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Abstrak

Superkapasitor merupakan salah satu alat penyimpanan listrik yang mulai digunakan.
Hybrid superkapasitor adalah superkapasitor dimana sistem kerjanya gabungan EDLCs dan
pseudocapacitor. Penelitian ini menggunakan material yang terbuat dari komposit N-Doped
rGO/CuCr204. Penelitian ini bertujuan untuk menganalisis pengaruh variasi waktu radiasi
material N-Doped rGO terhadap morfologi, struktur, serta sifat kapasitif komposit N-Doped
rGO/CuCr204 superkapasitor. Metode yang digunakan untuk membuat Reduced Graphene
Oxide (rGO) adalah metode Hummer. rGO digunakan karena memiliki luas permukaan yang
tinggi. Doping nitrogen dilakukan untuk meningkatkan luas permukaan super kapasitor.
Penggunaan CuCr,O4 pada komposit dapat memperkecil lapisan difusi ion. Metode yang
digunakan untuk sintesis N-Doped rGO adalah microwave assisted solvothermal. Variasi waktu
radiasi doping nitrogen yang digunakan adalah 30 menit, 45 menit, dan 60 menit menggunakan
microwave oven dengan daya 180 Watt. Selanjutnya dilakukan pengujian X-Ray Diffraction
(XRD), Fourier Transform Infra Red (FTIR), Scanning Electron Microscope (SEM), Energy
Dispersive Spectroscopy (EDS) pada hasil sintesis, dan pengujian (Cyclic Voltammetry) CV
dan Electrochemical Impedance Specstroscopy (EIS) untuk elektroda. Untuk mengukur nilai
kapasitansi spesifiknya digunakan pengujian CV. Nilai kapasitansi spesifik dari yang paling
tinggi adalah komposit dengan variasi waktu doping nitrogen selama 30 menit (397,72 F/g), 60
menit (245,79 F/g), dan 45 menit (237,74 F/g). Selanjutnya adalah pengujian EIS untuk
menganalisa sifat kapasitif dari suatu material, dan untuk mengetahui sifat konduktivitas dari
material. Dari hasil pengujian EIS, sampel yang memiliki sifat kapasitif dari yang paling baik
adalah elektroda dengan variasi waktu doping nitrogen 30 menit, 60 menit, dan 45 menit. Untuk
sifat konduktivitas material yang paling baik adalah komposit dengan variasi waktu doping
nitrogen selama 30 menit, yaitu sebesar 0,14 Q1. Hal ini memiliki kesesuaian dengan hasil
pengujian CV dimana nilai spesifik kapasitansi yang paling besar terdapat pada elektroda
dengan variasi waktu doping selama 30 menit.

Kata Kunci: Doping, Microwave, N-Doped rGO/CuCr,04, Superkapasitor, Waktu Doping
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Abstract

The use of technological devices such as laptops, tablets, and mobile phones is often
used, especially during a pandemic situation. Therefore, electrical energy storage devices must
be able to support the needs of using technological devices. One of the electrical storage media,
the supercapacitor has begun to be widely used. A hybrid supercapacitor is a supercapacitor
where the working system is a combination of EDLC and pseudocapacitor. This study used a
material made of N-Doped rGO/CuCr,04 composite. This study aims to determine the effect of
radiation time variations of composite materials on the capacitive properties, structure, and
morphology of N-Doped rGO/CuCr204 supercapacitors. rGO and nitrogen doping were carried
out to increase the surface area. The use of CuCr204 can reduce the ion diffusion Layer. The
method used for the synthesis of N-Doped rGO was microwave-assisted solvothermal, while
the composite was synthesized using the sol-gel method. The radiation time variations used
were 30, 45, and 60 minutes using a microwave oven with a power of 180 Watt. And then X-
Ray Diffraction (XRD), Fourier Transorm Infra Red (FTIR), Scanning Electron Microscope
(SEM), Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) tests were carried out on the synthesis results
and Cyclic Voltammetry (CV) and Electrochemical Impedance Spectroscopy (EIS) for the
electrodes. Meanwhile, to determine the value of the specific capacitance using CV testing. The
specific capacitance values from the highest, respectively were composite with variations in
nitrogen doping time for 30 minutes (397,72 F/g), 60 minutes (245,79 F/g) and 45 minutes
(237,74 Flg). the next is Electrochemical Impedance Spectroscopy (EIS) testing. This test is to
determine the capacitive properties of a material, but in also serves to deteremine the
conductivity properties of the material. The samples that have the best capacitive properties are
composites sequently is 30, 60, and 45 minutes. For the conductivity properties of the material
the best is a composite with a variation 30 minutes, which is 0,14 Q* because it has the smallest
|Z| value. This is in line with the results of thw CV test where the largest specific capacitance
value is found in the composite with a doping time of variation of 30 minutes.

Keywords: Doping, Microwave, N-Doped rGO/CuCr20a4, Supercapacitors
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1.1 Latar Belakang

Penemuan superkapasitor merupakan teknologi yang baru, tetapi sudah memiliki
sejarah yang cukup panjang. Penelitian ini dipatenkan oleh Donald L. Boos yang disebut
kapasitor elektrolitik dengan elektroda karbon aktif. Superkapasitor pertama kali digunakan
pada tahun 1982 untuk penggunaan militer yang dilakukan oleh Pinnacle Research yang
disebut dengan PRI Ultracapacitor. Superkapasitor memiliki keunggulan dalam
penggunaannya, yaitu kepadatan daya yang tinggi, dapat dilakukan pengisian dan pengosongan
berulang kali yang cepat dan juga memiliki masa pakai yang lama (Blaabjerg et al. 2020),
output daya superkapasitor dapat mencapai sekitar 10 kW dan juga energi spesifiknya yang
lebih besar jika dibandingkan dengan kapasitor biasa. Superkapasitor dapat dibagi menjadi 3
jenis berdasarkan cara penyimpanan energinya, yaitu Electric Double Layer Capacitors
(EDLCs), Pseudocapacitors, dan Hybrid (Gonzalez et al. 2016).

EDLCs merupakan sistem penyimpanan energi listrik yang berdasarkan proses
pengisian dan pengosongan di dalam lapisan ganda pada elektroda berpori(Shiraishi 2016).
Nilai kapasitansi spesifik tipe EDLC tergantung pada luas permukaan, larutan elektrolit dan
distribusi ukuran pori dari karbon aktif.(Rahmah et al. 2017). Untuk Pseudocapacitors, transfer
muatan faradik di lapisan berpori elektroda yang terjadi melalui reaksi reduksi-oksidasi
(redoks) elektrokimia (Zhou et al. 2018). Biasanya pseudokapasitor menggunakan elektroda
logam oksida. CuCr,04 adalah salah satu material yang digunakan sebagai elektroda karena
memiliki sifat kapasitif, kerapatan daya dan stabilitas siklik yang baik(Sarkar, et al. 2020).
Hybrid supercapacitors merupakan salah satu cara untuk meningkatkan stabilitas siklik
CuCr20;4 yang dibuat sebagai bahan dasar komposit berbasis karbon (Yang et al. 2014).

Graphene atau grafena adalah material yang tersusun dari atom karbon dalam susunan
kisi heksagonal dengan ketebalan satu atom. Karena sifatnya yang sangat baik, Graphene dapat
digunakan untuk aplikasi baterai, superkapasitor, dan fuel cell (National and Pillars n.d.)
(Kamel et al. 2019). Sifat kelistrikan dari graphene dapat ditingkatkan dengan menggunakan
doping. Doping merupakan salah satu cara yang paling efektif untuk meningkatkan sifat
elektronik dari material semikonduktor seperti grafena (Geng et al. 2011). Unsur boron dan
nitrogen merupakan kandidat alami untuk doping graphene karena ukuran atom yang mirip
dengan atom C. bandgap terbuka dalam graphene setelah dilakukan doping, menunjukkan sifat
yang ideal untuk aplikasi potensial graphene dalam perangkat elektronik (Agnoli and Favaro
2016). Dengan dilakukannya doping nitrogen diharapkan dapat meningkatkan kapasitansi
spesifik pada superkapasitor.

Metode yang biasa digunakan untuk melakukan doping nitrogen ke dalam grafena
adalah metode Chemical Vapor Deposition (CVVD) (Wei et al. 2009). Metode CVD memiliki
beberapa kekurangan, diantaranya adalah biaya yang mahal dan cukup sensitif, sehingga sulit
untuk mendapatkan hasil lapisan pada grafena (Whitener and Sheehan 2014). Untuk
menghasilkan rGO, pada penelitian ini menggunakan metode Hummer karena metode ini
paling sederhana, mudah, murah, dan dapat menghasilkan GO yang hidrofilik (Zaaba et al.
2017). Pada penelitian ini, doping nitrogen pada rGO dibuat menggunakan metode Microwave
Assisted Solvothermal, dimana proses ini masih belum umum digunakan pada penelitian.
Microwave mengeluarkan radiasi gelombang mikro yang dapat meningkatkan laju pemanasan
yang cepat, sehingga dapat mengurangi waktu reaksi dan mempercepat nukleasi. Metode ini
efisien dan mudah dioperasikan(Luo et al. 2014). Selanjutnya adalah melakukan pengujian,
diantaranya adalah pengujian Cyclic Voltammetry untuk mengetahui performa elektokimia dan

1
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juga memperoleh nilai kapasitasitansi (Nurdiansah et al. 2019), dan dilakukan pengujian FTIR
untuk mengetahui kandungan senyawa organik, pengujian XRD untuk mengetahui fasa
kristalin (Dowais et al. 2021), dan pengujian SEM untuk mengeetahui morfologi dari komposit
(Shpenev et al. 2020). Sehingga penelitian ini bertujuan untuk membuat elektroda berbahan
komposit Nitrogen Doped rGO/CuCr.Os menggunakan metode Microwave assisted
solvothermal untuk meningkatkan sifat kapasitif superkapasitor.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang yang sudah dijelaskan, sehingga dapat diperoleh rumusan
masalah sebagai berikut:

1. Bagaimana pengaruh waktu radiasi microwave oven terhadap struktur dan morfologi N-
Doped rGO/CuCr204 hasil dari sintesis dengan metode Microwave solvothermal dan
Hummer?

2. Bagaimana pengaruh waktu radiasi terhadap sifat kapasitif N-Doped rGO/CuCr,04
sebagai elektroda superkapasitor

1.3 Batasan Masalah
Agar memperoleh hasil yang baik dan sesuai serta tidak menyimpang dari
permasalahan yang ditinjau, maka diperlukan batasan masalah sebagai berikut:
Temperatur dan daya pada microwave oven dan furnace dianggap konstan
Temperatur dan tekanan udara sekitar dianggap konstan
pH aquades dianggap netral
Ukuran serbuk grafit dianggap homogen
Tekanan pada autoclave dianggap konstan
Impurity diabaikan

SouaMrwhE

1.4 Tujuan Penelitian
Berdasarkan rumusan masalah yang telah disebutkan diatas, maka terdapat tujuan
penelitian sebagai berikut
1. Menganalisis pengaruh waktu radiasi microwave oven terhadap struktur dan morfologi
N-Doped rGO/CuCr204 hasil sintesis dengan metode Microwave Solvothermal dan
Hummer.
2. Menganalisis pengaruh waktu radiasi microwave oven nitrogen terhadap sifat kapasitif
N-Doped rGO/CuCr204 sebagai elektroda superkapasitor.

1.5 Manfaat Penelitian

Penelitian ini dilakukan untuk memberikan referensi dalam pembuatan elektroda
menggunakan CuCr204 yang dikompositkan dengan N-Doped rGO dengan menggunakan
metode Microwaved assisted solvothermal menggunakan microwave oven yang lebih efisien
dan ekonomis untuk meningkatkan kapasitansi spesifik superkapasitor dengan cara yang ramah
lingkungan. Penelitian ini juga dapat dijadikan referensi untuk pembuatan elektroda
superkapasitor untuk penyimpanan energi dengan waktu pengisian yang cepat dibandingkan
baterai.
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2.1 Superkapasitor

Teknologi informasi sudah mengalami perkembangan yang sangat cepat, dan tanpa
disadari, teknologi sangat mempengaruhi kehidupan manusia. Seiring dengan dampak
globalisasi, kebutuhan pertukaran informasi dengan cepat menyebabkan teknologi komunikasi
menjadi sangat penting. Penggunaan perangkat elektronik seperti laptop, telepon genggam,
tablet, dan berbagai perangkat elektronik menjadi sebuah keharusan di kalangan masyarakat
(Utomo and Budi 2015). Kebutuhan manusia terhadap barang elektronik terus meningkat,
sehingga dibutuhkan media penyimpanan listrik yang cukup besar untuk menunjang
penggunaan barang elektronik. Saat ini sudah terdapat media penyimpanan listrik yang berbasis
elektrokimia, diantaranya adalah fuel cell, baterai, dan superkapasitor (Azmy and Susanti
2013).

Kapasitor elektrokimia atau yang biasa disebut dengan superkapasitor merupakan
kapasitor yang beroperasi berdasarkan pengisian muatan (charge) dan pelepasan muatan
(discharge) pada permukaan material elektroda-elektrolit (Azmy and Susanti 2013).
Superkapasitor adalah penemuan baru di dunia penyimpanan energi (Safitri, et al. 2017).
Seperti pada Gambar 2.1 dapat terlihat bahwa superkapasitor memiliki kepadatan energi yang
rendah dari fuell cell dan baterali, tetapi memiliki kepadatan daya yang tinggi (Sagadevan et al.
2021), sehingga menyebabkan superkapasitor memiliki kapasitas yang rendah dari fuell cell
dan baterai (McCloskey 2015), tetapi dapat mentransfer energi yang lebih cepat dalam hal
pengisian dan pengosongan (Liu et al. 2018). Sehingga superkapasitor cocok untuk
diaplikasikan pada penggunaan pada kendaraan hybrid (Tehrani et al. 2017)
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107 10~ 1 10 10° 10°
Energy density (Whlkg)

Gambar 2. 1 Grafik Ragone Media Penyimpanan Energi (Sagadevan et al. 2021)

Dalam proses pengisian dan pengosongan energi, superkapasitor tidak melakukan
transfer muatan melalui reaksi redoks yang melewati elektroda dan elektrolit seperti pada
baterai (Winter and Brodd 2004). Selain itu, superkapasitor memiliki daya tahan yang lebih
lama, sehingga lebih ekonomis dibandingkan dengan media penyimpanan energi lainnya
(Safitri, et al. 2017), sedangkan pada baterai energi listrik dihasilkan oleh konversi eneri kimia
melalui reaksi redoks di anoda dan katoda. Reaksi di anoda biasanya berlangsung pada potensial
elektroda yang lebih rendah dabandingkan dengan di katoda, sehingga disebut dengan istilah
elektroda negatif dan positif. Elektroda yang lebih negatif disebut anoda dan katoda adalah yang
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lebih positif (Winter and Brodd. 2004). Sudah berbagai macam material yang digunakan
sebagai bahan elektroda pada superkapasitor, tetapi karbon menjadi material yang paling sering
digunakan sebagai bahan elektroda pada superkapasitor. Karbon memiliki luas permukaan yang
tinggi, tetapi memiliki kekurangan yaitu konduktivitas yang rendah sehingga menjadi terbatas
pada superkapasitor (Y. Wang et al. 2009). Superkapasitor dapat dibagi menjadi 3 berdasarkan
prinsip penyimpanan energinya, Yaitu Electric Double Layer Capacitor (EDLCs),
Pseudocapasitor, dan Hybrid supercapacitors (Libich et al. 2018)

Electric Double Layer Capacitor (EDLCs) merupakan system penyimpanan energi
listrik berdasarkan proses pengisian — pengosongan dalam lapisan ganda listrik pada elektroda
berpori yang memiliki siklus tinggi, sehingga daya tahan yang lebih lama dan efisien (Shiraishi
2016). Kapasitansi pada EDLCs berasal dari partikel bahan elektroda seperti pada antar muka
antara partikel karbon dan elektrolit, dimana kelebihan atau kekurangan muatan listrik
terakumulasi pada permukaan elektroda. Seperti pada Gambar 2.2 dibawah ini, selama proses
pengisian, elektron bergerak dari elektroda negatif ke elektroda positif. Di dalam elektrolit,
kation bergerak menuju elektroda negatif, sedangkan anion bergerak menuju elektroda positif.
Sementara saat pelepasan, proses sebaliknya yang terjadi. Dalam EDLCs merupakan proses
non-Faradaik karena tidak terjadi transfer muatan yang melintasi antar muka
elektroda/elektrolit, sehingga penyimpanan menggunakan prinsip EDLCs memiliki stabilitas
siklus yang tinggi (G. Wang, et al. 2012).

