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Abstrak 
Superkapasitor merupakan terobosan yang menarik dibidang 

energi karena memiliki kapasitas penyimpanan yang jauh lebih besar 

dari kapasitor biasa. graphene merupakan salah satu bahan 
superkapasitor yang banyak digunakan karena memiliki luas spesifik 
permukaan yang tinggi. Tujuan dari penelitian ini sendiri antara lain 

menganalisa pengaruh temperatur terhadap struktur material 
graphene dan sifat kapasitif material graphene sebagai elektroda 

superkapasitor dengan metode microwave-assisted solvothermal 
dengan menggunakan grafit, asam Tartarat, dan Metanol sebagai 
bahan utamanya. Variasi temperatur thermal shock di dalam furnace 

yang digunakan dalam proses sintesa yaitu 600, 700, 800 oC. Material 
hasil proses sintesis dilakukan karakterisasi menggunakan pengujian 
XRD, FTIR, dan SEM. Untuk performa superkapasitor, dilakukan 

pengujian CV. Didapatkan bahwa dengan semakin tinggi temperatur 
thermal shock yang diberikan, semakin banyak energi yang diberikan 
untuk memperlebar jarak antar layer pada grafit sehingga dihasilkan 

graphene yang bersifat amorfus, dengan morfologi yang tipis dan 
gugus fungsi oksigen yang rendah. Nilai kapasitansi dari yang 

tertinggi berturut-turut adalah saat dilakukan thermal shock dengan 
temperatur 800oC (141,659 F/g), 700oC (124,848 F/g) dan 600oC 
(111,240 F/g). 

 

Kata Kunci: Microwave-assisted, Graphene, Solvothermal, 

Temperatur Thermal-Shock, Superkapasitor.  
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Abstract 

Supercapacitor is an interesting breakthrough in the field of 
energy because it has a storage capacity that greater than ordinary 
capacitors. graphene is one of the most widely used supercapacitor 

materials because it has a high surface specific area. The purpose of 
this research is to analyze the effect of temperature on the structure of 

graphene material and the capacitive properties of graphene material 
as a supercapacitor electrode by the microwave-assisted solvothermal 
method using graphite, Tartaric acid, and Methanol as its main 

ingredients. The temperature variation of thermal shock in the furnace 
used in the synthesis process is 600, 700, 800 oC. Material produced 
from the synthesis process was characterized using XRD, FTIR, and 

SEM tests. For supercapacitor performance, CV testing is carried out. 
It was found that the higher the temperature of the thermal shock 
applied, the more energy was given to widen the distance between the 

layers in the graphite to produce amorphous graphene, with a thin 
morphology and a low oxygen function group. the highest capacitance 

value is the usage of thermal shock temperature at 800oC (141,659 
F/g), 700oC (124,848 F/g) dan 600oC (111,240 F/g) respectively. 

 

Keywords : Microwave-assisted, Graphene, Solvothermal, 

Temperatur Thermal-Shock, Superkapasitor.
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1BAB I 

PENDAHULUAN 

1.1 Latar Belakang 

Perkembangan teknologi dewasa ini begitu pesat. Adanya 

tuntutan dari konsumen yang semakin membutuhkan perangkat 

elektronik yang efisien, ringan dan tentunya dengan performa 

tinggi, menyebabkan perkembangan ilmu material semakin 

dibutuhkan untuk membuat sebuah material baru yang dapat 

memenuhi kebutuhan tersebut. Salah satu persyaratan material 

tersebut adalah material yang dapat diaplikasikan pada rancangan 

perangkat elektronik yang futuristik dan setipis mungkin. Kendala 

yang dialami oleh produsen perangkat elektronik sekarang adalah 

belum adanya sebuah material yang fleksibel dengan konduktivitas 

elektrik yang tinggi yang dapat diaplikasikan pada perangkat 

elektronik seperti pada layar LCD, baterai lithium-ion, transistor, 

superkapasitor, dll. Graphene adalah material yang dapat 

menjawab kebutuhan hal tersebut.  

Material graphene merupakan material yang tersusun atas 

atom-atom karbon monolayer yang membentuk struktur 

heksagonal seperti sarang lebah dua dimensi (Geim A. K., 2007). 

Pada dasarnya graphene adalah allotropi karbon yang menjadi 

struktur dasar untuk pembentukan material berbasis karbon seperti 

grafit (stacked graphene), Carbon Nanotube/CNT (beberapa layer 

grapene yang digulung melingkar terhadap aksial) dan Fullerene 

(Junaidi & Susanti, 2014). Material graphene pertama kali berhasil 

disintesis oleh Andre K. Geim dan Konstantin Novoselov pada 

tahun 2004. Geim dan Novoselov membuat graphene dengan cara 

mengelupas lapisan-lapisan kristalin graphite atau karbon hingga 

skala mikrometer menggunakan selotip. 

