAR CARBON
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'Department of Physics, Faculty of Mathematics and Natural Science, University of
Sriwijaya, South Sumatera, Indonesia
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ABSTRACT

A lithium ion battery with Lithium Titanmm Oxice (LisTis()12) anodedoped with Alons
has been successfully fabricated using the sol gel method at a simtering temperature of 831y
C for+ hours in an atmosphere of free air. After the sintering process, the active ingredients
are ground and steved through 400 mesh and mixed with 10% wt sugar Jfor surface
modification, then pyrolyzed in a tube fumace at a temperature of 800° C for 2 hours with
nitrogen gas flowing. Afterthe process of adding sugar, do a carbon wash on LTOAI-C by
micing LTOAI-C powder into ethanol and stirred on a hot plate for 30 minutes and dried.
LTOALModified powder was ground and sieved 400 mesh. Then the LTOAl-Modified
powder was sintered at 300°C for 2 hours. LTOAl-Modified powder was ground and sieved
400 mesh. The material is made of anode sheets and assembled into lithium battery cells in
a glove box. The characterization used includes X-Ray Diffraction (XRD) to determine the
Sormed phase, crystal size, and lattice parameters. The results of XRD analysis showed the
presence of LTO and rutile TiQ: phases with LTO crystal size (< 100 nm). Characterization
of Field Emission Scanming Electron Microscope (FE-SEM) showed irregular particle
shape, agglomeration, non-porous, and small particle size (~2 pum). To determine the
electrochemical performance of the hattery, Electrochemical Impedance Spectroscopy (EIS),
Cyclic Voltammetry (CV) and Charge-Discharge (CD) tests were carried out. The
conductivity values of LTOAl and Modified LTOAl samples were83,049 x 10™° Scm and
192,862 x 10™S Scm, respectively. The LTOA! diffusion coefficient values are (5,703 X
10~ em?s and1,386 x 10~ em?/ls), (3392 x 10~ em?’s and 9,851 x 10~ em?/s) in
LTOAl-Modified. The value of the charge-discharge capacity is (108,573 — 108, 722) mAhg
on LTOA! and (143,086 - 143,784) mAh g on LTOAI-Modified.
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BAB |

PEENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Baterai ion litium sebagai perangkat penyimpanan energi yang memiliki kelebihan,
yaitu tegangan, energi, dan daya yang tinggi, siklus hidup panjang, dan tidak ada polusi (B.
Zhao et al, 2016). Dalam komponen penyusunnya, baterai ion litium terdiri dari katoda,
anoda, separator dan elektrolit. Dalam penelitian ini, dibuat dan dikaji suatu material
penyusun anoda pada baterai ion litium dalam bentuk coin cell. Sebagai bahan anoda, spinel
LTO memiliki perubahan struktural yang sangat kecil selama penyisipan/ekstraksi Li* dan
sebagai bahan regangan nol (zero-strain) dengan perubahan volume yang dapat diabaikan
selama proses pengisian dan pengosongan (Tang et al., 2017). Selain itu, LTO memiliki
kemampuan penyisipan dan ekstraksi Li* yang cepat, reversibilitas siklus yang baik dan
stabilitas termodinamika yang tinggi karena tegangannya yang stabil pada 1,55 V (vs.
LVLi*). Akibatnya, penggunaan LTO untuk LIB dapat menghindari pengurangan elektrolit
pada permukaan elektroda dan meningkatkan keamanan LIB (Liang et al., 2016). Namun,

LTO merupakan bahan semikonduktor yang konduktivitas intrinsiknya hanya 10-°S/cm (Liu
etal., 2017) dan koefisien difusi ion litiumrendah sebesar 4,55 x 10~1*cm? /s (Nuroniah et

al,, 2019).

LTO sebagai elektroda negatif membutuhkan Kkristalisasi tinggi, fase tunggal, ukuran
butir kecil dan luas permukaan spesifik yang tinggi. Luas permukaan spesifik yang tinggi
mampu menginterkalasi banyak ion litium ke dalam kristal secara efisien. Beberapa cara
efektif dapat dilakukan untuk meningkatkan konduktivitas, vaitu preparasi partikel
nanometer (Yao et al., 2018), pelapisan karbon (Cheng et al., 2017) dan didoping dengan
ion logam aliovalen (Wu, 2013). Selain itu, pemilihan morfologi memiliki pengaruh penting
padasifat elektrokimia bahan LTO (H. Zhao etal., 2008). Terutama lapisan karbon berfungsi
sebagai lapisan penghubung konduktif antara LTO dan elektrolit karena memiliki

konduktivitas listrik yang unggul (Gockeln etal., 2018). LTO dengan sumber karbon antara



lain oksida grafena tereduksi, karbon nanotube, serat karbon, karbon amorf dan sumber
karbon organik (Yao et al, 2018). Berdasarkan penelitian Yuniati pada tahun 2020
menunjukkan bahwa jumlah doping optimum Al ditemukan sebesar 0,03 mol yang
menghasilkan performa sel baterai yang baik, seperti ukuran kristal sebesar 81,11 nm,
ukuran partikel sebesar 3,938 um, kapasitas sebesar 175,277 mAh/g, dan koefisien difusi
sebesar 7,312 x 107 *°cm?/S (Yuniati, 2020). Pada doping Al yang rendah, atom Al
mensubstitusi Ti (titanium) dan mensubstitusi Li pada doping Al yang tinggi. Doping Al
pada LTO tidak menyebabkan struktur kristalnya berubah. Dengan meningkatnya jumlah
doping Al menyebabkan morfologi partikel beraglomerasi dan berpori, surface area stabil,
ukuran partikel turun, konduktivitas meningkat namun kapasitas menurun (Priyono et al.,
2014).