Positive electrode : Negative electrode
activated carbon .~ ~Anion @ activated carbon

=/
VN ) P
7 a—{4]

Electric double layé“r'“ ~~Cation -

Gambar 2. 2 Skema Electronic Double Layer Supercapacitors (Blaabjerg et al. 2020)

Kapasitor EDLCs menggunakan interaksi elektrostatik untuk mengakumulasi energi
dalam lapisan ganda yang dikenal dengan lapisan Hemholtz seperti pada Gambar 2.3 berikut
ini. Kunci penting untuk memperoleh kapasitas yang sangat tinggi adalah permukaan elektroda
yang besar dan luas dari lapisan Hemholtz. Superkapasitor EDLCs memiliki daya tahan dan
kemampuan siklus yang baik hingga mencapai jutaan siklus. Gambar 2.4 merupakan hasil
pengujian cyclic voltammetry yang ideal dari EDLCs yang dapat menjadi patokan pada
penelitian ini.
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Gambar 2. 3 Lapisan Double Layer Hemholtz (Libich et al. 2018)
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Gambar 2. 4 Hasil Pengujian CV EDLCs pada scan rate 100 mV/s (b), 500 mV/s (c). 1000
mV/s (d) (Yoon et al. 2004)

Prinsip yang ke dua adalah Pseudocapacitor. Prinsip ini pada dasarnya berbeda dari
mekanisme elektrostatik pada prinsip EDLCs. Untuk Pseudicapacitor, transfer muatan faradik
di lapisan berpori elektroda dan elektrolit yang terjadi melalui reaksi reduksi-oksidasi (redoks)
elektrokimia secara elektrostatis. Saat potensial diterapkan pada reduksi pseudocapacitor,
terjadi oksidasi pada elektroda. Proses ini melibatkan muatan yang melintasi lapisan ganda yang
menghasilkan arus faradic yang melewati sel superkapasitor. Untuk skema dari
pseudocapacitor dapat dilihat pada Gambar 2.5 berikut ini. Proses faradic menyebabkan
pseudocapacitor memiliki kepadatan energi yang lebih tinggi dari EDLCs. Reaksi redoks di
dalam lapisan elektroda harus reversible secara elektrokimia atau semi reversible agar pengisian
dan pengosongan menjadi efisien. Dalam lapisan elektroda pseudocapacitor, pengisian atau
pelepasan akan melibatkan dua proses, yaitu pengisian dan pengosongan seperti pada EDLCs

5
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dan proses redoks elektrokimia (Blaabjerg et al. 2020). Seperti pada Gambar 2.6 terdapat
puncak pada hasil pengujian CV karena terjadinya reaksi oksidasi maupun reduksi (Nurdiansah
2014).
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Gambar 2. 5 Skema Pseudocapacitor (Blaabjerg et al. 2020)

0.08
— st cycle
— 100th cycle
on4 b e 200K cycle
— 300th cycle
400th cycle
- 0.0z e L ] G!,-’GIE
g
§
E 000
3
o
0.02
0.04 =
L M L M L i L

0.0 0.1 0.2 0.3 04
Voltage (V vs. SCE)

Gambar 2. 6 Hasil Pengujian CV untuk Pseudocapacitor (K. Chen and Xue 2014)

Tipe superkapasitor selanjutnya adalah hybrid. Untuk skema dari Hybrid
Supercapacitor dapat dilihat pada Gambar 2.7 berikut ini. Tipe ini merupakan kombinasi dari
EDLC dan pseudocapacitors. Untuk meningkatkan densitas energi superkapasitor ini,
digunakan elektroda Faraday dan elektroda karbon pada elektrolit, Oleh karena itu,
superkapasitor hybrid ini memiliki kerapatan energi yang sangat tinggi (Zhou et al. 2018).
Proses faradic dan non faradic digunakan pada supercapacitor ini agar mendapatkan
penyimpanan energi yang lebih tinggi, sehingga juga menghasilkan cycling stability yang lebih
baik, selain itu karena adanya interaksi elektrostatik antara pembawa muatan dan permukaan
elektroda di sisi elektroda positif, hybrid supercapacitor dapat menghasilkan arus yang tinggi
(Libich et al. 2018). Dan juga biaya yang lebih murah dari EDLCs. Gambar 2.8 merupakan
hasil ideal pengujian cyclic voltammetry untuk hybrid supercapacitor yang dapat menjadi
patokan di penelitian ini
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Gambar 2. 7 Skema Hybrid Supercapacitor (Muzaffar et al. 2019)
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Gambar 2. 8 Hasil Pengujian CV Hybrid Supercapacitor (Sarkar, et al. 2020)

Tabel 2.1 di bawah ini menyajikan perbandingan antara EDLCs, Pseudo Capacitor, dan
Hybrid Supercapacitor. Untuk hybrid supercapacitor sendiri masih ada beberapa data yang
belum lengkap, dikarenakan hybrid supercapacitor masih dalam tahap pengembangan di
seluruh dunia

Tabel 2. 1 Perbandingan jenis-jenis superkapasitor dan baterai lithium ion (Libich et al. 2018)

Super Kapasitor

Spesifikasi Baterai Li-ion
EDLC Pseudo Hybrid

Waktu Pengisian

(detik) 1-10 1-10 100 600

Cycle Life 1.000.000 100.000 500.000 500

Energi Spesifik i

(Wh.kg) 3-5 10 180 250

Voltase (V) 2.7 2.3-2.8 23-238 3.6

Biaya per KWh - _ ) -

(USD) 10.000 10.000 140

Temperatur -40 ~ 65 -40 ~ 65 -40 ~65 -20 ~ 60

Pemakaian (°C)
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2.2 Grafena

Grafena adalah bahan kristal yang tahan lama, dan mulai diciptakan oleh para peneliti
pada tahun 2004. Grafena memberikan sifat physio-chemical yang luar biasa sehingga
menjadikannya kandidat potensial untuk penggunaan langsung dan tidak langsung dalam
berbagai disiplin ilmu mulai dari teknik, ilmu material hingga elektronik (Magbool et al. 2020).
Grafena adalah lapisan atom karbon dua dimensi yang tersusun dalam bentuk honeycomb, yang
memiliki sifat yang baik, seperti konduktivitas listrik dan termal yang tinggi, luas permukaan
yang besar, dan stabilitas kimia transcendental (Dai et al. 2013)

Struktur jaringan sarang lebah memberikan graphene kekuatan tinggi dan modulus
tinggi (Kang et al. 2019). Sehingga grafena dapat memiliki bentuk yang banyak struktur karbon,
seperti Gambar 2.9 berikut, yaitu graphite, carbon nanotubes, carbon nanofibers dan fullerene

Graphene (2D)

Fullerene (0D) Carbon nano tube (1D) Graphite(3D)
Gambar 2. 9 Grafena dan Strukturnya (Kamel et al. 2019)

Grafena adalah nanomaterial karbon dua dimensi tertipis dengan struktur unik dan sifat
fisik, kimia, dan termal. Ini terdiri dari atom karbon dalam kisi heksagonal pada bidang 2D.
Tiga orbital atom, 2s, 2px dan 2py, dari atom karbon dihibridisasi menjadi orbital sp? yang
membentuk ikatan kovalen dengan atom karbon tetangga. Ini mengarah pada struktur planar
heksagonal (honey comb lattice) dan toughness struktur kisi grafena. Jarak antar atom karbon
adalah 1,42 °A. Grafena memiliki mobility intrinsic hingga 150.000 cm?/Vs pada temperatur
300 K (Rafitasari et al. 2016), luas spesifik hingga 2630 m?gr, konduktivitas thermal hingga
5000 Wm™K™, Modulus Young yang mendekati 1.0 TPa, dan juga transmisi optik yang
mendekati 97,7% (Kamel et al. 2019).

2.3 Graphene Oxide (GO)

Pada tingkat yang sederhana, GO dapat dianggap terdiri dari lembaran grafena yang
didalamnya terdapat gugus fungsi oksigen. lembar GO terdiri dari jaringan karbon berbasis
cincin heksagonal yang memiliki (sebagian besar) atom karbon hibridisasi sp? dan (sebagian)
karbon hibridisasi sp® yang mengandung gugus fungsi oksigen. Dalam GO, atom karbon yang
terikat secara kovalen dengan gugus fungsi oksigen (seperti hidroksil, epoksi, dan karboksi)
adalah hibridisasi sp®. Ini dapat dilihat sebagai daerah teroksidasi, dan mereka memasuki
jaringan sp? yang diperluas dari lembaran graphene
terstruktur honeycomb-lattice. Gambar 2.10 berikut ini adalah struktur grafena dan struktur
graphene oxide setelah dilakukan oksidasi.
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Gambar 2. 10 Struktur grafena (kiri) dan Graphene Oxide (kanan) (D. Chen, et al. 2012)

Awalnya, pada tahun 1939, Hofmann dan Holst mengusulkan model sederhana, di mana
oksida grafit dianggap terdiri dari lapisan karbon planar termodifikasi kelompok epoksi (1,2-
eter) dengan rumus molekul C>0. Pada tahun 1946, Ruess menyarankan bahwa lapisan karbon
sebenarnya tidak planar tetapi mengerut dan bahwa gugus yang mengandung oksigen adalah
jembatan oksigen seperti hidroksil dan eter antara atom karbon 1 dan 3, yang didistribusikan
secara acak pada kerangka karbon (D. Chen, Feng, and Li 2012). Di penelitian ini, graphene
oxide di sintesis menjadi Reduced Graphene Oxide (rGO). rGO adalah bentuk GO yang
diproses dengan metode kimia, thermal untuk mengurangi kandungan oksigen (Papageorgiou,
etal. 2015).

Pada tahun 2014, Ning dan rekan telah berhasil melakukan sintesis Reduced Graphene
Oxide dengan menggunakan metode Hummers. Yaitu dengan cara mengoksidasi grafit menjadi
graphite oxide. Graphite direaksikan dengan asam KMnOs, H.SOs; dan NaNOsz dengan
dilakukan stirring hingga terbentuk larutan bewarna kuning. Selanjutnya dicuci dengan larutan
HCI dan dikeringkan pada vacuum oven selama 24 jam. Setelah itu graphite oxide direaksikan
dengan serbuk zinc untuk mendapatkan rGO dan di masukkan kedalam autoclave dan
dimasukkan kedalam furnace pada temperature 100 °C selama 24 jam (Cao and Zhang 2015).

2.4 Doping Nitrogen

Doping merupakan teknik yang dapat digunakan untuk mengontrol sifat semikonduktor
dalam komunitas semikonduktor arus utama. Grafena yang didoping berarti beberapa atom
karbon dalam sel satuan telah digantikan oleh atom lain. Atom pengotor dianggap sebagai
pengganti atom karbon, sehingga atom pengotor harus memiliki jari-jari atom yang kira-kira
sama dengan jari-jari atom karbon. Menurut Tabel periodik unsur, karbon termasuk golongan
IV A dan memiliki nomor atom 6 atau 6 proton. Nitrogen termasuk dalam kelompok VA dan
memiliki nomor atom 7 atau 7 proton (Sahu et al. 2015).

® Carbon ® Pvridinic N
® Graphitic N ® Pvrrolic N

N-doped graphene

Gambar 2. 11 Struktur hasil doping nitrogen Graphitic N, Pyridinic N, dan Pyrrolic N (Y. F.
Lu et al. 2013)
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Pada Gambar 2.11, terdapat tiga jenis ikatan yang mengikat atom N, yaitu pyridinic, N
pyrrolic dan graphitic (substitusi) (Y. F. Lu et al. 2013). Secara khusus, pyridinic N mengikat
dua karbon di tepi atau cacat graphene dan menyumbangkan elektron p ke system m. Pyrrolic
N mengacu pada atom N yang menyumbangkan dua elektron p ke system m, meskipun tidak
perlu terikat dalam cincin lima , seperti pada pyrrolic. Kuarter N mengacu pada atom N di
tempat atom C di cincin heksagonal. Di antara jenis nitrogen ini, hibridisasi pyridinic N dan N
kuaterner adalah SP?dan hibridisasi pyrrolic N adalah sp*® (Guo et al. 2011).

Doping nitrogen digunakan karena bertindak sebagai katalis yang bebas logam dan
ramah lingkungan, dan juga dapat menunjukkan aktivitas elektrokatalitik yang baik, biaya yang
cukup murah dan tahan lama (Z. J. Lu et al. 2013). Doping nitrogen pada rGO dapat
meningkatkan konduktivitas listrik yang berpengaruh ke penyimpanan kapasitansi yang sangat
baik, stabilitas, dan tingkat reversibilitas yang sangat baik dalam siklus charge dan discharge
(K. Wang et al. 2014) dan mempercepat pertumbuhan nanopartikel (K. Wang et al. 2014).
Struktur pyridinic N juga dapat meningkatkan kapasitas karena binding energy yang besar,
sehingga dapat mengakomodasi banyak ion pada permukaan elektroda (Y. Lu et al. 2014).

Penelitian yang dilakukan oleh Fitri dan rekan pada tahun 2015, Nitrogen doped
Graphene dilakukan menggunakan metode pemanasan dengan microwave. Metode ini
memiliki kelebihan, yaitu pemanasan yang cepat peningkatan kinetika reaksi yang lebih tinggi
dibandingkan dengan proses pemanasan konvensional, serta memiliki efisiensi produksi yang
tinggi. Gambar 2.12 adalah hasil morfologi hasil penelitian pada permukaan Nitrogen Doped
Graphene.

2.5 CuCr204

Spinner Copper Chromite atau CuCr.O4 digunakan sebagai katalis pada komposit
(Cubas et al. 2020). CuCr.04 merupakan katalis yang efektif untuk digunakan karena memiliki
biaya yang rendah, memiliki ukuran butir kecil yang menyebabkan energi permukaan tinggi
dan mudah menggumpal (Z. Chen et al. 2017). CuCr.O4 yang dikenal dengan celah pita energi
rendah 1,2-1,5 eV. Senyawa CuCr204 telah lama dikenal sebagai bahan fungsional yang
banyak digunakan sebagai katalis heterogen (Hosseini, et al. 2014), dengan reaksi oksidasi
Cr(111) menjadi Cr(VI).

Menggunakan CuCr,04 dalam komposit akan meningkatkan kinerja superkapasitor
dengan meningkatkan kapasitansi slektroda karena CuCr,Os dapat terdistribusi seragam
sehingga dapat meningkatkan luas permukaan komposit, stabilitas arus dan juga dapat
meningkatkan konduktivitas elektroda komposit (Shayeh et al. 2017). Di penelitian ini,
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CuCr204 digunakan sebagai filler pada komposit, karena luas spesifik area nya hanya sebesar
205 m?/g (Mohamed and Kadi 2021), sangat jauh jika dibandingkan dengan luas spesifik area
grafena sebesar 2360 m?/g (Kamel et al. 2019b).