Salah satu aplikasi graphene yang sedang banyak diteliti 

adalah superkapasitor. Superkapasitor merupakan terobosan yang 

menarik dibidang energi karena piranti ini memiliki kapasitas 

penyimpanan yang jauh lebih besar dari kapasitor biasa, proses 

pengisian muatan yang cepat, serta tahan lama. Prinsip kerja dari 
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superkapasitor ini adalah memanfaatkan bahan-bahan yang 

memiliki permukaan aktif sangat luas sebagai pengisi elektroda 

sehingga bisa meningkatkan performanya.  

Salah satu material yang cocok dan banyak digunakan 

sebagai superkapasitor adalah graphene, dimana graphene 

memiliki luas permukaan yang luar biasa besar, sifat mekanik dan 

listrik yang unik. Penelitian mengenai aplikasi graphene sebagai 

superkapasitor telah banyak dilakukan. Wang dkk pada tahun 2009 

menemukan bahwa superkapasitor dengan berbahan graphene 

mempunyai kapasitansi 205.000 F/kg pada kondisi densitas daya 

10kW/kg dan densitas 28,5 W/kg serta penelitian yang dilakukan 

oleh Andrameda, dkk pada tahun 2018 menyatakan bahwa 

graphene dengan doping boron menghasilkan kapasitansi 192,5 

F/g. Namun permasalahan yang kemudian muncul adalah proses 

sintesis dengan kualitas dan kuantitas yang masih menjadi kendala. 

Tidak hanya itu, permasalahan juga muncul pada sintesa graphene, 

dimana masih membutuhkan waktu yang lama, penggunaan asam 

asam kuat yang berbahaya, serta biaya sintesa yang mahal. 

Karena keterbatasan-keterbatasan tersebutlah, maka timbul 

alternatif dalam penelitian ini yaitu mensintesis graphene dengan 

metode microwave-assissted solvothermal. Harapannya, dengan 

menggunakan metode ini, proses sintesis graphene akan menjadi 

lebih cepat, ramah lingkungan karena penggunaan asam lemah 

yang tidak berbahaya, serta hasil sintesa yang lebih baik, baik 

secara kulitas maupun kuantitas. 

2Sebelum tahapan solvotermal dilakukan, grafit terlebih dahulu di 

interkalasi dengan bantuan asam dan termal shock. Penelitian ini 

dilakukan dengan berorientasi pada penelitian yang telah dilakukan 

oleh Al-Hazmi, et al. pada tahun 2015, namun dengan perubahan 

jenis asam. Pada penelitian ini variasi yang digunakan adalah 

temperatur termal shock sebesar 600, 700, 800 oC untuk 

mengetahui pengaruh variasi tersebut terhadap struktur graphene 

dan sifat kapasitansinya. 
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1.2 Perumusan Masalah 

Adapun rumusan masalah yang menjadi pokok bahasan 

pada penelitian ini sebagai berikut: 

1. Bagaimana pengaruh variasi temperatur thermal shock  

terhadap: 

a. Struktur material graphene dengan metode microwave-

assisted solvothermal ? 

b. Sifat kapasitif material graphene sebagai elektroda 

superkapasitor ? 

1.3 Batasan Masalah 

Agar diperoleh hasil akhir yang baik dan sesuai yang 

diinginkan serta tidak menyimpang dari masalah yang telah 

dirumuskan, maka terdapat beberapa batasan masalah pada 

penelitian ini adalah sebagai berikut : 

1. Ukuran serbuk Grafit yang digunakan dalam sintesis 

dianggap homogen 

2. Kecepatan stirring dianggap konstan 

3. Temperatur dan tekanan pada udara sekitar dianggap 

konstan 

4. Impuritis pada serbuk grafit dan bahan kimia diabaikan 

5. pH Aquades dianggap netral 

6. Fluktuasi temperature furnace diabaikan 

7. Tekanan pada autoclave dinggap konstan 

8. Daya pada oven microwave dianggap konstan 

9. Fluktuasi temperature microwave dinggap konstan 

1.4 Tujuan Penelitian 

Tujuan dari penelitian ini yaitu : 

1. Menganalisa pengaruh variasi temperatur thermal shock 

terhadap  

a. Struktur material graphene dengan metode microwave-

assisted solvothermal. 

b. Sifat kapasitif material graphene sebagai elektroda 

superkapasitor. 
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1.5 Manfaat Penelitian 

Penelitian ini memiliki manfaat untuk menghasilkan 

material graphene hasil reduksi dengan waktu yang singkat dengan 

hasil yang banyak, dan lebih ramah lingkungan dalam prosesnya 

serta memiliki sifat kapasitif yang baik untuk dapat diaplikasikan 

sebagai elektroda superkapasitor serta dapat digunakan untuk 

rujukan terhadap penelitian-penelitian selanjutnya dalam 

pengembangan material berbahan graphene sebagai piranti 

penyimpanan energi. 