Berdasarkan uraian diatas maka pada penelitian ini dilakukan sintesis LTO doping Al
(x = 0,03 mol) untuk meningkatkan konduktivitas ionik lithium dan koefisien difusi
ltiumnya. Pada umumnya, LTO doping Al disintesis dengan menggunakan metode solid
state reaction memiliki beberapa kekurangan, yaitu homogenitas rendah, ukuran partikel
besar, dan luas permukaan kecil (Zhang et al., 2013). Untuk mengatasi kekurangan tersebut,
metode sol gel menjadi metode yang efektif untuk mensintesis LTO doping Al karena
memiliki kemurnian tinggi, homogenitas baik, dan luas permukaan besar (Mahmoud et al.,
2015). Kemudian, dilakukan modifikasi permukaan LTO doping Alo,0z dengan karbon gula
melalui proses pirolisis sebagai perkembangan dari penelitian yang dilakukan Yuniati pada
tahun 2020. Modifikasi permukaan LTO doping Aloos dilakukan dalam bentuk material
berpori. Dengan dimodifikasi permukan anoda menjadi material berpori diharapkan dapat
meningkatkan luas permukaan materialnya. Luas permukaan material aktif yang tinggi dapat
meningkatkan kontak antara permukaan material aktif dengan larutan elektrolit sehingga
meningkatkan kapasitas baterainya. Modifikasi permukaan menggunakan karbon gula
karena selain murah dan mudah didapatkan, karbon gula menghasilkan homogenitas yang
baik sebagai sumber karbon organik (Yuan et al, 2017) dan sebagai lapisan penghubung
konduktif antara LTO dan elektrolit karena memiliki konduktivitas listrik yang unggul
(Gockeln et al,, 2018). Setelah itu, dilakukan karakterisasi XRD untuk mengetahui fasa,



struktur, dan ukuran kristal, FE-SEM untuk mengetahui morfologi permukaan masing-

masing sampel dan ukuran diameter rata-rata dari partikel sampel, EIS untuk menentukan

sifat elektrokimia anoda berdasarkan konduktivitas ionik dan konduktivitas elektronik, CV

untuk melihat adanya reaksi oksidasi dan reduksi yang terbentuk pada sampel dan nilai

koefisien difusi ion litiumnya, dan CD untuk mengetahui kemampuan baterai dalam

menyimpan energi.

1.2 Rumusan Masalah

1.

Bagaimana mensintesis LTO yang didoping ion AP+ dengan menggunakan metode sol
gel?
Bagaimana melakukan modifikasi permukaan LTO yang didoping ion APR* dengan

karbon gula melalui proses pirolisis?

Bagaimana pengaruh modifikasi permukaan LTO vyang didoping AR* terhadap
karakteristik fisis (fasa, ukuran kristal, dan morfologi permukaan (bentuk dan ukuran
partikel)) LTO dan performa elektrokimia baterai?

1.3 Batasan Masalah

Sintesis LTO doping Al menggunakan karbon gula pada baterai lithium dengan bahan
baku Litium Asetat (C3H3O,Li), Titanium Butoxide (CiH3504Ti), HidrocloricAcid
(HCI) 98%, Etanol (C,HsOH), dan Aluminium Asetat (CH3CO3); melalui metode sol
gel.

Proses sintering dilakukan pada suhu 850° C selama 24 jam pada atmosfer udara bebas
dan 800° C selama 2 jam dengan dialiri gas No.

Jumlah doping AP* dan gula yang digunakan masing-masing sebesar 0,03 mol dan 10%
Wi.

. Pengujian performa sel baterai meliputi karakterisasi XRD dan FE-SEM, dan pengujian
EIS, CV, dan CD.
Perbandingan LTO : PVDF : Super P sebesar 80% : 10% : 10%.

Penelitian ini difokuskan untuk mencari hubungan modifikasi permukaan LTO/AR*

dengan penambahan karbon gula terhadap performa elektrokimia sel baterai.



1.4 Tujuan Penelitian

1. Mensintesis LTO yang didoping ion AP+ dengan menggunakan metode sol gel.

2. Melakukan dan menganalisis modifikasi permukaan LTO/ABR* dengan karbon gula
melalui proses pirolisis.

3. Mengetahui dan menganalisis pengarun modifikasi permukaan LTO/AR* terhadap
karakteristik fisis (fasa, ukuran kristal, dan morfologi permukaan (bentuk dan ukuran
partikel)) LTO dan performa elektrokimia baterai.

1.5 Manfaat Penelitian

Penelitian ini bermanfaat sebagai usaha untuk meningkatkan performa sel baterai litium
melalui modifikasi permukaan LTO yang didoping APF* dengan penambahan karbon gula
pada permukaan material LTO/AR* sehingga dapat dianalisa karakteristik fisis (fasa, ukuran
kristal, dan morfologi permukaan (bentuk dan ukuran partikel)) LTO dan performa

elektrokimia sel baterai ion litium.
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