CuCr,04 masih jarang digunakan sebagai media penyimpanan energi. Penelitian
nanokomposit Nitrogen Doped Graphite/CuCr204 pernah dilakukan oleh Sarkar dan tim, dan
hasilnya cukup baik, yaitu menghasilkan elektroda dengan kapasitansi sebesaar 530,6 Fg?,
rapat daya yang tinggi dan juga cyclic stability sebesar 98%.

Dari hasil Gambar 2.13 pengujian SEM di atas, pembentukan morfologi partikel yang
seragam seperti bola-bola kecil dapat diamati. partikel terdistribusi secara homogen di dalam
material, dengan terbentuk beberapa gumpalan yang merupakan struktur dari spinel CuCr204
(Cubas et al. 2020) pada Gambar diatas juga terlihat bahwa CuCr.O4 melapisi N-graphite, yang
mengakibatkan mengecilnya jalur difusi ion, sehingga dapat membuat proses pengosongan dan
pengisian lebih cepat dan memperluas area aktif untuk reaksi elektrokimia.

2.6 Microwave Assisted Solvothermal

Metode microwave assisted dapat menghasilkan pemanasan yang cepat dan seragam
serta ramah lingkungan dan hemat energi. Metode ini memiliki potensial yang baik untuk
membuat bubuk oksida nanokristalin yang memberikan kemurnian tinggi, dan halus (Mi et al.
2011). Dapat dilihat pada Gambar 2.14 adalah skema microwave oven yang sering digunakan
di rumah tangga. Power supply memasok daya ke magnetron yang merupakan alat berupa
tabung vakum yang mengubah energi listrik menjadi medan elektromagnetik. Selanjutnya
gelombang elektromagnetik yang dihasilkan oleh magnetron dialirkan dengan waveguide yang
berupa tabung logam berongga, waveguide juga berfungsi agar paparan gelombang
elektromagnet mengenai langsung makanan yang akan menghambat gelombang. Terdapat
stirrer yang berfungsi untuk meratakan gelombang mikro agar panas merata, dan juga ada
wadah yang berputar untuk diletakkan material (Agrawal 2010).
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Gambar 2. 14 Struktur microwave rumah tangga (Onaifo et al. 2019)

Microwave oven memanaskan benda yang ada di dalamnya dengan menggunakan
gelombang elektromagnetik. Frekuensi gelombang yang dihasilkan oleh microwave oven
adalah 2.45 GHz dengan panjang gelombang sebesar 0.122 m. gelombang yang dihasilkan
microwave dapat menembus kaca, keramik ataupun plastik, tetapi tidak dapat menembus logam
(Onaifo et al. 2019).

Terdapat dua mekanisme dalam pemanasan microwave oven, yaitu dipolar polarization
dan ionic conduction. Pada mekanisme dipolar polarization, setiap molekul yang memiliki
momen dipol akan bergerak untuk menyelaraskan dengan medan listrik gelombang mikro.
Medan elektromagnetik microwave akan terus berosilasi sehingga molekul akan terus
menyelaraskan sehingga bertabrakan dengan satu sama lain sehingga menghasilkan panas
dalam material. Sementara pada mekanisme ionic conduction, yang biasanya dihasilkan dari
partikel bermuatan pelarut. Akibat adanya gelombang elektromagnetik, partikel bermuatan
akan berosilasi bolak-balik sehingga terjadi gesekan antara partikel sehingga menghasilkan
panas. Mekanisme ilustrasi dari pemanasan microwave terdapat pada Gambar 2.15 berikut ini
(Sun, Wang, and Yue 2016)

o ©o]e @ o
) Sael
®

G @
& %] oo @

Electric field
p1ay duneypso

Gambar 2.15 llustrasi mekanisme pemanasan Dipolar Polarization dan lonic
Polarization (Sun, Wang, and Yue 2016)

Metode solvothermal menggunakan berbagai media pelarut untuk melakukan reaksi
sintesis. Dalam metode sintesis solvothermal, pelarut berperan untuk melarutkan atau
melarutkan sebagian reaktan untuk membentuk reaksi pelarut-reaktan yang nantinya
mempengeruhi laju reaksi kimia. Pelarut juga dapat mempengaruhi keadaan dan konsentrasi
reaktan, sehingga dapat mengubah proses reaksi. Pemilihan molekul organik sebagai pelarut
merupakan hal penting didalam proses sintesis (Xu R 2017). Agar penggunaan microwave lebih
maksimal, saat melakukan proses sintesis harus menggunakan pelarut dengan kemampuan
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terbaik dalam menyerap energi. Pelarut memiliki kemampuan menyerap energi yang disebut
dengan loss tangent. Semakin tinggi loss tangent dari sebuah pelarut, maka kemampuan pelarut
menyerap energi dari microwave akan semakin baik (Firdaus A, Diah S 2020). Pada Tabel 2.2
berikut ini terdapat nilai loss tangent dari beberapa pelarut.

Tabel 2.2 Nilai loss tangent dari beberapa pelarut pada 2.45 GHz dan 20 °C (Y. J. Zhu

and Chen 2014)

Solvent Loss Tangent
Ethylene Glycol 1.350
Ethanol 0.941
Methanol 0.659
Alr 0.123
Acetic Acid 0.174
Toluene 0.04

Pemilihan pelarut sangat penting dalam melakukan teknik microwaved assisted
solvothermal, pelarut yang memiliki loss tangent pelarut lebih dari 1 akan memiliki reaktivitas
yang sangat baik di bawah radiasi gelombang mikro (Madurai Ramakrishnan et al. 2021).

2.7 Metode Hummer

Pada tahun 1958, William S. Hummers dan Richard E. Offeman merilis metode oksidasi
untuk mengubah grafit menjadi graphite oxide. Metode Hummmer merupakan metode yang
paling sering digunakan untuk melakukan sintesis graphite oxide. Grafit dioksidasi di dalam
campuran Sulfuric Acid (H2SO4), Pottasium Permanganate (KMnOs) dan Sodium Nitrate
(NaNOs). H.SO4 dalam  metode ini berfungsi dalam proses oksidasi, yang meliputi sebagai
agen interkalasi dengan bantuan oksidan, menstabilkan oksidan, dan bertindak sebagai pelarut
untuk mengangkut oksidan ke interlayers grafit. Agar tidak perlu banyak menggunakan H2SOs,
dilakukan modifikasi dengan menggunakan bantuan ice bath (Y. Zhu et al. 2022). KMnO4
berperan sebagai agen pengoksidasi (Cao and Zhang 2015), dan NaNOs juga membantu dalam
proses oksidasi dengan menurunkan absorbansi pada prekusor grafit (Roy, et al. 2014). Reaksi
yang terjadi dapat digambarkan seperti di bawah ini:

KMnO4 + H2SO4 > K* + MnO3™ +H30+ +3HSO4 (2.1)
MnO3™ + MnO4 = Mn207 (2.2)
5KMnQO4 + 5H202 +3H2S04 2 2MnSO4 + K2SO4 +

50; + 8H,0 (Nurdiansah 2014) (2.3)

2.8 Penelitian Sebelumnya

Penelitian pembuatan komposit N-Graphite/CuCr.0O4 sudah dilakukan oleh Sarkar dan
rekan pada tahun 2020. Penelitian yang bertujuan untuk mengetahui komposisi nanokomposit
yang paling tepat untuk memperoleh nilai kapasitansi superkapasitor yang tinggi. Untuk sintesis
graphene oxide, Sarkar menggunakan metode Hummer. Larutan GO di ultrasonikasi selama 2
jam, kemudian ditambahkan larutan melamin sembari dilakukan pengadukan selama 1 jam.
Untuk pembuatan nanokomposit N-Graphite/CuCr.O4, larutan N-Graphite dan CuCr.04
dilakukan ultrasonikasi secara terpisah, setelah itu keduanya dicampur dengan menggunakan
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magnetic stirrer yang dilakukan selama 2 jam. Komposisi nanokomposit N-Graphite:CuCr,04
yang digunakan adalah 90%:10%; 95%;5%; dan 98%:2%. Hasil kapasitansi terbesar yang
diperoleh terdapat pada komposisi N-Graphite : CuCr.O4 sebesar 95%:5%. Pada komposisi
sebesar 90%:10% kapasitansinya menurun karena kapasitansi redoks dari CuCr,0s yang
rendah. Pada komposisi 98%:2% terjadi penggumpalan pada lembaran N-Graphite karena
CuCr204 yang terlalu sedikit sehingga kurangnya interkalasi pada lembaran N-Graphite.
Gambar 2.16 berikut ini adalah hasil dari spesifik kapasitansi dari ketiga komposisi.
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Gambar 2. 16 Specific capacitance vs current density dari NG dan NG/CuCr204
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Gambar 2. 17 Cyclic Voltammogram dari NG, CuCr204 dan NG/CuCr,04 composites pada 2
mV s (Sarkar, et al. 2020)

Hasil penelitian yang dilakukan, diperoleh hasil kapasitansi yang cukup tinggi sebesar
530,6 F g* yang diperoleh dari hasil pengujian CV seperti pada Gambar 2.17 sehingga komposit
berbahan grafena memiliki potensi untuk menjadi elektroda Electric Double Layer Capacitors
(EDLCs). Penambahan CuCr204 juga dapat mengatur jarak interkalasi antar lapisan N-Graphite
sehingga mencegah penggumpalan dan juga sebagai bahan aktif redoks, karena CuCr204
memiliki struktur yang berpori sehingga jalur difusi pada elektrolit dapat diminimalkan (Sarkar,
et al. 2020)

Baru-baru ini pada tahun 2021, penelitian tentang pembuatan Hybrid Supercapacitors
telah dilakukan oleh Angelika dan rekan. Penelitian ini bertujuan untuk menganalisis pengaruh
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komposisi komposit terhadap struktur, morfologi, serta sifat kapasitif N-Doped rGO/CuCr,Qa.
Metode yang digunakan untuk melakukan sintesis N-Doped rGO/CuCr.04 adalah microwave
assisted solvothermal. Pembuatan N-Doped rGO dimulai dengan mencampurkan expanded
graphite dan NHsOH menggunakan pelarut organic methanol yang dimasukkan ke dalam
Teflon autoclave. Autoclave dipanaskan di dalam microwave oven selama 10 menit dengan daya
100 watt, setelah itu Teflon dimasukkan kedalam ice bath agar reaksi yang terjadi berhenti.
Sementara itu, untuk sintesis komposit menggunakan metode sol gel. N-Doped rGO dan
CuCr204 dilakukan ultrasonikasi secara terpisah, setelah itu dilakukan pencampuran N-Doped
rGO dan CuCr.0s4 dengan variasi komposisi N-Doped rGO:CuCr.0s sebesar 85%:15%;
90%:10%; dan 95%:5%. Selanjutnya dilakukan pencucian dengan aquades hingga pH netral
dan dilakukan pengeringan.

Proses yang terakhir adalah pembuatan elektroda dengan membuat larutan komposit N-
Doped rGO/CuCr204 dengan pelarut aquades yang didepositkan pada nickel foam dengan cara
dicelupkan kedalam larutan komposit. Nickel foam digunakan karena memiliki porositas yang
tinggi. Hasil nilai kapasitansi tertinggi berturut-turut yang dapat dilihat pada Gambar 2.18.
adalah dengan komposisi komposit 85%:15% sebesar 36,862 F/g; 90%:10% sebesar 27,214
F/g; dan 95%:5% sebesar 16,333 F/g. Sementara itu, pada Gambar 2.19 di bawah ini terlihat
bahwa semakin tinggi scan rate yang digunakan, mengakibatkan semakin rendah kapasitansi
spesifik yang diperoleh, hal itu disebabkan karena hambatan dalam pada konduktor juga
semakin besar.
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Gambar 2. 18 Hasil pengujian CV komposit dengan perbandingan 85%:15%; 90%:10%;
dan 95%:5% pada scan rate (a) 5 mV/s, (b) 50 mV/s, (c) 100 mV/s
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Gambar 2. 19 Kurva capacitance vs scan rate (Angelika S, et al. 2021)

Penelitian yang sama juga sudah dilakukan olenh Nugroho dan rekan, perbedaannya
terletak pada penggunaan doping material, yaitu boron. Penelitian ini bertujuan untuk
menganalisis pengaruh komposisi komposit terhadap struktur, morfologi, serta sifat kapasitif
grafena yang didoping oleh boron. Metode yang digunakan untuk sintesis B-doped rGO juga
sama yaitu microwave assisted solvothermal, rGO dilakukan doping boron menggunakan
H3BOs yang dicampurkan dengan pelarut organik berupa methanol dengan di ultrasonikasi dan
setelah itu dipanaskan dalam microwave oven selama 10 menit dengan daya 100 watt dengan
menggunakan teflon autoclave. Setelah itu autoclave dimasukkan ke dalam ice bath agar reaksi
yang terjadi berhenti dan diperoleh B-Doped rGO. Untuk pembuatan komposit B-Doped
rGO/CuCr204 digunakan metode sol gel. Larutan B-Doped rGO dan CuCr204 di ultrasonikasi
selama 2 jam, setelah itu B-Doped rGO dan CuCr,04 dicampur dengan komposisi B-doped
rGO : CuCr204 sebesar 85%:15%; 90%:10%; dan 95%:5%. Setelah itu dilakukan pengeringan
selama 12 jam untuk diperoleh komposit B-Doped rGO/CuCr;0a.

Tahap terakhir adalah pembuatan elektroda menggunakan nickel foam yang berukuran
5x1 cm? yang dicelupkan ke dalam komposit B-Doped Carbon/CuCr.04 dengan menggunakan
pelarut aquades, setelah itu dikeringkan selama 12 jam. Dari hasil pengujian CV pada Gambar
2.20, diperoleh nilai kapasitansi tertinggi berturut-turut pada komposisi komposit 85:15; 90:10;
dan 95:15 adalah sebesar 84.3 F/g, 43.59 F/g, dan 36.06 F/g.
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Gambar 2. 20 Hasil uji CV pada sampel (a) 85:15; (b) 90:10; (c) 95:85 (Nugroho 2022)
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Hasil scan rate mempengaruhi nilai kapasitansi spesifik dari elektroda. Semakin kecil
scan rate nya, nilai kapasitansi nya juga semakin tinggi. Hal itu disebabkan karena scan rate
mempengaruhi laju ion elektrolit yang masuk ke dalam pori-pori elektroda. Hasil dari scan rate
dapat dilihat pada Gambar 2.21 di bawah ini
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Gambar 2. 21 Kurva kapasitansi spesifik vs scan rate (Nugroho A, et al. 2021)
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Tabel 2.3. Hasil penelitian sebelumnya

Material

Perlakuan

Hasil

Kapasitas
(F/9)

Peneliti

N-Doped
Graphene/CuC
204
Nanokomposit

N-Doped
Graphene/CuC
1204
Nanokomposit

B-Doped
Graphene/CuC
1204
Nanokomposit

N-Doped
Graphene

Reduced
Graphene
Oxide

N-Doped
Graphene

GO dibuat dengan

metode Hummer, lalu
larutan GO dicampurkan
dengan larutan melamin.