 

 

 



 

5 

2BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

2.1 Graphene 

Graphene merupakan material yang sangat berkembang saat 

ini. Graphene menjadi sangat menarik untuk dikaji oleh para 

peneliti dari berbagai bidang ilmu baik Fisika, Kimia, Biologi 

maupun Teknik material. Pada dasarnya graphene adalah allotropi 

karbon yang menjadi struktur dasar untuk pembentukan material 

berbasis karbon seperti grafit (stacked graphene), Carbon 

Nanotube/CNT (beberapa layer graphene yang digulung melingkar 

terhadap aksial) dan Fullerence (Junaidi & Susanti, 2014). 

Dengan berbagai kelebihan yang dimilikinya, graphene 

memiliki potensi untuk diaplikasikan dalam berbagai bidang, 

seperti sensor gas, sel surya, sel elektrokimia, 3D printing, dan 

supercapasitor dan lain lain (Trivedi, Lobo, & Matte, 2019). Atas 

keberhasilannya menemukan material 2D grafena, Profesor Andrei 

Geim dan Profesor Kostya Novoselov dianugerahi hadiah Nobel di 

bidang fisika pada tahun 2010 (Warner J. H., 2012).  

Graphene merupakan allotrope dari karbon, yang 

strukturnya berbentuk lembaran planar setebal satu atom dengan 

sp2- hybridized orbitals dan memiliki susunan kisi hexagonal. 

Atom atom graphene memiliki jarak antar atom sejauh 1,42 Å 

dengan besar sudut 120O sehingga membentuk pola menyerupai 

sarang lebah. Struktur mikro pada graphene dapat dilihat pada 

Gambar 2.1(Bazylewski & Fanchini, 2019). 

Graphene memiliki property kimia, elektrik, elektronik dan 

mekanik yang unik, serta kemampuan yang paling menarik dari 

graphene adalah konduktivitas listriknya yang sangat tinggi 

dibandingkan dengan carbon nanomaterial yang lain yaitu sebesar 

7200 S m-1 dan konduktivitas thermal yang tinggi yaitu 1800 -5800 

W m-1 K-1 pada suhu kamar. Graphene memiliki resistivitas 10 – 6 

Ωcm dan mobilitas electron 20,000 cm2/Vs (temperature 300 K) 

(Saba, Alothman, Almutairi, Jawaid, & Asad, 2019). 
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Gambar 2.1 Struktur molekul graphene monolayer yang 

menunjukkan peletakkan karbon (Saba, Alothman, Almutairi, 

Jawaid, & Asad, 2019) 

 

Karena struktur yang berbentuk 2D, Graphene adalah 

sebuah zero bandgap semiconductor dengan konduktivitas listrik 

yang sangat tinggi. Setiap atom karbon terhubung hanya dengan 3 

atom karbon lain yang bedekatan, sehingga meninggalkan satu 

electron bebas, yang bertanggung jawab untuk konduksi (Trivedi, 

Lobo, & Matte, 2019). Beberapa sifat mekanik yang dimiliki 

graphene seperti kekuatan tarik sebesar 130 GPa, modulus Young 

1,0 TPa, rasio aspek yang tinggi (rasio dimensi lateral dengan 

ketebalan adalah minimal 104), fleksibilitas intrinsic tinggi dan 

kekuatan putus 42 N m-1, yang akhirnya membuat graphene 

dianggap sebagai salah satu bahan terkuat yang pernah diukur. 

Secara prospektif, graphene 50 kali lebih kuat dari baja dalam hal 

kekuatan mekanik dan seperdua massa jenis aluminium (Saba, 

Alothman, Almutairi, Jawaid, & Asad, 2019). Property grafena 

yang tidak kalah memukau adalah mechanical stiffness sebesar 
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1060 GPA, transparansi optic (> 90%), dan charge carrier mobility 

(2.000 – 20.000 cm2 V-1 s-1) (Bazylewski & Fanchini, 2019). 

 

2.1.1 Expanded Graphite 

Selain monolayer graphene, graphene juga memiliki 

berbagai turunan bentuk seperti Few-layer graphene, multilayer 

graphene, graphene nanosheets, graphene oxide (GO) and reduced 

graphene oxide (r-GO) yang masih dianggap sebagai material yang 

berhubungan dengan graphene dan termasuk kedalam turunan 

graphene (Saba, Alothman, Almutairi, Jawaid, & Asad, 2019). 

Ada 3 bentuk klasik dari grafit yang dimodifikasi, yaitu 

graphite intercalation compounds (GICs), graphene oxide (graphite 

oxide (GO)) dan expanded graphite (EG). Graphite intercalation 

compounds (GICs) merupakan hasil dari penyisipan atom atau 

molekul dari material berbeda, yang disebut intercalant diantara 

lembaran graphene dari bahan grafit. Graphene Oksida (GO) 

dikenal sebagai material padat pseudo-dua dimensi dengan ikatan 

kovalen diantara lapisan lapisannya. GO sering dibuat dengan 

perlakuan panas pada grafit flake dengan bantuan zat pengoksida. 

Perlakuan ini juga memperluas jarak antar lapisan pada lembaran 

graphene dimana masih terdapat kandungan oksigen-hidrogen. 

Expanded Graphite (EG) merupakan eksposur interkalasi grafit 

pada perlakuan panas diatas temperature kritis atau radiasi 

gelombang mikro yang mengarah menuju ekspansi besar serpihan 

grafit sepanjang sumbu c kristalografi (Mokhena, Mochane, 

Sefadi, Motloung, & Andala, 2018). Material yang dihasilkan dari 

proses ini dikenal sebagai expanded grafit, memiliki kepadatan 

rendah, high-temperature resistance dan konduktivitas tinggi 

(Young-Shin & Won-Chun). 

Morfologi dan Struktur EG dapat ditentukan dengan 

mengubah kondisi preparasi, dan sudah ada banyak penelitian 

mengenai prosedur preparasi, struktur pori dan aplikasi EG. EG 

adalah material yang sangat berpori dan sangat ringan dengan 

kerapatan semu sebesar 0,002-0,01 gcm−3, dan merupakan material 

yang semakin penting karena berbagai potensial yang dimilikinya 
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dalam bidang penyimpanan hidrogen [5], sel bahan bakar [6] , 

sensor [7], katalis [8], material biomedis [9] dan adsorben (Young-

Shin & Won-Chun) 

Graphite intercalated compound (GIC) dihasilkan dengan 

cara memasukkan atom atau molekul (Lin, et al., 2016) (Dong, et 

al., 2017) spesies kimia yang berbeda di antara lembaran karbon 

(Wang, et al., 2018) (Ding, et al., 2017). GIC dapat diklasifikasikan 

menjadi dua kelompok, yaitu senyawa pada permukaan dan 

senyawa yang berinterkalasi. Senyawa pada permukaan grafit 

dibentuk oleh reaksi dengan atom permukaan grafit. Adsorpsi 

terjadi pada permukaan planar yang tegak lurus terhadap sumbu c 

yang memiliki cacat struktural dan juga pada atom-atom tepi dari 

bidang karbon karena ikatan valensi bebas dari atom-atom tepi ini 

cenderung lebih aktif. Contoh reaksi yang terjadi di permukaan 

adalah reaksi oksidasi (Chung, 2016). 

Senyawa interkalasi memasuki lapisan grafit (Gambar 2.2a 

dan Gambar 2.2b), jika setiap lapisan struktur grafit terdapat 

senyawa interkalasi, itu disebut GIC orde pertama. Dalam 

praktiknya, sebagian besar GIC terjadi (Cao, et al., 2017) dalam 

bentuk beberapa orde. Akan Gambar 2.2c dan Gambar 2.2e tidak 

bisa menjelaskan proses sebenarnya GIC dari order pertama hingga 

ketiga. Daumas dan Herold mengusulkan model D-H yang lebih 

dapat diterima (Gambar 2.2f), yang menjelaskan bahwa ketika orde 

n>1, terbentuk pulau di antara lapisan grafit. Terlihat bahwa ketika 

senyawa interkalasi pulau bergerak, penataan ulang lapisan karbon 

dan susunan susunan berubah untuk memenuhi transformasi 

struktur susunan (Dimiev, et al., 2013). 

Dalam grafit, atom karbon di dalam lapisan terikat kuat dan 

atom karbon antar lapisan yang berdekatan terikat lemah. 

Akibatnya, zat interkalasi (atau interkalasi) menempati dan dengan 

demikian memperluas jarak antarplanar dari kristal grafit tanpa 

mengganggu lapisan karbon. GIC dapat diklasifikasikan menjadi 

dua kelompok sesuai dengan karakter ikatan. 
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Gambar 2.2 Ilustrasi struktur GIC orde 1-3 dengan model 

klasik (a, c, e), dan model D-H (b, d, f) (Dresselhaus & 

Dresselhaus, 1981) 

 

Kelompok pertama, di mana ikatannya adalah kovalen. Jenis 

ikatan ini disebabkan oleh adanya ikatan rangkap terkonjugasi 

dalam bidang karbon (Chung, 2016). 