Komposit dibuat

menggunakan metode

sol-gel dengan

penambahan CuCr.04

Untuk sintesis N-Doped
rGO menggunakan
metode Solvothermal dan
komposit dibuat dengan

metode sol-gel

Untuk sintesis B-Doped
rGO menggunakan
metode Microwave

Solvothermal, dan

komposit dibuat dengan

metode sol-gel

Graphene Intercalation
dibuat dengan metode

modified Hummer,

dilanjutkan dengan
penambahan NaNH>
menggunakan metode
Microwave Solvothermal

rGO dibuat dengan
menggunakan metode
Hummer, dan elektroda
dibuat dengan metode

Hidrothermal

Sintesis GO

menggunakan metode
modifikasi Hummer yang
dilanjutkan dengan
penambahan dimethyl

glyoxine

Kapasitansi terbesar
diperoleh pada
perbandingan

komposit N-Doped

Graphene:CuCr204

sebesar 95%:5%

Kapasitansi terbesak
diperoleh pada
perbandingan

komposit N-Doped

Graphene:CuCr,04

sebesar 85%:15%

Kapasitansi terbesar
diperoleh pada
perbandingan

komposit B-Doped

Graphene:CuCr,04

sebesar 85%:15%

Kapasitansi terbesar
diperoleh pada
penggunaan daya
microwave sebesar
900 watt

Kapasitansi terbesar
diperoleh pada
temperatur
hidrothermal pada
160 °C dan waktu
ultrasonikasi selama
1,5 jam

Kapasitansi terbesar
menggunakan
metode SCDGO

530,6

36,86

84,30

200

368

268

Sarkar,
dkk, 2020

Angelika,
dkk, 2020

Nugroho,
dkk, 2022

Lee, dkk,
2014

Nurdiansah
, dkk, 2014

Balaji,
dkk, 2016
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2.9 Produk Superkapasitor

Sudah ada beberapa jenis super kapasitor yang diproduksi dan dijual belikan. Perusahan
energi kebanyakan sudah membuat produk super kapasitor jenis EDLC, sementara untuk
superkapasitor hybrid masih dalam tahap pengembangan di laboratorium seluruh dunia (Libich
et al. 2018). Tabel 2.4 di bawah ini terdapat beberapa produk super kapasitor yang sudah di
produksi dan dijual di pasaran yang diambil dari situs perusahaan.

Tabel 2.4 Produk super kapasitor di pasaran

Merek Negara Jenis Kapasitansi Voltase Temperatur
Asal  Superkapasitor (F/g9) V) Kerja (°C)
Maxwell
(Maxwell 2022)
| Korea EDLC 450 16 - 40~ 80
1':’450»:—045*,‘14.\ ‘
Sech (Sech
2022)
Ze&  China EDLC 310 3 - 40 ~ 65
Sy
W
JYH HSU
(JEC 2022)
EDLC 5 55 -20~85
DCLAP
(Chemi-Con
2022)

e = = Jepang EDLC 133 7.5 -20~70
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SLA  (Yming China EDLC 1100
2022)

SDA (Yming
2022)

China EDLC 70

2.7

2.7

-40~85

- 40 ~ 70
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Halama ini sengaja dikosongkan
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3.1 Bahan Penelitian
Adapun beberapa bahan yang akan digunakan dalam penelitian ini adalah sebagai
berikut:
Serbuk Grafit berukuran <50um
Agquades (H20)
Serbuk asam tartarat (C4HgOs)
Ethylene Glycol (CH20H):
Sulfuric Acid (H2S0a)
Hydrogen Peroxide (H20,)
Potassium Permanganate (KMnQOa)
Sodium Nitrate (NaNO3)
Es Batu
10. Asam Klorida (HCI)
11. Serbuk CuCr204
12. Larutan NH;OH
13. Nickel Foam
14. NaxSOq4

CoNoR~WNE

3.2 Alat Penelitian
Adapun beberapa alat yang akan digunakan dalam penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Neraca Analitik
Digunakan untuk menimbang masa serbuk grafit, asam tartarat, KMnO., NaNO3 dan
CuCr204

2. Beaker Glass
Digunakan sebagai wadah bahan-bahan kimia yang digunakan

3. Gelas Ukur
Digunakan untuk mengukur jumlah larutan yang digunakan

4. Kertas Saring
Digunakan untuk menyaring grafit dari perendaman

5. Crucible
Digunakan sebagai wadah sintesis Reduced Graphite Oxide (rGO) di dalam furnace

6. Autoclave Teflon 75 mL
Digunakan sebagai wadah sintesis N-Doped rGO di dalakam oven microwave

7. Ultrasonic Cleaner
Digunakan untuk proses homogenisasi larutan dan pengelupasan lembaran graphite
oxide menjadi graphene oxide

8. Erlenmeyer
Digunakan sebagai tempat larutan

9. Hot Plate dengan Magnetic Stirrer
Digunakan dalam proses homogenisasi pada saat sintesis

10. Microwave
Digunakan untuk mensintesis N-Doped rGO

11. Ice Bath
Digunakan untuk mencampur bahan pada metode Hummer dan menghentikan reaksi
reduksi setelah proses sintesis N-Doped rGO di dalam oven Microvave
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12. Muffle Furnace
Digunakan untuk proses sintesis Graphite Oxide (GO) dan proses pengeringan elektroda
komposit
13. Centrifuge
Digunakan untuk memisahkan partikel terdispersi
14. Tabung centrifuge
Digunakan untuk menampung larutan yang akan dimasukkan kedalam centrifuge.
15. Instrumen Karakterisasi Material
a. X-Ray Diffraction (XRD)
Digunakan untuk mengetahui senyawa yang terkandung dalam sampel serta struktur
dan ukuran kristalnya.
b. Fourier Transform Infra Red (FTIR)
Digunakan untuk mengetahui gugus fungsi yang terkandung dalam sampel
c. Scanning Electron Microscope (SEM) dan EDS
Digunakan untuk menganalisis morfologi yaitu bentuk dan ukuran dari partikel
penyusun sampel. EDS digunakan untuk mengetahui jenis dan jumlah unsur penyusun
sampel
d. Cycle Voltametry (CV)
Digunakan untuk mengetahui nilai kapasitansi dari elektroda komposit hasil sintesis
Electrochemical Impedance Spectroscopy (EIS)
Bertujuan untuk mengetahui sifat kapasitif dari suatu material

@
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3.3 Diagram Alir
Adapun diagram alir pada penelitian ini yang akan dijelaskan sebagai berikut:

3.1.1 Diagram alir sintesis Reduced Graphene Oxide (rGO)
Pada Gambar 3.1 merupakan diagram alir dari proses sintesis Reduced Graphene Oxide
(rGO) yang di tunjukkan sebagai berikut (Yeny, et al. 2018)

s
v

Pelarutan 2gr grafit dalam 80 ml H,SO,4

Stirring 4 jam pada temperatur < 10 °C dengan penambahan 4gr NaNOy dan
8er KMnO, secara bertahap

Stirring sclama 20 jam pada temperatur ruangan , sctelah itu tambahkan
200 ml aquades

v

Penambahan 20 ml H,O, hingga berubah menjadi kuning cerah, dan

stirring sclama 30 menit

Centrifuge selama 15 menit pada 3000 rpm

v

Pencucian dengan HCL 5%

v

Pencucian dengan aquades

v

h 4

A

Titrasi dengan BaCl,

Ya

Endapan putih
Tidak

Pengujian pada pH 5

Ya

Drying selama 13 jam pada temperatur 190 °c

v
[ Selesai J

Gambar 3. 1 Diagram alir Sintesis rGO

25
BAB Il METODOLOGI PENELITIAN



LAPORAN TUGAS AKHIR TS
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI @ Tinoiog

Sepuluh Nopember

3.1.2 Diagram Alir Sintesis CuCr204
Pada Gambar 3.2 merupakan diagram alir dari proses sintesis CuCr.Os yang
ditunjukkan sebagai berikut (Kawamoto, et al. 2004)

[ Mulai J
/ Preparasi alat dan bahan /

v

Pencampuran 6.8 gr CuSOy, 6.3 gr K,CrpO, dan 86,5 mL NH4,OH

dengan menggunakan 65 mL aquades

v

Pengadukan dengan stirrer selama 45 menit

v

Centrifuge selama 30 menit pada 2500 rpm

v

Pengeringan pada muffle furnace pada temperatur 110 °C selama 12 jam

v

Kalsinasi pada temperatur 500 °C selama 2 jam

v

Diperoleh bubuk CuCr,Oy
v v v
Pengujian XRD Pengujian SEM Pengujian FTIR
Y

/ Analisis Data /

Kesimpulan

v

Selesai

Gambar 3. 2 Diagram Alir Proses Sintesis CuCr204
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3.1.3 Diagram Alir Sintesis N-Doped rGO
Pada Gambar 3.3 merupakan diagram alir dari proses sintesis N-Doped rGO yang
ditunjukkan sebagai berikut.

)

v

0.5 gr rGO dan 0,5 mL NH4OH dilarutkan degan 100 mL pelarut organik

Ethylene Glycol, stirring selama 2 jam

Ultrasonikasi selama 2 jam

v

waktu 30 menit. 45 menit. dan 60 menit

Pemanasan dengan microwave oven daya 180 watt dalam wadah teflon dengan variasi

!

Pencucian dengan aquades, lalu di kengeringan pada furnace 110° selama 12 jam

h 4

Terbentuk N-Doped rGO

!

Pengujian FTIR

Y
Pengujian XRD

!

Pengujian SEM

A 4

/ Analisis Data /

Kesimpulan

v

Selesai

.

Gambar 3. 3 Diagram Alir Proses Sintesis N-Doped rGO
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3.1.4 Diagram Alir Sintesis komposit N-Doped rGO/CuCr204
Pada Gambar 3.4 merupakan diagram alir dari proses sintesis komposit N-Doped
rGO/CuCr204 yang ditunjukkan sebagai berikut.

)

Stirring larutan N-Doped rGO dan CuCryQy4 secara terpisah pada

intensitas rendah selama 1,5 jam

A
Hasil stirring N-Doped rGO dan CuCr,0,4 dicampur dengan komposisi N-Doped

rGO/CuCr,04 85:15 menggunakan ultrasonikasi selama 1,5 jam

| Penyaringan dengan kertas saring |

v

| Pencucian dengan aquades hingga pH netral |

v

| Pengeringan pada temperatur 110 °C selama 12 jam |

v

| Terbentuk komposit N-Doped rGO/CuCryOy, |

|
v v v v
| Pengujian FTIR | | Pengujian XRD | | Pengujian EDS | ‘ Pengujian SEM |
| | | |
v

/ Analisis Data /

Kesimpulan

v

Selesail

Gambar 3. 4 Diagram Alir Proses Pembuatan Komposit N-Doped rGO/CuCr,04
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3.1.5 Diagram Alir Pembuatan elektroda
Pada Gambar 3.5 merupakan diagram alir dari proses pembuatan elektroda yang ditunjukkan

sebagai berikut.
[ Mulai ]

v

Pelarutan N-doped rGO/CuCr,O4 dengan aquades dengan perbandingan 1:1

v

Pengukuran massa nickel foam sebesar 5 x 1 ecm

v

Pencelupan nickel foam ke dalam larutan N-doped rGO/CuCr,Oy4

v

Stirring selama 30 menit pada 350 rpm

2

Y
Ultrasonikasi selama 1.5 jam

v

Pengeringan pada temperatur 110 °C selama 12 jam

Kompresi pada bagian yang tercelup

A 4
Pengukuran massa N-doped rGO/CuCr,04 yang terdeposit pada rickel

foam

Terbentuk elektroda

h 4 A 4 Y
Pengujian Cyclic
Voltammetry

Pengujian SEM Pengujian EIS

h 4

/ Analisis Data /

L 4

Kesimpulan

v

Selesai

\, J

Gambar 3. 5 Diagram Alir Proses Pembuatan Elektroda

29
BAB Il METODOLOGI PENELITIAN



LAPORAN TUGAS AKHIR TS
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI @ Tekncio

Sepuluh Nopember

3.4 Metode Penelitian

Proses pembuatan elektroda komposit N-Doped rGO/CuCr,04 dilakukan dengan lima
tahapan. Yang pertama adalah proses sintesis Reduced Graphene Oxide (rGO), selanjutnya
adalah sintesis CuCr204, dilanjutkan dengan sintesis N-Doped rGO menggunakan metode
sintesis microwave assisted solvothermal. Proses ke empat adalah sintesis material komposit
N-Doped rGO/CuCr20s, dan proses yang ke lima adalah sintesis elektroda menggunakan nickel
foam.

3.4.1 Sintesis Reduced Graphene Oxide (rGO)

rGO dibuat dengan membuat grafit oksida terlebih dahulu, yaitu dengan menstirring 2gr
serbuk grafit di dalam 80 ml larutan H204 98% pada temperatur icebath (0-5°) selama 4 jam.
Setiap 1 jam proses stirring dilakukan penambahan 4 gr NaNOs dan 8gr KMnOQOs secara
bertahap dan bergantian kedalam larutan hingga menjadi hitam kehijauan. Selanjutnya
keluarkan larutan dari icebath dan dilanjutkan stirring pada temperatur ruangan selama 20 jam.
Setelah stirring selama 20 jam, tambahkan 200 ml aquades kedalam larutan secara bertahap
dan dilanjutkan stirring larutan selama 1 jam agar larutan menjadi homogen.

Selanjutnya ditambahkan 20 ml H2O untuk menghilangkan kandungan KMnOs sisa di
dalam karutan, dan larutan berubah menjadi kuning cerah, dan dibiarkan stirring selama 30
menit. Selanjutnya centrifuge selama 15 menit pada kecepatan 2500 rpm. Ambil padatan
bewarna kuning, sedangkan cairan dan padatan bewarna putih tidak digunakan. Selanjutnya
dilakukan pencucian menggunakan HCI 5% (0,01 M) untuk menghilangkan ion-ion logam yang
tersisa. Proses selanjutnya adalah pencucian menggunakan aquades hinnga pH menjadi normal.
Untuk menguiji ion sulfat telah hilang dan pH netral dilakukan titrasi menggunakan BaCl.. Jika
terdapat endapan putih, harus dicuci lagi dengan aquades. Apabila sudah tidak terdapat
endapan putih dan pH sudah netral, selanjutnya adalah proses thermal reduction pada
temperatur 190° selama 13 jam sehingga dihasilkan rGO

3.4.2 Sintesis CuCr204

Untuk melakukan sintesis CuCrz04, K2Cr.07, CuSO4 dan NHsOH dilarutkan dengan
mengunakan aquades. Selanjutnya campuran tersebut di stirring selama 45 menit hingga
larutan tercampur dengan baik hingga berubah warna menjadi hijau pekat. Selanjutnya
campuran dilakukan centrifuge selama 30 menit untuk mengendapkan larutan dan dilakukan
pengeringan pada temperatur 110 °C selama 12 jam dan dilanjutkan dengan proses kalsinasi
selama 2 jam pada temperatur 500 °C. Dan diperoleh serbuk CuCr.04. Reaksi yang terjadi
adalah sebagai berikut:

CuSOs(aq) + K2Cr207(aq) + 4aNHz + 3H20 = 2Cu(OH)NH4CrO4(s) + K2SO4(aq) +
(NH4)2SO04(aq) (3.4)

2CU(OH)NH4CrO4(s) — CuO(s) + CuCr204(s) + 5H20 (3.5)
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3.4.3 Sintesis N-Doped rGO

e

Gambar 3. 7 Microwave oven rumah tanggg

Prosedur sintesis N-Doped rGO diawali dengan penimbangan massa 0.5 gr rGO
menggunakan neraca digital dan pengukuran 2 mL NH4OH, selanjutnya dilakukan
pencampuran pada beaker glass 250 mL dan ditambahkan pelarut organik ethylene glycol
sebanyak 100 mL. Proses selanjutnya adalah melakukan ultrasonikasi selama 30 menit agar
ethylene glycol dan NH4OH dapat masuk ke dalam antar lapisan rGO. Campuran yang telah
homogen dipindahkan ke Teflon autoclave seperti Gambar 3.6 yang ditutup rapat dan
dimasukkan ke dalam microwave oven seperti pada Gambar 3.7 dengan daya sebesar 180 watt
dengan variasi waktu yang digunakan adalah 30, 45, dan 60 menit. Setelah selesai, autoclave
dikeluarkan dari microwave oven dan langsung dimasukkan ke dalam ice bath agar reaksi di
dalamnya berhenti dan diperoleh N-Doped rGO

3.4.4 Sintesis komposit N-Doped rGO/CuCr204

Proses sintesis komposit N-Doped rGO/CuCr,04 menggunakan metode sol-gel. Metode ini
dimulai dengan melakukan ultrasonikasi N-Doped rGO dan CuCr,04 secara terpisah pada
intensitas rendah selama 2 jam yang bertujuan untuk memisahkan molekul dalam larutan
sehingga mengakibatkan regangan atau rapatan. N-Doped rGO dan CuCr204 yang telah di
ultrasonikasi kemudian dicampur dengan komposisi N-Doped rGO : CuCr,04 sebesar
85%:15% menggunakan stirrer dengan kecepatan 500 rpm selama 2 jam. Kemudian dicuci
dengan menggunakan aquades sampai pH netral dan dikeringkan pada temperatur 60 °C selama
12 jam. Proses ini membentuk komposit N-Doped rGO/CuCr204
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3.4.5 Pembuatan Elektroda

Proses pembuatan elektroda bertujuan untuk pengujian Cyclic Voltammetry (CV).
Langkah pertama adalah membuat larutan komposit N-Doped rGO/CuCr.Os dengan
menggunakan aquades dengan perbandingan 1 mg komposit N-Doped rGO/CuCr204 : 1 mL
aquades. Komposit akan di depositkan pada material berongga yaitu nickel foam yang memiliki
nilai porositas tinggi, sehingga akan banyak komposit yang akan terdeposit di dalam nickel
foam. Selanjutnya nickel foam dibuat dengan ukuran 5x1 cm?, kemudian dicelupkan kedalam
larutan komposit N-Doped rGO/CuCr.04 yang telah dibuat. Luas area yang tercelup sebesar 2
cm? dan dilakukan stirring selama 30 menit pada kecepatan 300 rpm. Selanjutnya dilakukan
ultrasonikasi selama 90 menit agar komposit yang terdeposit pada nickel foam meningkat.
Setelah itu dilakukan pengeringan pada sampel selama 12 jam pada temperatur 110 °C. Setelah
kering, sampel dikompresi dan dilakukan pengukuran massa untuk mengetahui massa komposit
yang terdeposit di permukaan nickel foam. Elektroda yang telah selesai dilakukan pengujian
CV dengan menggunakan larutan elektrolit Na;SO4 1M.