Kelompok kedua, di mana ikatannya adalah sebagian ionik. 

Namun, harus ditekankan bahwa tingkat ionisitas dalam senyawa 

kelompok ini sangat rendah. Selain itu, banyak senyawa interkalasi 

kelompok ini yang mempertahankan identitas molekulnya dalam 

kisi grafit. Meskipun banyak senyawa dari grup ini melibatkan 
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ionisasi dalam tingkat yang sangat kecil sehingga tidak boleh 

benar-benar disebut ionik, mereka disebut sebagai senyawa 

interkalasi ionik untuk memudahkan dalam klasifikasi. Dengan 

adanya interkalasi, senyawa ini memiliki struktur interlayer yang 

tertata dengan baik dan dikenal sebagai senyawa lamelar. Namun, 

ketika keseimbangan dengan interkalasi dihilangkan, senyawa 

cenderung menyerap interkalasi. Meskipun sebagian besar 

interkalasi hilang, sebagian kecil tetap bertahan bahkan setelah 

pemanasan. Grafit bereaksi dengan sejumlah besar asam untuk 

membentuk senyawa interkalasi yang telah disebut sebagai “garam 

asam grafit”. Asam-asam ini bertindak sebagai akseptor elektron 

dalam kristal grafit dengan membentuk radikal asam bermuatan 

negatif. Namun hanya sebagian kecil dari molekul asam yang 

mengalami ionisasi ini. Sisanya tetap sebagai molekul asam dalam 

kristal grafit.. 

Pada temperatur tinggi, senyawa yang berdifusi di antara 

lapisan akan didekomposisi menjadi gas dan menghasilkan daya 

dorong yang dapat melemahkan interaksi van der walls antar layer 

grafit. Setelah penghilangan gas, lapisan grafit yang diperluas tidak 

dapat pulih ke keadaan semula, sehingga membentuk struktur pori 

jaringan yang unik. 

Senyawa terinterkalasi cenderung untuk menyerap bagian 

dari interkalasi setelah dikeluarkan dari bejana reaksi di mana 

interkalasi dilakukan (Bardhan, et al., 1980). Semakin tinggi 

temperatur, semakin cepat desorpsi interkalasi. Karena fakta 

bahwa pengelupasan kulit dicapai dengan memanaskan GIC, 

proses pengelupasan disertai dengan desorpsi interkalasi yang luas, 

sehingga hanya sebagian kecil dari interkalasi dalam GIC sebelum 

pengelupasan tetap setelah pengelupasan. Sisa interkalasi sangat 

tertahan di EG, seperti yang diilustrasikan pada Gambar 2.3. 
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Gambar 2.3 Ilustrasi ekspansi (Peng, et al., 2018) 

 

2.1.2 Sintesis graphene 

Grafit oksida memiliki struktur berlapis yang sama seperti 

grafit, namun bidang dari atom karbon pada grafit oksida terdapat 

kelompok gugus oksigen, yang tidak hanya memperlebar jarak 

antar layer tetapi juga membuat lapisan atom hidrofilik. Maka 

lapisan teroksidasi ini dapat diperlebar jarak antar layer-nya 

dengan proses ultrasonikasi menghasilkan graphene oksida. 

Graphene oksida ini yang akan direduksi menjadi graphene dengan 

menghilangkan gugus fungsi oksigen dan memperbaiki 

strukturnya. Untuk memperbaiki cacat struktural dapat 

menggunakan dua metode, yaitu grafitisasi pada temperatur tinggi 

dan epitaxial growth; atau CVD pada daerah cacat dengan 

penambahan suplai karbon (Pei, 2011). Tabel 2.1 menunjukkan 

perbandingan pengaruh reduksi yang pernah dilakukan oleh 

beberapa peneliti. 
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Tabel 2.1 Perbandingan pengaruh metode reduksi GO (Berutu, 

Susanti, & Purwaningsih, 2016) 

Referensi 
Metode 

Reduksi 
Bentuk 

Rasio  

G/O 

Stankovich S. 

dkk 

Hydrarzine 

hidrate 

Serbuk 10,3 

Li D, Muller 

Dkk 

Reduksi 

hydrazine 

dalam kondisi 

koloid 

Film 

(lapisan) 

- 

Shin H-J dkk 150 mM 

larutan 

NaBH4, 2 jam 

TCF 8,6 

Fernandez 

Merino MJ 

Dkk 

Vitamin C 

 

(Thin 

Crystal 

Film) 