3.5 Pengujian

Hasil dari penelitian ini dilakukan karakterisasi melalui beberapa prosedur pengujian
untuk mendukung apakah penelitian ini berhasil atau tidak. Berikut ini adalah penjelasan
mengenai jenis-jenis pengujian yang akan dilakukan dalam penelitian ini.

3.5.1 X-ray Diffraction (XRD)

XRD adalah salah satu alat pengujian material yang dapat digunakan untuk
mengidentifikasi unsur tunggal dan senyawa, penentuan komposisi, dan ukuran
kristal.instrumen dari XRD menggunakan sinar-X untuk menganalisis material. Sudut datang
sinar-X akan berubah-ubah sehingga akan menghasilkan pola pantulan dan pembiasan yang
khas dari setiap system kristal. Sinar-X merupakan sinar berenergi tinggi dari radiasi
elektromagnetik yang memiliki panjang gelombang pendek (Widyastuti, et al. 2019). Panjang
gelombang sinar-X adalah 0.5-2.5 A. Prinsip kerja XRD secara umum ditunjukkan pada
Gambar 3.8. sinar-X yang dipancarkan dari tabung sinar-X tembus melewati sampel yang
berbentuk bubuk, dan berkas sinar-X di difraksikan oleh sampel. Hasil difraksi ditangkap oleh
detektor dan diterjemahkan dalam bentuk kurva.

< o
8.2 o
E3 -
< . s
o
Shicld tes @ >
N\ = — L IR
Crystal _ e _.&’Ti/ > @
~N S o
— . 1 = - .
— -
7/ | J X
J ) b —
L v _—
B Xeray beam ’? Photographic plate

Xeray tube '\
U

Gambar 3.8 Prinsip Kerja X-ray Diffraction (XRD) (Cameron 2019)
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Gambar 3. 9 XRD PANalytical

Sampel pada pengujian ini berbentuk padatan kristalin atau serbuk sehingga memiliki
bidang kisi yang acak. Setiap kumpulan bidang kisi tersebut memiliki beberapa sudut orientasi
tertentu sehingga difraksi sinar x memenuhi persamaan 3.6 berikut ini.

nA = 2dsinf (3.6)
Dimana,
n = orde difraksi (1,2,3, ...)
A = Panjang sinar-X (A)
d =jarak kisi (A)
6 = sudut difraksi (°)

Untuk menganalisa pengaruh sintesis dari grafit menjadi GO dapat menggunakan Hukum
Bragg yang terdapat pada persamaan 3.7. Persamaan ini digunakan untuk menghitung jarak
antar Layer pada hasil grafik XRD.

_r
2sin @

3.7)

dooz =
Dimana,
doo2= Jarak antar lapisan (A)
A = Panjang gelombang (A)
d = Jarak kisi (A)
6 = sudut difraksi (°)

Dengan menggunakan persamaan Scherrer seperti pada persamaan 3.8, data hasil
pengujian XRD dapat diolah untuk memberikan informasi tentang ukuran kristal sampel.

_ Ka
- BcosO

(3.8)
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Dimana,

D = Ukuran kristal (nm)_

A = Panjang gelombang (A)

B = FWHM (Full Width at Half Maximum) (rad)
K = Konstanta Scherrer dengan nilai 0.9

0 = Sudut difraksi (°)

Jumlah lapisan dari sampel yang diuji dapat dihitung menggunakan persamaan 3.9
sebagai berikut.

_ D
" dgoz cos (8)

N (3.9)

Dimana,

N = Jumlah lapisan (1,2,3,...)
D = Ukuran kristal (nm)
dooz= Jarak antar lapisan (A)

6 = Sudut difraksi (°)

3.5.2 Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Fourier Transform Infra Red (FTIR) adalah metode karakterisasi material yang
menggunakan spektroskopi vibrasi untuk mengidentifikasi suatu struktur molekul material.
FTIR menggunakan interaksi gelombang elektromagnetik intramolekul dan getaran.
Gelombang elektromagnetik yang digunakan adalah sinar inframerah. Saat sebuah molekul
terkena gelombang elektromagnetik dalam rentang frekuensi inframerah, frekuensi tertentu
mungkin cocok dengan frekuensi getaran molekul. FTIR dapat mengidentifikasi getaran
molekul dengan mendeteksi penyerapan cahaya inframerah oleh molekul dan membangkitkan
getaran molekul oleh gelombang frekuensi. FTIR bias digunakan pada bahan padat, cair,
organik dan anorganik. Hasil FTIR berupa grafik dimana sumbu X menyatakan intensitas
spektrum inframerah. Puncak, yang disebut pita absorbansi, sesuai dengan berbagai getaran
atom sampel ketika terpapar ke wilayah inframerah spektrum elektromagnetik (Widyastuti, et
al. 2019). Pada gamabar 3.10 dapat dilihat prinsip kerja dari FTIR.

MIRROR
DELAY
| LINE

BROADBAND BEAM- =
SOURCE Y SPLITTER

= z

)

> < > )

o

= A
SAMPLE

DETECTOR

) |— |

Gambar 3. 10 Prinsip Kerja FTIR (Angelika, et al. 2021)
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Setiap molekul sampel memiliki kemampuan adsorpsi yang berbeda-beda tergantung
pada pola virasi dan pola ikatan antar atom, sehingga pola ini merupakan karakteristik
intramolekul. FTIR dapat digunakan untuk mengetahui sifat-sifat bahan sampel, kualitas
sampel, dan sifat-sifat bahan dalam campuran. Dapat di lihat pada Gambar 3.11 instrumen uji
dari FTIR.

Gambar 3. 11 Instrumen FTIR

3.5.3 Scanning Electron Microscope (SEM) dan EDS

Scanning Electron Microscope (SEM) adalah jenis mikroskop yang sering digunakan
untuk memindai permukaan suatu material dan menganalisis sifat-sifat material tersebut. SEM
dapat menghasilkan gambar dengan perbesaran tinggi, depth of field yang tinggi dan resolusi
yang lebih baik jika dibandingkan dengan mikroskop cahaya. SEM juga dapat menganalisis
topografi, morfologi, komposisi dan kristalografi suatu material sampel. Prinsip dasar SEM
adalah interaksi antara elektron dan material sampel. Ketika elektron berinteraksi dengan atom
dalam sampel, elektron akan tersebar di dalam sampel sampai kehilangan energi dan diserap
oleh sampel. Laju hamburan elektron bergantung pada energi elektron itu sendiri. Semakin
tinggi energi elektron, maka tingkat hamburannya semakin besar, namun sebaliknya, semakin
tinggi nomor atom dan kerapatannya, tingkat hamburannya semakin rendah (Widyastuti, et al.
2019). Sampel grafena yang digunakan adalah lembaran yang diletakkan pada holder dengan
menggunakan selotip karbon. Lalu sampel grafena diamati dengan berbagai perbesaran.
Perbesaran yang digunakan adalah 300x, 500x, 100x, 5000x, dan 10000x. Prinsip kerja SEM
ditunjukkan pada Gambar 3.12 berikut ini.
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Gambar 3. 13 Instrumen SEM

Selanjutnya adalah pengujian EDS (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy) yang bertujuan
untuk mengetahui jenis dan jumlah unsur penyusun material yang ada dalam sampel. Pengujian
EDS dilakukan dengan menggunakan alat SEM Jeol JSM-7001F, yang dilengkapi dengan
software INCA

3.5.4 Cyclic Voltammetry (CV)

Cyclic Voltammetry (CV) adalah Teknik pengujian elektrokimia yang sering digunakan
untuk menyelidiki proses reduksi dan oksidasi suatu molekul. CV juga berguna untuk
mempelajari reaksi kimia yang meliputi transfer elektron yang meliputi katalisis. Pengujian CV
juga bertujuan untuk mengetahui nilai kapasitansi dari elektroda nickel foam N-Doped
rGO/CuCr204. Pengujian ini menggunakan larutan elektrolit Na>SOs 1M , elektroda referensi
yang digunakan adalah Ag/AgCl dan elektroda penghitungnya adalah grafit. Hasil dari
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pengujian ini adalah plot respons arus terhadap tegangan yang diberikan pada elektroda uji.
Terdapat 3 buah prinsip elektroda, yaitu elektroda referensi untuk mengukur beda potensial,
elektroda uji, dan elektroda penghitung. Prinsip dari pengujian ini adalah respon arus yang
diukur sebagai fungsi potensial yang dilakukan secara bolak-balik, sehingga dapat terlihat
informasi reduksi dan oksidasi. Alat pengujian CV yang digunakan adalah Corrtest (CS350
Potensiostat-Corrtest) yang terdapat di Laboratorium Korosi dan Kegagalan Material
Departemen Teknik Material dan Metalurgi. Instrumen CS350 Potentiostat dapat dilihat pada
Gambar 3.14 dibawah ini

Gambar 3. 14 Instrumen CS350 Potentiostat

Pada pengujian ini hasil yang didapat adalah grafik cyclic voltammetry dan untuk
menghitung besarnya kapasitansi spesifik digunakan persamaan 3.10. Di samping itu, data dari
CV menggambarkan sifat kapasitif elektrokimia dari elektroda kerjanya.

[ 1dv

€= 2AEmv (3.10)
Dimana,
C = Kapasitansi Spesifik (F/gram)
[1dV = Luas area dibawah kurva CV
m = Massa Elektroda (gram)
% = Scan Rate (mV/s)

AE = Potential Window (Volt)

Dari hasil pengujian CV juga dapat diketahui nilai Densitas Energi Spesifik (E) dan
Densitas Daya Spesifik (P) dengan menggunakan Persamaan 3.11 dan Persamaan 3.12 (Peng
et al. 2014).

2
p = @5 (3.11)
3.6
p= E x 3600 (3.12)

t
Dimana,

E = Densitas Energi (Wh/kg)
C = Kapasitansi (Farad/gram)
V = Potential Window (Volt)
P = Densitas Power (W/kg)

t = Waktu discharge (sekon)
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3.5.5 Electrochemical Impedance Specstroscopy (EIS)

Electrochemical Impedance Spectroscopy merupakan Teknik Analisa baterai
menggunakan arus alternating current (AC) untuk menemukan impedansi pada elektroda.
Dengan mengetahui impedansi dari elektroda maka reaksi elektrokimia bisa diketahui.
Impedansi adalah kemampuan rangkaian untuk memberikan tahanan terhadap arus listrik.
Impedansi tidak mengikuti asumsi:

1. Hukum ohm yang dapat diterapkan pada setiap potensial dan arus
2. Harga tahanan tidak tergantung pada frekuensi
3. Arus dan potensial AC melalui resistor berada pada fasa yang sama

Teknik ini digunakan untuk menentukan parameter kinetik proses yang terjadi di elektroda,
elektrolit, lapisan pasif, charge transfer, dan difusi ion. Charge transfer resistance (Rct)
merupakan salah satu parameter yang paling penting untuk karakterisasi secara kuantitatif laju
reaksi elektroda. Nilai Rct yang besar mengindikasikan sebuah reaksi elektrik kimia yang
lambat. Rct dapat dikalkulasi dari EIS, dimana nilainya sama dengan diameter compressed
semicircle pada daerah frekuensi-medium. Pengujian EIS dilakukan menggunakan instrumen
CS350 potentiostat/galvanostat dengan mengaplikasikan gelombang sinus dengan 10 mV dan
pada range frekuensi 100 kHz — 0.1 Hz. Alat potensiostat CS350 Electrochemical Workstation.
Akan menghasilkan data dari respon material terhadap rentang frekuensi yang diberikan
berupa nilai impedansi riil (Z’) dan impedansi imajiner (Z”). selanjutnya adalah memploting
nilai Z’ dan Z” sehingga menghasilkan kurva Nyquist seperti pada Gambar 3.15. Untuk
menganalisa plot Nyquist yang telah diperoleh pada pengujian elektroda menggunakan teknik
eqivalent circuit modelling. Egivalent circuit modelling adalah Analisa plot Nyquist dengan
membuat model electrical circuit yang dapat menghasilkan plot yang hampir sama dengan plot
hasil pengujian.

O Z (Ohm)

Gambar 3. 15 Plot Nyquist
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Gambar 3. 16 Contoh Bode Plot(Sarkar, et al. 2020)

Gambar 3.16 diatas merupakan contoh Bode plot dimana dari grafik diatas dapat diketahui
nilai kapasitansi yang dapat dihitung menggunakan persamaan 3.13 berikut ini. Selanjutnya
adalah sebuah rangkaian equivalent dibuat agar sesuai dengan data impedansi dan untuk
menganalisis hubungan antara struktur dan sifat kapasitif. Rangkaian equivalent adalah
kombinasi paralel dari rangkaian Randles dan elemen fase konstan. Sirkuit Randles bertujuan
untuk memasang data frekuensi menengah dan tinggi, dimana Rs adalah resistansi dari larutan
elektrolit, C1 merupakan kapasitansi luar yang dapat diakses. W merupakan elemen Warburg
untuk mengetahui proses difusi. Selanjutnya adalah R2 atau Rct yang merupakan resistansi
transfer muatan yang berkaitan dengan transfer ion dari elektrolit ke elektroda. Sebagian besar
kapasitansi double Layer diwakili oleh C1 yang diambil pada frekuensi sedang dan tinggi.
Sirkuit CPE1 merupakan elemen fase konstan yang mewakili kapasitansi yan bergantung pada
frekuensi. Rangkaian Equivalent untuk pengujian ini seperti pada Gambar 3.17 berikut ini.