Film 

12.5 

Pei S dkk Reduksi HI 

55% 

Film >14.9 

 

2.1.3 Karakterisasi Graphene 

Morfologi graphene sebagian besar dipelajari menggunakan 

Gambar scanning electron microscopy (SEM). Pencitraan SEM 

memiliki beberapa keuntungan untuk mendeteksi pengotor, 

lipatan, dan diskontinuitas graphene yang disintesis pada substrat 

yang berbeda. Kesulitan yang terjadi saat pengidentifikasian 

graphene dengan SEM adalah keterbatasan resolusi pencitraan 

lapisan graphene yang sangat tipis (Seekaew Y., 2019) 

Pada pengujian SEM (Scanning Electron Microscope) yang 

dilakukan oleh Nugraha dan Susanti pada 2015 dapat dilihat 

perubahan morfologi selama proses sintesis graphene. Ketika 

sebelum proses sintesis, grafit yang digunakan sebagai bahan baku 

sintesis adalah berbentuk serbuk. Grafit merupakan tumpukan dari 

lembaran- lembaran tipis graphene sehingga ketika diamati dengan 

SEM, morfologi yang didapatkan berupa serpihan- serpihan yang 
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tebal sebagaimana ditunjukkan pada Gambar2.4. Proses oksidasi 

yang terjadi menyebabkan morfologi grafit berubah menjadi 

lembaran, morfologi flake yang ada pada grafit tidak lagi ditemui 

pada grafit oksida. Seiring dengan proses sintesis yang berjalan, 

proses reduksi, yang dilakukan mendapatkan graphene sebagai 

hasil akhir yang strukturnya berupa lembaran tipis transparan 

karena terkelupasnya lapisan-lapisan tebal grafit selama proses 

sintesis 

 

 
Gambar2.4 Morfologi (a) Grafit (b) Grafit Oksida (c) Graphene 

Perbesaran 5000x (Nugraha & Susanti, 2015) 

 

Pada Gambar 2.5, menunjukkan hasil dari pengujian SEM 

pada material Expanded Graphite (EG). Struktur morfologi pada 

sampel EG menunjukkan struktur yang mirip cacing/vermicular 

dengan struktur yang longgar dan berpori merupakan efek yang 

disebabkan oleh pembukaan jaringan planar karbon yang terjadi 

pada tepi permukaan kritalit (Gulnura, 2018). Proses ekspansi ini, 

menyebabkan hancurnya struktur kristal grafit dan menyebabkan 
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peningkatan volume. Karena ukuran partikel sangat kecil, secara 

keseluruhan ekspansi yang terjadi pun juga kecil. Sehingga 

menyebabkan hasil morfologinya yang berbeda dengan partikel 

yang lebih besar (Borah & Bhakate, 2016). 

 

 
Gambar 2.5 Hasil Pengujian SEM pada Expanded Graphite 

(EG) (Gulnura, 2018) 

 

XRD adalah netode umum yang sering digunakan untuk 

mengidentifikasi fase material berdasarkan informasi dari dimensi 

unit sel. XRD grafit, grafit oksida, dan graphene ditunjukkan pada 

Gambar 2.6 (Zhang, et al., 2010). Puncak difraksi tinggi dan tajam 

dari grafit murni muncul pada 2θ = 26,4866 derajat dengan dspacing 

= 3,36527 Å. Setelah proses oksidasi grafit murni selesai, 

puncaknya bergeser ke 11,6267 derajat dengan dspacing = 7,61135 

Å, efek dari keberadaan molekul oksigen di antara lapisan grafit, 

keberadaan gugus-gugus tersebut tidak hanya memperlebar jarak 

antar layer, tapi juga membuat lapisan atom hidrofilik (Pei dan 

Cheng, 2011). Setelah pengelupasan grafit oksida, tidak ada 

puncak difraksi, yang menggambarkan bahwa struktur oksida 

grafit dihilangkan dan lembaran graphene terbentuk. 
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Gambar 2.6 Pola XRD Grafit, Grafit Oksida, Graphene 

(Suwandana & Susanti, 2015) 

 

 Pada Gambar 2.7 ditunjukkan hasil pengujian XRD pada 

Natural Flake Graphite (NFG), Expanded Graphite (EG) dan 

Graphene. Puncak XRD pada 2θ = 25,91˚ dan 54,01˚ sering 

diambil sebagai puncak difraksi karakteristik fase kristal grafit. 

NFG menunjukkan bentuk puncak yang tinggi, tajam dan simetris 

karena sifat kristalinitasnya yang tinggi. Selain itu, diperoleh 

dspacing sebesar 3.421 Å dengan menggunakan hukum Bragg. 