Rs Ws1 CPE1
——e—{ws | >
R2 oy

Gambar 3. 17 Equivalent Circuit

Dari pengujian EIS juga dapat diketahui nilai spesifik kapasitansi dengan menggunakan
persamaan 3.13 berikut ini

1
€= - 2nf.Z".mass (3.13)
Dimana :
C = spesifik kapasitamsi (F/g)
f =frekuensi (Hz)
Z” = impedansi imajiner (€/cm?)
M = massa material aktif (gr)

Selain itu, pengujian EIS juga dapat memperoleh nilai konduktivitas dari sampel dengan
menggunakan persamaan 3.14 berikut ini
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Dimana:

K=->L (3.14)

K = konduktivitas (Q?)

L = ketebalan elektroda (m)
R = resistansi ()
A = luas penampang (m?)

3.6 Rancangan Penelitian
Adapun rancangan penelitian dan pengujian yang akan dilakukan pada masing-masing
sampel ditunjukkan pada Tabel 3.1 sebagai berikut:

Tabel3. 1 Rancangan Penelitian

Durasi Uji Uji Uji Uji

Spesimen  Daya | .diasi XRD FTIR SEM  Eps ~ IEIS UICV
rGO - - v v v - - -
N-Doped 30_ v v v i ]
rGoO 30 Menit
N-Doped 180 45_ v v i i )
rGO 45 Watt  Menit
N-Doped 60_ v v v i i ]
rGO 60 Menit
CuCr204 - - v v v - - -
N-Doped -
rGO 30/ - - v v v v - -
CuCr204
N-Doped
rGO 45/ - - v v v - - -
CuCr204
N-Doped
rGO 60/ - - v v v - - -
CuCr204
Elektroda i i i i v i v v
30
Elektroda i i i i v i v v
45
Elektroda i i i i v i v v
60
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3.7 Jadwal Penelitian
Adapun jadwal penelitian pada penelitian kali ini yaitu ditunjukkan pada Tabel 3.2
sebagai berikut:

Tabel 3. 2 Jadwal Penelitian

Bulan

Kegiatan

Januari

Februari Maret April Mei

Juni

Juli

1] 2 3

2] 3] 4] 1 2] 3] 4 1f 2| 3| 4 1] 2| 3

Studi Literatur

Asistensi

Penyusunan
Proposal

Persiapan
Alat

Sintesis rE0

Sintesis
N-Doped rG0

Sintesis
CuCr204

Sintesis N-
Doped
rG0/CuCr20d

Pembuatan
Elektroda

Pengujian

Penyusunan
Laporan
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Halaman ini sengaja dikosongkan
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Hasil Pengamatan Visual

Pada penelitian ini dilakukan pengamatan visual pada sampel untuk mengetahui bentuk
pada masing-masing sampel. Pada Gambar 4.1 berikut ini disajikan hasil pengamatan visual
dari hasil sampel rGO, N-Doped rGO, komposit, dan elektroda komposit.

Gambar 4. 1 Hasil pengamatan Visual sampel (a) CuCr204 (b) rGO (C) N-Doped rGO (d)
komposit (e) Elektroda

Hasil akhir dari pembuatan sampel berupa serbuk, dikarenakan selanjutnya akan
dilakukan pengujian XRD, FTIR, dan EDX. Sementara untuk pengujian CV, serbuk komposit
didepositkan pada nickel foam sehingga terbentuklah elektroda batangan. Nickel foam
digunakan karena memiliki porositas yang tinggi, sehingga serbuk komposit dapat masuk ke
dalam pori-pori nikel.
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4.2 Hasil Pengujian X-Ray Diffractometry (XRD)

Pengujian XRD bertujuan untuk menganalisis suatu unsur atau senyawa yang terkandung
pada sampel. Gambar 4.2 berikut ini adalah hasil sintesis rGO yang berbahan dasar grafit
menggunakan metode Hummer. Kemudian diuji dengan menggunakan alat XRD
PANanalytical dengan range sudut 10°— 90° .

600

= 24.8406° rGO

500

4= 400 -

w

o

o
1

Intensitas (Coun

2|0 | 4|0 | slo | 8|O
20(°)
Gambar 4. 2 Pola XRD dari rGO

Berdasarkan Gambar 4.2 dapat diketahui bahwa puncak sampel pada rGO (002) berada
pada posisi 20 = 24.8406° dan memiliki nilai dspacing sebesar 3.58161 A dengan puncak yang
tidak terlalu tinggi pada intensitas 596 sehingga lebih cenderung bersifat amorf. Hal ini
menunjukkan bahwa terjadinya proses pengelupasan secara kimia sehingga kualitasnya juga
semakin meningkat. Hasil ini sudah sesuai dengan berdasarkan jurnal penelitian yang dilakukan
oleh Sarkar, dkk, dimana peak yang terbentuk berada diantara £24 - 26° (Sarkar, et al. 2020).
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Gambar 4. 3 Pola hasil pengujian XRD dari sampel N-Doped rGO dengan waktu iradiasi
menggunakan microwave oven selama 30 menit, 45 menit, dan 60 menit.

Selanjutnya adalah proses nitrogen doping ke dalam rGO menggunakan metode iradiasi
microwave oven dengan menambahkan 0.5 ml NH4sOH cair pada ketiga sampel. Sampel N-
Doped rGO 30 merupakan sampel rGO yang dilakukan doping dengan NH4sOH selama 30
menit. Sampel N-Doped rGO 45 merupakan sampel rGO yang di doping dengan NHsOH
selama 45 menit dan yang terakhir adalah sampel N-Doped rGO 60 yang merupakan sampel
rGO yang di doping oleh NHsOH selama 60 menit. Ketiga sampel dilakukan doping
menggunakan iradiasi dari microwave oven. Dapat dilihat pada Gambar 4.3, untuk sampel
dengan waktu radiasi selama 30 menit menunjukkan peak 24,7543° dan dspacing 3.59667 A.
Sampel dengan waktu radiasi doping selama 45 menit menunjukkan peak 24.8453° dan dspacing
3.58971 A. dan yang terakhir adalah sampel dengan waktu radiasi selama 60 menit
menunjukkan peak 24.9691° dan dspacing 3.58642 A. Menurut penelitian sebelumnya yang
dilakukan oleh Diah Ayu (2017), doping nitrogen tidak berpengaruh terhadap struktur rGO,
tetapi dilihat dari nilai dspacing Yang bertambah besar dengan di doping nya atom nitrogen. Hal
itu terjadi karena terdapat atom nitrogen di dalam rGO, atom nitrogen memiliki jari-jari atom
yang lebih besar dari carbon, sehingga doping nitrogen ke rGO dikatakan berhasil (Safitri, et al
2017). Berikut ini pada Tabel 4.1 disajikan hasil pengujian XRD dari sampel rGO dan N-Doped
rco

Tabel 4. 1 Hasil pengujian XRD sampel rGO dan N-Doped

Sampel 26(°) dspacing A Ukuran Kristal (nm)
rGO 24.8406 3.58161 81,76
N-Doped rGO 30 24,7543 3.59667 44,37
N-Doped rGO 45 24.8453 3.58971 41,97
N-Doped rGO 60 24.9691 3.58642 42,25
45
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Hasil pengujian XRD selanjutnya adalah milik sampel CuCr2O4. Pada Gambar 4.4 berikut
ini diperoleh puncak pada posisi 260 yaitu 29,573°; 31,065°; 35,160°; 37,693°; 42,318°; 48,650°;
53,428°; 56,17 °; dan 57,967 ° yang merupakan puncak dari CuCr.04 (Tetragonal) dengan
ICDD PDF 00-034-0424). Pada hasil XRD sampel CuCr.0O4 juga terdapat puncak dari senyawa
lain yaitu CuO (monoclinic) (ICDD PDF 065-2309) dan Cr.Os (monoclinic) (ICDD PDF 00-
036-1329). Senyawa Cr203z dan CuO merupakan senyawa dari reaktan yang tidak bereaksi
dengan sempurna saat proses sintesis CuCr204 (Sobczak et al. 2012). Pada Tabel 4.2 berikut ini
disajikan hasil pengujian XRD dari sampel CuCr204

Tabel 4. 2 Hasil pengujian XRD sampel CuCr,04
Sampel 20(°)
29,573
31,065
35,160
37,693
CuCr,04 42,318
48,650
53,428

56,17
57,967

* CuCr,0,
A Cro, CuCr,0,

| M cuo

Intensitas (a.u)

30 40 50 60
20(°)
Gambar 4. 4 Hasil pengujian XRD sampel CuCr,04

Selanjutnya adalah Gambar 4.5 hasil pengujian XRD dari sintesis komposit dengan tiga
variasi waktu sintesis N-Doped rGO pada komposit N-Doped rGO/CuCr;04 yaitu 30 menit
(komposit 30), 45 menit (komposit 45) dan 60 menit (komposit 60). Dari Gambar terlihat
puncak yang dominan pada posisi 20 = 24 - 25° dengan intensitas yang rendah (434), hal ini
mengindikasikan bahwa unsur — unsur yang terdapat di dalam komposit memiliki kristalinitas
yang lebih rendah lagi dibandingkan dengan sampel N-Doped rGO (559) karena terjadi proses
pengelupasan lagi pada saat proses sintesis komposit (Y. Lu et al. 2014). Pada hasil XRD
dibawabh ini juga terdapat puncak yang merupakan milik CuCr,O4 yang telah menyatu bersama
N-Doped rGO, sehingga dapat disimpulkan jika pembuatan komposit N-Doped rGO/CuCr,04
telah berhasil dilakukan.
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Gambar 4. 5 Hasil Pengujian XRD Komposit 30, Komposit 45, dan Komposit 60

4.3 Hasil Pengujian Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)

Sampel yang dilakukan pengujian FTIR adalah sampel rGO, N-Doped rGO, CuCr2Qg,
dan komposit N-Doped rGO/CuCr.04 untuk mengetahui ikatan kimia yang terdapat di dalam
sampel. Berikut ini adalah hasil pengujian FTIR dari rGO. Pada hasil FTIR dibawah ini dapat
terlihat puncak pada wavenumber 1718.95 cm™ yang merupakan gugus fungsi milik C=0,
selanjutnya puncak pada wavenumber 1617,81 cm™ yang merupakan gugus fungsi milik C=C,
puncak pada wavenumbers 1363,83 cm™ dan 1042, 72 cm™ merupakan gugus fungsi milik C-
O(Nurdiansah 2014). sehingga dapat dikatakan bahwa pembentukan rGO telah berhasil

Tabel4. 3 Hasil pengujian FTIR sampel rGO

Sampel Wavenumbers (cm™) Gugus Fungsi
1718.95 C=0
rGO 1617,81 C=C
1363,83 dan 1042, 72 C-0
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Gambar 4. 6 Hasil pengujian FTIR rGO

Selanjutnya adalah hasil pengujian FTIR milik N-Doped rGO. Pada Gambar 4.7 dibawah
ini terlihat terdapat puncak tambahan pada setelah dilakukannya doping NH4+OH sebesar 0.5 ml
dengan waktu radiasi sintesis menggunakan microwave oven selama 30, 45, dan 60 menit. Dari
ketiga variasi tersebut sudah berhasil terbentuk peak tambahan pada hasil N-Doped rGO.
Puncak tambahannya terdapat pada wavenumber 2356,73 cm™ yang merupakan milik gugus
fungsi C=N, wavenumber 1650,66 cm™ gugus fungsi milik C-N, wavenumber 1454,35 cm™
gugus fungsi milik C-H, wavenumber 1102,89 cm™ gugus fungsi milik C-O wavenumber
1082,53 cm™ dan 1035,32 cm™ wavenumber milik C-N. bertambahnya gugus fungsi C=N dan
C-N pada rGO yang telah di doping menunjukkan bahwa rGO telah berhasil di doping dengan
atom nitrogen. Pada Tabel 4.4 berikut juga disajikan puncak dari hasil pengujian FTIR N-
Doped rGO.

Tabel 4. 4 Hasil pengujian FTIR dari sampel N-Doped rGO 30, N-Doped rGO 45, dan N-
Doped rGO 60

Sampel Wavenumber (cm™) Gugus Fungsi

2356,73 C=N

1650,66 C-N

N-Doped rGO 30 1454,35 C-H
1102,89 C-O0

1082,53 dan 1035,32 C-N

2356,86 C=N

1650,54 C-N

N-Doped rGO 45 145431 C-H
1102,09 C-O

1082,49 dan 1035,83 C-N

2356,29 C=N

1650,16 C-N

N-Doped rGO 60 1454,22 C-H
1102,74 C-O

1082,09 dan 1035,46 C-N
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Gambar 4. 7 hasil pengujian N-Doped rGO dengan waktu radiasi microwave oven (a) 30
menit, (b) 45 menit, dan (c) 60 menit
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Pengujian FTIR selanjutnya adalah hasil pengujian dari sampel CuCr.04. Pada Gambar
4.8 dibawah ini diperoleh puncak pada wavenumber 3071,2 cm?® milik gugus C-H,
wavenumber 1103,64 cm™? dan 1045,96 cm™ milik gugus fungsi SO4%, terbentuknya SO4>
merupakan hasil dari senyawa reaktan yang tidak bereaksi secara sempurna. Wavenumber
893,45 milik gugus fungsi Cr-O, dan wavenumber 606,4 cm™ milik gugus fungsi Cr.04* ikatan
C-H muncul karena adanya interaksi CO2 dari hasil adsorpsi CuCr204 dengan air. Sehingga
berdasarkan puncak yang disebutkan diatas, pembuatan CuCr,0; telah berhasil (Kawamoto, et
al. 2004). Tabel 4.5 berikut ini berisi puncak wavenumbers gugus CuCr20a,

Tabel4. 5 Hasil pengujian FTIR sampel CuCr204

Sampel Wavenumber (cm™) Gugus Fungsi
3071,2 C-H
1103,64 dan 1045,96 SO4*
CuCr204
893,45 Cr-O
606,4 Cr04%

120

~. 1004

80

Transmittance (%

’ / ¥ Cr,0,*
- i d
60 so
SO

T T T T T T
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumbers (cm™)

Gambar 4. 8 Hasil pengujian FTIR CuCr204

Pengujian FTIR selanjutnya adalah milik sampel komposit N-Doped rGO/CuCr,0s. Pada
Gambar 4.9 merupakan hasil pengujian FTIR Komposit 30, Komposit 45, dan Komposit 60 dan
pada Tabel4.6 berikut adalah daftar puncak dari hasil pengujian komposit. Terdapat puncak
pada wavenumbers 2356,73 yang merupakan milik gugus fungsi C=N, lalu puncak pada
wavenumbers 1108,69 yang merupakan milik gugus fungsi SO4%, selanjutnya puncak pada
wavenumbers 885,2 yang merupakan milik gugus fungsi Cr-O, dan puncak pada wavenumbers
568,89 yang merupakan milik gugus fungsi Cr.04%. Menurut Sarkar (2020) puncak yang
terdapat pada hasil FTIR menandakan bahwa sudah berhasil dalam pembuatan komposit
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Tabel 4. 6 Hasil pengujian FTIR sampel Komposit 30, Komposit 45, dan Komposit 60
(Sarkar, et al. 2020)

Sampel Wavenumbers (cm™) Gugus Fungsi
2356,69 C=N

Komposit 30 1107,7 S04%
605,5 Cr04%
2356,7 C=N

Komposit 45 1130.01 S04*
572,75 Cro04%
2356,58 C=N

Komposit 60 1108,86 SO4*
606,74 Cry04>

85 4 Komposit 30

o]
o
1

~
(8]
1

\ S0% Cr02

Transmittance (%)

~
o
1

65 T T T
2500 2000 1500 1000 500

Wavenumbers (cm™)

80

Komposit 45

Transmittance (%)

60 1 I 1 I
2500 2000 1500 1000 500

Wavenumbers (cm™)
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Gambar 4. 9 Hasil pengujian FTIR (a) Komposit 30, (b) Komposit 45, (c) Komposit 60