NFG Dalam kasus EG, dapat diamati bahwa EG menunjukkan 

puncak difraksi relatif lebih lemah dan lebih sempit yang dapat 

ditemukan pada 2θ = 25,74˚, yang disebabkan oleh pembesaran 

jarak antar layer grafit karena peningkatan temperature yang tinggi 

dan secara cepat, yang akhirnya menyebabkan cacat kristal 

meningkat seperti yang ditunjukkan oleh gambar 2b. Pola difraksi 

EG menunjukkan pergeseran letak peak dan peningkatan dspacing 

3,443 Å, yang dikarenakan telah terjadinya interkalasi dan 

perlekatan gugus fungsi di antara lapisan grafit selama proses 

ekspansi pada antar layer. Pada pola XRD untuk Graphene 
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menunjukkan puncak di 25,78˚ (dspacing 3,438 Å), seperti yang 

ditunjukkan pada Gambar 2c. (Chamoli, Kar, & Das, 2017) 

 
Gambar 2.7 Hasil Uji XRD (Chamoli, Kar, & Das, 2017) 

 

Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR) digunakan 

dalam identifikasi fungsionalisasi kovalen dan non-kovalen 

graphene. Gambar 2.8 menunjukkan hasil uji FTIR dari sampel 

grafit, grafit oksida dan reduced graphene oxide. Dari hasil FTIR 

yang dilakukan pada sampel grafit menunjukkan bahwa terdapat 

ikatan C=C pada gelombang 1500-1600 cm-1 dan ikatan C-O pada 

wavenumber 972 cm-1 yang memungkinkan karena CO2 dan O2 

berada banyak di udara bebas. Kemudian pada hasil FTIR sampel 

grafit oksida menunjukkan bahwa grafit oksida memiliki ikatan 

hidroksil -OH dengan panjang gelombang 3280 cm-1. Kemudian 

adanya ikatan C=O pada wavenumber 1714 cm-1 dan C=C 

(Aromatic) pada wavenumber 1614 cm-1 (An, et al., 2018). 

Proses reduksi grafit oksida menjadi reduced graphene 

oxide telah menghilangkan ikatan hidroksil -OH yang 

menunjukkan bahwa grafit oksida telah berhasil direduksi. Pada 
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spektrum IR reduced graphene oxide dapat dilihat adanya ikatan 

C=C (Aromatic) dengan panjang gelombang 1654 cm-1 yang 

mengindikasikan terbentuknya reduced graphene oxide. Pada 

spektrum IR reduced graphene oxide juga adanya ikatan C-O 

Alkosi dengan wavenumber 1012 cm-1. 

 

 
Gambar 2.8 Hasil FTIR Grafit, Grafit Oksida, dan reduced 

graphene oxide (Untoro, Susanti, & Nurdiansah, 2019) 

 

Pada Gambar 2.9, menunjukkan spektra FTIR dari sampel 

Natural Graphite (NG), Graphite intercalation compounds (GIC) 

dan Expanded Graphite (EG). Dari hasil FTIR yang dilakukan pada 

sampel grafit menunjukkan bahwa terdapat ikatan C=C pada 

gelombang 1580 cm-1. Kemudian pada hasil pengujian sampel GIC 

menunjukkan bahwa GIC memiliki gugus O-H, C=C, dan C-O-C 

yang masing-masing memiliki nilai gelombang sebesar 3420, 1635 

dan 1086 cm-1. Pada hasil GIC juga ditemukan gugus NO3
- dengan 
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nilai gelombang 1384 cm-1 dan SO4
2- dengan nilai gelombang 1173 

dan 579 cm-1. Spektrum FTIR mengkonfirmasi bahwa asam sulfur 

dan asam nitric behasil terinterkalasi diantara grafit. Menurut 

pengujian FTIR, terlihat masih adanya kandungan oksigen pada 

pada sampel EG yang dipreparasi dengan metode pengelupasan di 

udara. Sampel EG mengandung gugus fungsi hydroxyl dan 

karbonyl, yang termasuk sebagai senyawa oksidasi grafit. 

 

 

Gambar 2.9 Hasil FTIR Natural Graphite (NG), Graphite 

Intercalation Compound (GIC), dan Expanded Graphite (EG) 

 

2.2 Temperatur Thermal Shock 

Thermal shock adalah proses pendinginan atau pemanasan 

suatu benda pada laju yang sangat cepat. Transisi temperatur terjadi 

dengan sangat cepat, lebih besar dari 15°C per menit atau melalui 

transfer langsung dari temperatur satu ruang ke yang ruang lain 

dangan temperatur berbeda. Perubahan temperatur yang cepat ini 

menyebabkan material mengalami perubahan volume atau 

mengembang dengan jumlah yang berbeda (Cronin, Kinsler, & 

Allen, 2016) . Tidak hanya untuk suatu pengujian saja, thermal 
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shock juga digunakan dalam proses interkalasi dan ekspansi termal 

pada grafit. 