4.4 Hasil Pengujian Scanning Electron Microscope (SEM)

Pengujian SEM dilakukan pada sampel rGO, N-Doped rGO, CuCr.04, Komposit, dan
Elektroda. Pengujian ini bertujuan untuk mengetahui bentuk morfolagi dari permukaan sampel.
Gambar 4.10 berikut ini merupakan hasil pengujian SEM dari sampel rGO,

Layer tipis rGO

Layer tebal rGO

HV mag O | ] 10 pm 4/8/2022 HV mag O | WD 5 um
0.00 kV|10 000 x|12.5 mm Material and Metallurgical Eng.Dept.ITS 10:00:20 120.00 kV 20 000 x| 12.5 mm Material and Metallurgical Eng.Dept.ITS

Gambar 4. 10 Hasil pengujian SEM sampel rGO

Gambar diatas merupakan hasil pengujian dari rGO, (Kiri perbesaran 10000x, dan kanan
perbesaran 20000x) Gambar tersebut menunjukkan lembaran tipis transparan, bening dan
terlihat beberapa Layer. Berbeda dengan bentuk morfologi dari grafit seperti flakes yang tidak

beraturan. Struktur rGO yang berbeda dari grafit menunjukkan bahwa grafit telah teroksidasi
menjadi rGO dengan sempurna
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a. b Layer tipis

Layer tipis

Layer tebal Layer tebal

[T — v w T E—

|
mm|  Material and Metallurgical Eng.Dept.ITS 9 M |20.00 ).6 n Material and Metallurgical Eng.Dept.ITS

Layer tipis Layer tebal

Layer tipis ‘

Layer tebal

mm_ Material and M: urgical Eng.Dept.ITS
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Gambar 4. 11 Hasil pengujian SEM dari sampel rGO dengan Variasi durasi iradiasi
microwave oven selama 30 menit denagan perbesaran (a) 10000x dan (b) 20000x; 45 menit
dengan perbesaran (b) 10000x dan (c) 20000x dan 60 menit dengan perbesaran () 10000x

dan (f) 20000x
Gambar 4.11 diatas adalah hasil morfologi rGO yang telah di doping dengan
menambahkan NH4OH sebanyak 0.5 ml. Dari ketiga gambar diatas, perbedaannya terletak pada
waktu doping menggunakan microwave oven. Dapat terlihat pada Gambar a dan b dengan
waktu iradiasi microwave selama 30 menit terbentuk Layer yang cukup banyak pada N-Doped
rGO, sementara pada Gambar ¢ dan d dengan waktu iradiasi microwave selama 45 menit, juga
terdapat Layer Layer, hanya saja tidak sebanyak Layer yang terbentuk pada variasi waktu
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iradiasi selama 30. Untuk gambar e dan f dengan waktu iradiasi microwave selama 60 menit.
Layer yang terbentuk meningkat lagi seiring dengan bertambahnya waktu doping. Hal ini
kemungkinan dapat terjadi karena ukuran mesh sampel yang berbeda. Ukuran sampel N-Doped
45 masih lebih besar dibandingkan dengan sampel N-Doped 30 dan N-Doped 60. Hal ini dapat
terjadi karena pada saat proses penghalusan sampel tidak menggunakan saringan mesh.
Sehingga saat proses doping dilakukan, panas yang dihasilkan oleh gelombang microwave
kurang untuk pengelupasan lembarannya.

Setelah proeses sintesis N-Doped rGO, dilanjutkan dengan sintesis CuCr,O4. Pada
Gambar 4.12 dibawah ini adalah hasil pengujian SEM dari sampel CuCr,0a.

& Sy
e g
....... 00 e,

SU3500 5.00kV 8.8mm x50 SE § Wmm SU3500 5.00kV 8.6mm x500 SE

Gambar 4. 12 Hasil pengujian SEM sampel CuCr,04 pada perbesan (a) 50x dan (b) 500x

Dari hasil pengujian SEM pada sampel CuCr204 diperoleh bentuk morfologi berbentuk
serpihan yang tidak beraturan dan seperti bulir bulir yang berukuran sangat kecil.

Setelah sampel N-Doped rGO dan CuCr.04 selesai di sintesis. Langkah selanjutnya
adalah pembuatan 3 variasi komposit dengan perbandingan 85:15. Perbedaan komposit ini
terletak pada variasi waktu doping nitrogen pada rGO. Gambar 4.13 berikut ini adalah hasil
pengujian SEM dari ketiga komposit. Dari hasil pengujian sampel komposit terlihat bahwa
serpihan CuCr20s yang berwarna keputihan sudah menyebar secara merata ke seluruh
permukaan N-Doped rGO yang berbentuk kepingan-kepingan besar, sehingga dapat diketahui
bahwa komposit N-Doped rGO/CuCr.04 telah berhasil terbentuk

CuCrzO4 : 3

R
s

o Sar i8N
S ‘
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Gambar 4.13 Hasil pengujian SEM pada sampel komposit 30 perbesaran (a) 3000x dan (b)
5000x; komposit 45 perbesaran (b) 1000x dan 3000x ; komposit 60 perbesaran (e) 1000x
dan (f) 3000x

Setelah komposit terbentuk, komposit akan disisipkan ke dalam nickel foam. Dari hasil
pengujian SEM nickel foam, Gambar 4.14 a merupakan hasil pengujian nickel foam sebelum
disisipkan oleh komposit, dimana bentuknya seperti rongga yang tidak beraturan dan bewarna
putih, dan Gambar b adalah nickel foam yang terah tersisipi oleh komposit. Dapat terlihat
bentuk komposit yang tidak teratur berhasil masuk dan mengisi rongga-rongga yang ada di
nickel foam. Sehingga dapat dikatakan bahwa nickel foam berhasil disisipi komposit N-Doped
rGO/CuCrz0a.
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Gambar 4. 14 Hasil pengujian SEM (a) nickel foam 150x (b) nickel Foam/komposit 150x

4.5 Hasil Pengujian Energy Dispersive Spectroscopy (EDS)

Pengujian EDS dilakukan agar dapat mengetahui jenis dan seberapa besar jumlah unsur
oenyusun dari suatu sampel. Pada Gambar 4.15 berikut ini merupakan hasil uji EDS dari variasi
sampel N-Doped rGO, dan Tabel 4.7 merupakan tabel presentase unsur hasil penhujian sampel
EDS N-Doped rGO dengan waktu doping menggunakan microwave oven selama 30 menit.

kV: 15 Mag: 1000 Takeoff: 30 Live Time(s): 60 Amp Time(ps): 3.84 Resolution:(eV) 132.1

20.7K

18.4K

16.1K

13.8K

11.5K

9.2K

6.9K

4.6K

2.3K

0.0K 0 T R e T, —
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00

Gambar 4. 15 Hasil pengujian EDS N-Doped rGO 30

Tabel 4. 7 Unsur komposisi EDS N-Doped rGO 30

Sampel Elemen Wt % At %

CK 41,98 48,51

N-Doped rGO (30) N K 9,36 9,27
OK 48,66 9,29

Dari hasil pengujian EDS pada sampel N-Doped rGO dapat diketahui bahwa terdapat
kandungan C sebesar 41,98%; N sebesar 9,36%; dan O sebesar 48,66%. Dan selanjutnya adalah
hasil pengujian EDS pada sampel N-Doped rGO yang di doping menggunakan microwave oven
selama 45 menit. Hasilnya terlihat pada Gambar 4.16 dan Tabel 4.8 berikut ini.
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kV: 15 Mag: 1000 Takeoff: 30 Live Time(s): 60 Amp Time(pus): 3.84 Resolution:(eV) 132.1
|L/7.UK

15.3K
[13.6K
|11.9k

[10.2k

8.5K

6.8K

5.1K

3.4K

17K

0.0K = —
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00

Gambar 4. 16 Hasil pengujian EDS sampel N-Doped rGO 45

Tabel 4. 8 Komposisi hasil pengujian EDS N-Doped rGO 45

Sampel Elemen Wt % At %

CK 43,14 49,72

N-Doped rGO (45) N K 8,77 8,67
O K 48,09 41,61

Dari hasil pengujian EDS pada sampel N-Doped rGO dapat diketahui bahwa terdapat
kandungan C sebesar 43,14%; N sebesar 8,77%; dan O sebesar 48,09%. Dan selanjutnya adalah
hasil pengujian EDS pada sampel N-Doped rGO yang di doping menggunakan microwave oven
selama 60 menit. Hasilnya terlihat pada Gambar 4.17 dan Tabel 4.9 berikut ini.

kV: 15 Mag: 1000 Takeoff: 30 Live Time(s): 60 Amp Time(ps): 3.84 Resolution:(eV) 132.1
127.9K C
|24.8k
[21.7k
118.6K
[15.5K o
112.4K
9.3K
6.2K
3.1K
0.0K e e — -
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00
Gambar 4. 17 Hasil pengujian EDS sampel N-Doped rGO 60
Tabel 4. 9 Komposisi hasil pengujian EDS N-Doped rGO 60
Sampel Elemen Wt % At %
CK 43,69 50,19
N-Doped rGO (60) N K 10,14 9,99
OK 46,16 39,81
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Dari hasil pengujian EDS pada sampel N-Doped rGO dapat diketahui bahwa terdapat
kandungan C sebesar 43,69 %; N sebesar 10,14 %; dan O sebesar 46,16%. Dan selanjutnya
adalah hasil pengujian EDS pada sampel komposit 30 dimana menggunakan campuran bahan
N-Doped rGO yang telah di doping menggunakan microwave oven selama 30 menit dan
CuCr204 . Hasilnya terlihat pada Gambar 4.18 dan Tabel 4.10 berikut ini

kv: 10 Mag: 1500 Takeoff: 30 Live Time(s): 60 Amp Time(pus): 3.84 Resolution:(eV) 132.1

10.8K
9.6K
8.4K

7.2K
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4.8K

3.6K

24K

1.2K

Cr o
P L . ey

0.0k
0.00 0.67 134 2.01 268 335 4.02 469 5.36 6.03

Gambar 4. 18 Hasil pengujian EDS sampel komposit 30

Tabel 4. 10 Hasil pengujian EDS komposisi komposit 30

Sampel Elemen Wt % At %
CK 34,18 48,96

N K 517 6,35

Komposit (30) OK 33,71 36,25
CulL 7,78 2,11

CrK 19,16 6,34

Dari hasil pengujian EDS pada sampel komposit 30, dapat diketahui bahwa terdapat
kandungan C sebesar 34,18 %; N sebesar 5,17 %; O sebesar 33,71 %; Cu sebesar 7,78 %; Cr
sebesar 19,16% . selanjutnya adalah hasil pengujian EDS pada sampel komposit 45 yang dapat
dilihat pada Gambar 4.19 dan Tabel 4.11 berikut ini

kV: 10 Mag: 1500 Takeoff: 30 Live Time(s): 60 Amp Time(us): 3.84 Resolution:(eV) 132.1

137.8K
336K
29.4K

|25.2k

|21.0k
|16.8K
[12.6K

8.4K

4.2K

Cr

. Cr

0.00 0.67 134 201 2.68 335 4.02 4.69 5.36 6.03

0.0K

Gambar 4. 19 Hasil pengujian EDS sampel komposit 45
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Tabel4. 11 Hasil pengujian EDS komposisi komposit 45

Sampel Elemen Wt % At %
CK 24,93 39,94

N K 4,85 6,66
Komposit (45) OK 33,76 40,61
CulL 10,53 3,19

CrK 25,93 9,6

Dari hasil pengujian EDS pada sampel komposit 30, dapat diketahui bahwa terdapat
kandungan C sebesar 24,93 %; N sebesar 4,85 %; O sebesar 33,76 %; Cu sebesar 10,53 %; Cr
sebesar 25,93 % . selanjutnya adalah hasil pengujian EDS pada sampel komposit 60 yang dapat
dilihat pada Gambar 4.20 dan Tabel 4.21 berikut ini.

kV: 10 Mag: 1500 Takeoff: 30 Live Time(s): 60 Amp Time(ps): 3.84 Resolution:(eV) 132.1
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Gambar 4. 20 Hasil pengujian EDS sampel Komposit 60

Tabel4. 12 Hasil pengujian EDS komposisi komposit 60

Sampel Elemen Wt % At %
CK 34,87 50,43

N K 6,19 7,67

Komposit (60) OK 30,29 32,88
CulL 9,05 2,47

CrK 19,6 6,55

Dari hasil pengujian EDS pada sampel komposit 30, dapat diketahui bahwa terdapat
kandungan C sebesar 24,93 %; N sebesar 4,85 %; O sebesar 33,76 %; Cu sebesar 10,53 %; Cr
sebesar 25,93 % .

Berdasarkan hasil pengujian EDS yang telah dilakukan pada sampel N-Doped rGO ,
terdapat unsur C, N, dan O. Jumlah atom nitrogen yang terdoping ke dalam rGO mengalami
penurunan menjadi sebesar 8,77% pada waktu doping selama 45 menit jika dibandingkan
dengan waktu doping 30 menit, yaitu sebesar 9,36 dan jumlah atom nitrogen naik kembali pada
waktu doping selama 60 menit, yaitu sebesar 10,14% menggunakan microwave oven. Hal itu
kemungkinan dapat terjadi karena berdasarkan hasil dari SEM, pengelupasan yang terbentuk
pada sampel N-Doped 45 kurang banyak seperti dengan sampel lainnya, sehingga jumlah
nitrogen yang terdoping tidak sebanyak dengan sampel lainnya, dan pada hasil grafik pengujian
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EDS sampel N-Doped 30 terdapat pengotor yaitu aluminium yang lebih tinggi dibandingkan
dengan sampel lainnya. Sehingga pengotor tersebut di duga berpengaruh terhadap konsentrasi
nitrogen yang masuk ke dalam rGO. Untuk jumlah nitrogen cair yang dimasukkan ke dalam
rGO adalah sama, yaitu 0.5 ml. Setelah CuCr.O4 ditambahkan ke dalam N-Doped rGO muncul
unsur Cu dan Cr, sehingga dapat dikatakan untuk pembuatan komposit N-Doped rGO/CuCr;04
telah berhasil.

4.6 Hasil Pengujian Cyclic Voltammetry (CV)

Pengujian yang selanjutnya adalah Cyclic Voltammetry (CV). Pengujian ini bertujuan
untuk mengukur nilai kapasitansi spesifik dari hasil elektroda yang telah dibuat pada penelitian
ini. Pada pengujian CV menggunakan tiga elektroda, yaitu counter electrode berupa grafit,
elektroda referensi yaitu SCE, dan working electrode berupa sampel elektroda yang dibuat pada
penelitian ini. Parameter rentang potensial yang digunakan pada pengujian ini adalah 0 vV — 0,8
V, dan scan rate yang digunakan pada pengujian ini adalah 5 mV/s, 10 mV/s, 25 mV/s, 50
mV/s, 100 mV/s. Untuk larutan elektrolit yang digunakan adalah larutan Na;SO4 1 M. larutan
elektrolit Na2SO4 merupakan larutan netral dan potensial pada 0-0,8 V yang merupakan paling
optimal karena tidak menghasilkan gundukan pada hasil CV. Gundukan atau hump adalah
indicator terjadinya reaksi redoks atau efek pseudocapacitance. Adapun yang terjadi dalam
pengujian yaitu pembentukan double layer capacitor, karena diagram CV yang terbentuk
hampir menyerupai persegi panjang. Dapat diketahui juga jika scan rate yang digunakan
semakin tinggi, hasik kapasitansi spesifik yang diperoleh akan semakin rendah, karena
hambatan dalam pada konduktor akan semakin besar

Gambar 4.21 berikut ini adalah kurva hasil pengujian CV grafik current vs potensial dari
sampel elektroda dengan lima parameter scan rate (SC), yaitu 5, 10, 25, 50, 100 mV/s. Hasil
kurva pada penelitian ini sudah sesuai dengan hasil penelitian yang dilakukan oleh Sarkar
(2020). Jenis kurva ini mewakili jenis superkapasitor hibrida, kurva menunjukkan berbentuk
persegi panjang yang terdeformasi, tetapi kurva nya berbeda dari komposit lainnya karena
disebabkan oleh pengaruh doping nitrogen dan deformasi struktur pada komposit
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Gambar 4. 21 Hasil grafik pengujian CV current vs potensial (a) Elektroda 30; (b) Elektroda
45; (c) Elektroda 60

Berdasarkan ketiga kurva di atas, semakin kecil scan rate yang digunakan, maka current
rate yang dihasilkan pada kurva juga lebih besar . dari ketiga kurva tersebut juga dapat dilihat
bahwa semakin lama waktu doping terhadap rGO, current rate yang dihasilkan juga semakin
besar. Gambar 4.22 selanjutnya merupakan kurva hasil pengujian CV dari ketiga sampel
elektroda pada grafik potensial vs kapasitansi spesifik.
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Gambar 4. 22 Hasil grafik pengujian CV kapasitansi spesifik vs potensial (a) Elektroda 30;
(b) Elektroda 45; (c) Elektroda 60

Berdasarkan kurva diatas, dapat diketahui bahwa nilai kapasitansi spesifik yang paling
besar terdapat pada sampel elektroda dengan waktu radiasi doping nitrogen selama 30 menit
dengan nilai 397.72 F/g, lalu hasil kapasitansi spesifik yang terbesar selanjutnya terdapat pada
elektroda dengan waktu doping nitrogen selama 60 menit dengan nilai 245,79 F/g, dan
kapasitansi spesifik yang terkecil terdapat pada sampel elektroda dengan waktu doping nitrogen
selama 45 menit dengan nilai 237.74 F/g. Scan rate pengujian CV juga mempengaruhi nilai
kapasitansi spesifik, dari ketiga variasi sampel, hasil kapasitansi spesifik terbesar terdapat pada
scan rate 5 mV/s. selanjutnya adalah Gambar 4.23 yang merupakan kurva hasil pengujian CV
pada grafik densitas energi vs potensial.
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Gambar 4. 23 Hasil grafik pengujian CV densitas energi vs potensial (a) Elektroda 30; (b)
Elektroda 45; (c) Elektroda 60

Dapat diketahui bahwa nilai densitas energi paling besar terdapat pada elektroda dengan
variasi waktu doping N-Doped rGO selama 30 menit sebesar 35,35 Wh/Kkg, lalu hasil yang
terbesar kedua adalah elektroda dengan variasi waktu doping N-Doped rGO selama 60 menit
sebesar 21,85 Wh/kg dan nilai densitas energi yang paling kecil terdapat pada elektroda dengan
waktu doping N-Doped rGO selama 45 menit sebesar 21,13 wh/kg, dengan scan rate 5 mV/s.
Selanjutnya adalah Gambar 9.24 kurva hasil pengujian CV pada grafik densitas power vs
potensial
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Gambar 4. 24 Hasil grafik pengujian CV densitas power vs potensial (a) Elektroda 30; (b)
Elektroda 45; (c) Elektroda 60

Berdasarkan kurva hasil pengujian CV pada grafik densitas power vs potensial, nilai
densitas power yang paling besar terdapat pada elektroda 30, dengan nilai sebesar 233, 82
W/kg, lalu nilai terbesar selanjutnya terdapat pada elektroda 60, dengan nilai sebesar 97,78
W/kg, dan nilai densitas power yang paling kecil adalah pada elektroda 45 dengan nilai sebesar
75,64 W/kg. Nilai densitas power terbesar terdapat pada hasil pengujian cv dengan scan rate
100 mV/s. Tabel 4.13 berikut ini adalah tabel yang menyajikan rangkuman nilai hasil
perhitungan dari kapasitansi spesifik, densitas energi, dan densitas power.
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Tabel 4.13 Hasil perhitungan nilai kapasitansi spesifik (Cs), Specific Energy Density (E), dan
Specific Power Density (P)

Scan Area (I vs Massa
Sampel Rate E) (an) Cs (F/g) E (Wh/Kg) P(W/Kg)
(V/m)

01  0,045972973 110,51 9,82 223,82
05  0,032842737 157,89 14,03 158,89
Elektroda 005 0022503289 0.0026 217,24 19,31 109,30
30 001  0,013242396 318,33 28,30 63,86
0,005  0,008272654 397,72 3535 39,90
01  0,054978687 3735 3,32 75,64
Elektroda 05 004579105 62,22 5,530 63,00
P 0,025 004579105  0,0092 124,43 11,06 62,80
001  0,025471687 173,04 15,33 34,74
0,005 0,017497586 237,74 21,13 23,86
01  0,072615439 48,28 4,29 97,78
Elektroda 05 0053830738 59,02 5,25 59,40
50 0025 0,042077748  0,0094 92,28 8,20 46,43
001  0,027701772 184,19 16,37 36,95
0,005 0,018483769 245,79 21,85 24,66

Setelah pengujian CV, selanjutnya adalah melakukan perhitungan nilai kapasitansi
spesifik (Cs), Specific Energy Density (E), dan Specific Power Density (P) yang hasilnya
disajikan pada tabel di atas. Nilai kapasitansi dari yang tertinggi berturut-turut adalah komposit
30 menit sebesar 397,72 F/g; komposit 60 menit sebesar 245,74 F/g; dan komposit 45 sebesar
237,74 Flg. Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan oleh Diah Ayu (2017), hasil doping
nitrogen yang paling optimal terdapat pada nitrogen yang terdoping sekitar 5%, pada penelitian
ini, jJumlah atom nitrogen yang terdoping pada komposit 30 adalah sebesar 5.17% yang dapat
diketahui dari hasil pengujian EDS. Sementara untuk komposit 60 yang terdapat jumlah
kandungan nitrogen sebanyak 6.19% hasil kapasitansi spesifiknya menurun menjadi sebesar
245, 79 Flg.

rGO yang di doping dengan nitrogen dapat meningkatkan nilai kapasitansi yang lebih
besar karena dapat meningkatkan konduktivitas listrik yang berpengaruh ke penyimpanan
kapasitansi yang sangat baik, stabilitas, dan tingkat reversibilitas yang sangat baik dalam siklus
charge dan discharge dan mempercepat pertumbuhan nanopartikel (K. Wang et al. 2014).
Selain itu doping nitrogen juga dapat meningkatkan binding energy sehingga menyebabkan
dapat banyak menampung gerakan ion pada luas permukaan elektroda dan menunjukkan
kapasitansi yang lebih tinggi (Safitri, et al. 2017) . Tetapi jumlah doping nitrogen sebesar 6,19%
kapasitansi spesifiknya menurun dikarenakan penambahan jumlah atom nitrogen yang terlalu
banyak akan memperbesar band gap sehingga akan menurunkan sifat elektriknya dan juga
dapat mengurangi efisiensi proses transfer elektron sehingga nilai konduktifitas listrik yang
menurun (Zhang and Yang 2009). Sehingga dapat dikatakan bahwa waktu untuk doping
nitrogen yang paling baik adalah selama 30 menit, dimana menunjukkan hasi yang paling besar,
sementara pada waktu doping 45 dan 60 menit, nilai kapasitansinya sudah berkurang jauh dari
hasil doping selama 30 menit. Hal itu kemungkinan dapat terjadi karena semakin lama waktu
doping, temperatur di dalam microwave terlalu tinggi, sehingga struktur pada rGO menjadi
tidak teratur dan terdapat cacat permukaan di dalam rGO (Sudhakar, et al. 2018).
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Pada Gambar 4.25 terlihat bahwa besar nilai kapasitansi spesifik meningkat seiring
dengan penurunan scan rate, hal tersebut terjadi karena saat menggunakan scan rate yang
rendah, ion-ion pada larutan elektrolit dapat masuk lebih dalam ke seluruh material, sehingga
permukaan aktif yang dihasilkan lebih banyak, maka kapasitas spesifiknya juga akan
meningkat. Selanjutnya nilai Specific Energy Density dan Specific Power Density dijadikan satu
grafik seperti pada Gambar 4.26 untuk selanjutnya dimasukkan ke dalam sketsa plot Ragone
seperti pada Gambar 4.27 agar dapat ditentukan bahwa nilai kapasitansi yang diperoleh sudah
sesuai dengan nilai kapasitansi superkapasitor pada umumnya
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Gambar 4. 25 Plot kurva pengaruh scan rate terhadap nilai kapasitansi sampel elektroda.
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Gambar 4. 26 Plot kurva perbandingan nilai specific energy density dengan specific power
density dari sampel elektroda.
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Gambar 4. 27 Ragone plot elektroda hasil penelitian

Gambar 4.27 adalah hasil ploting kurva perbandingan nilai power density dan energy
density (Gambar 4.26) pada plot Ragone bahwa nilai kapasitansi yang diperoleh telah sesuali
dengan nilai kapasitansi superkapasitor pada umumnya.

4.7 Hasil Pengujian Electrochemical Impedance Specstroscopy (EIS)

Pengujian EIS bertujuan untuk mengetahui sifat kapasitif dari suatu material dilihat dari
bentuk kurva Nyquist, selain itu juga berfungsi untuk mengetahui sifat konduktivitas dari
material berdasarkan Bode Plot |Z|. Pada kurva Nyquist terdapat nilai Z real (Z”) pada sumbu
x dan Z imajiner (Z”) yang terletak pada sumbu y. nilai Z’ menunjukkan nilai dari hambatan
dan Z” menunjukkan elemen non resistif. Terdapat dua daerah pada Nyquist Plot, yaitu daerah
dengan frekuensi tinggi dan daerah frekuensi rendah. Daerah frekuensi tinggi berbentuk kurva
setengah ingkaran yang disebut dengan daerah Warburg. Daerah tersebut menunjukkan proses
redoks faradaik yang terjadi pada sistem, dan pada daerah frekuensi rendah berbentuk garis
lurus, tegak dengan sumbu Y. Jika kurva semakin mendekati sudut 90°, maka dapat dikatakan
bahwa sifat kapasitif dari material semakin baik (Nurdiansah 2014). Untuk memperoleh nilai
konduktivitas dari elektroda menggunakan equivalent circuit pada Gambar 4.28 dibawah ini.

Rs Ws1 CFE1
— Ws }}r
R2 c1

| —

Gambar 4. 28 Equivalent Circuit
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Gambar 4. 29 Plot Nyquist dari hasil pengujian EIS

Seperti yang dapat dilihat pada Gambar 4.29 diatas, hasil Nyquist Plot yang paling
mendekati sudut 90° adalah pada sampel Elektroda 30, hal tersebut mengindikasikan jika
sampel Elektroda 30 memiliki sifat kapasitif yang lebih bagus jika dibandingkan dengan sampel
Elektroda 45 dan 60. Hal ini juga di dukung dari hasil pengujian CV pada subbab sebelumnya.
Pada sampel Elektroda 45 dan 60, dapat dilihat bahwa hasil Nyquist Plot yang lebih jauh dari
90°. Selanjutnya adalah daerah kemiringan 45° yang terletak di antara daerah setengah
lingkaran dan garis panjang vertical yang terdapat pada daerah Warburg. Daerah kemiringan
mendekati 45° dapat dikatakan bahwa laju difusi yang relatif tinggi. Dari ketiga sampel, sampel
yang memiliki daerah kemiringan diantara daerah setengah lingkaran dan daerah Warburg
terdapat pada sampel Elektroda 30, yaitu sekitar sebesar 40°. Untuk sampel Elektroda 45 dan
60, daerah kemiringannya hanya sekitar 15° dan 20°. Sehingga dapat dikatakan jika sampel
Elekroda 30 memiliki nilai laju difusi yang relatif tinggi daripada sampel elektroda 45 dan 60
(Nurdiansah 2014). Laju difusi juga berhubungan dengan luas penampang dari sebuah sampel.
Semakin besar luas penampang dari sampel, maka laju difusinya semakin cepat karena
permukaan yang luas dapat menampung ion-ion yang cukup banyak (Susanti et al. 2007).
Untuk lebih jelasnya mengenai daerah kemiringan pada sampel, dapat dilihat pada Gambar 4.30
berikut ini
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Berdasarkan Bode Plot, dapat diketahui nilai konduktivitasnya. Seperti terlihat pada
Gambar 4.31 dibawah ini. Terlihat pada sampel Elektroda 30, hasil doping dengan lama waktu
30 menit mempunyai nilai |Z| yang paling rendah, sedangkan sampel Elektroda 45 (waktu
doping 45 menit) dan Elekroda 60 (waktu doping 60 menit) memiliki nilai |Z| yang lebih tinggi,
sehingga sifat konduktivitasnya masih dibawah sampel Elektroda 30. Dari hasil pengujian EIS
juga diperoleh nilai kapasitansi spesifik yang dapat dilihat pada Gambar 4.31. Nilai spesifik
kapasitansi yang paling besar terdapat pada Elektroda 30, hal ini juga sejalan dengan hasil
pengujian CV. Tabel 4.14 berikut ini terdapat nilai dari 0, |Z|, konduktivitas, resistansi, dan
specific capacitance, dari hasil pengujian EIS

Tabel4. 14 Hasil nilai perhitungan EIS 6, |Z|, dan specific capacitance
|Z| Konduktivitas  Resistansi  Cs (F/g), f (0,1

Sampel  Frekuensi 6 (Q/cm?) QY Q) Hz)
Elelgt(;oda 0,01 275 565 0,12 6,5 105,5
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5.1 Kesim

BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

pulan

Adapun kesimpulan yang diperoleh dari penelitian ini adalah sebagai berikut:
1. Pada proses doping nitrogen kedalam sampel rGO dengan variasi waktu 30, 45,

dan
a.

1.2 Saran

60 menit, diperoleh kesimpulan bahwa :

Waktu durasi iradiasi microwave oven yang paling baik adalah selama 30
menit, karena waktu iradiasi selama 30 menit menghasilkan proses
pengelupasan pada sampel N-Doped rGO/CuCr204 yang lebih baik, dilihat dari
hasil pengujian SEM bahwa terdapat morfologi yang tipis serta lapisan-lapisan
yang terbentuk sangat banyak pada hasil pengujian sampel N-Doped rGO 30.
Tetapi semakin lama waktu radiasi microwave, lapisan-lapisan yang terbentuk
semakin sedikit dikarenakan temperatur yang terlalu panas menyebabkan
rusaknya morfologi N-Doped rGO. Struktur atom mulai merenggang
dikarenakan adanya substitusi atom nitrogen di dalam rGO yang ditandai
dengan nilai dspacing yang meningkat. Semakin besar dspacing Maka semakin tipis
lapisan, sehingga luas permukaan semakin luas, dan jumlah gugus fungsi
oksigen yang semakin rendah dilihat dari hasil FTIR.

Penambahan waktu durasi uradiasi microwave mempengaruhi nilai kapasitansi
spesifik dari komposit N-Doped rGO/CuCr.04 yang dihasilkan dengan
kesimpulan bahwa semakin lama durasi iradiasi microwave yang diberikan,
maka nilai spesifik kapasitansinya menjadi lebih rendah, dikarenakan panas
yang terlalu tinggi dapat merusak morfologi N-Doped rGO. Pada penggunaan
durasi iradiasi microwave 30 menit diperoleh nilai kapasitansi paling maksimal
berdasarkan hasil pengujian CV vyaitu sebesar 397,72 F/g dan berdasarkan hasil
pengujian EIS sebesar 300,6. Untuk nilai konduktivitas berdasarkan hasil
pengujian EIS sebesar 0,14 Q!

Adapun saran dari dan bagi penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Menambahkan kontrol tekanan dan temperatur pada microwave oven untuk
menanggulangi tekanan yang berlebih saat proses pemanasan.

2. Pada sampel elektroda terdapat sedikit pengotor yaitu aluminium, sehingga untuk
kedepannya tidak menggunakan aluminium foil.
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