Seperti pada gambar 2.10, pada proses interkalasi dan 

ekspansi termal, reagen interkalasi yang mengandung gugus 

oksigen berikatan pada tepi dan pada lapisan grafit, menghasilkan 

peningkatan jarak antar lapisan, tetapi tidak ada perubahan struktur 

utama heksagonal (Al-Hazmi F. , et al., 2015).  

Kemudian dengan perlakuan thermal shock, senyawa yang 

dimasukkan di antara lapisan akan terdeposisi menjadi gas dan 

menghasilkan daya dorong, yang jauh lebih besar daripada 

kekuatan ikatan antar lapisan grafit. Dengan demikian, jarak 

lapisan akan semakin melebar, dan volume grafit akan puluhan 

hingga ratusan kali untuk berkembang, membentuk expanded 

graphite yang memiliki struktur dan property yang berbeda. 

Umumnya pada saat proses ekspansi selesai dilakukan, volume 

ekspansi bisa mencapai 100-300 kali dibandingkan sebelum 

ekspansi (Peng, Liu, Gao, Luo, & Sun, 2018). 

 

 
Gambar 2.10 Mekanisme interkalasi dan oksidasi pada grafit 

oksida (Al-Hazmi F. S., et al., 2015) 

 

Karena efisien dan mudah, proses thermal shock telah 

banyak digunakan dalam berbagai penilitian contohnya adalah 

yang telah dilakukan Al-Hazmi, et al., pada 2015 menggunakan 

asam tartarat dan thermal shock dalam proses oksidasi dan 

interkalasi asam. Thermal shock pada 700oC selama 1 menit 

membantu interkalasi gugus oksigen dari asam tartarat pada grafit. 

Menurut laporan McAllister et al., pada saat pemanasan 

berlangsung, gugus oksigen yang beikatan pada karbon akan 

terdekomposisi menjadi gas seperti H2O, CO2, ataupun CO, yang 
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akan berdifusi di arah lateral. Pengelupasan terjadi jika laju 

dekomposisi gugus fungsi mampu melampaui laju difusi gas. 

Sehingga menciptakan tekanan pada antar lapisan yang cukup 

besar untuk mengalahkan gaya van der walls dan mendorong 

lapisan untuk terpisah. Umumnya, temperatur minimum yang 

disarankan adalah 500oC untuk melakukan pengelupasan secara 

sempurna pada tekanan atmosfir. 

Mekanisme ekspansi termal pada GIC masih menjadi 

bahan diskusi. Makhorin dkk, mengasumsikan bahwa jaringan 

karbon meluruh setelah penghilangan secara cepat dari sejumlah 

partikel interkalasi dari ruang interlayer pada grafit, dengan planes 

disekitarnya meluruh (Yakovlev, Finaenov, Zabud’kov, & 

Yakovleva, 2006). 

Menurut pendapat Chung dkk dan Anderson dkk, proses 

ekspansi thermal shock grafit dianggap sebagai fase transisi yang 

disebabkan oleh penghapusan agen interkalasi dari GIC. Tingkat 

buih bergantung pada kondisi sintesis dan komposisi GIC yang 

dihasilkan, serta pada struktur dan ukuran partikel dari material 

karbon awal. (Yakovlev, Finaenov, Zabud’kov, & Yakovleva, 

2006). 

Selain pendapat tersebut, sering diasumsikan bahwa 

pemanasan secara cepat pada GIC menimbulkan tekanan (280-720 

atm) diantara lapisan jaringan karbon pada grafit, dan tekanan ini 

memiliki efek pendispersi. Deintercalation pada grafit terjadi 

melalui tepi lapisan dan cacat yang ada, yang menyebabkan lapisan 

bergesar dan pecah. Pemanasan secara cepat menyebabkan 

terbentuknya struktur seperti busa.  Peningkatan disperse dan cacat 

pada grafit menyebabkan penurunan  tekanan interlayer internal 

dan akibatnya terjadi penurunan pada tingkat ekspansi (Yakovlev, 

Finaenov, Zabud’kov, & Yakovleva, 2006).  

Menurut Yurkovskii dkk, ekspansi mulanya melibatkan 

pembelahan kristalit sepanjang sumbu-c menjadi paket pita tipis 

yang terdiri dari sejumlah kecil bidang atom, dengan deformasi 

simultan, untuk memberikan struktur terlipat 3D.  Proses ini 

menghasilkan partikel yang berbentuk seperti cacing dan silinder 
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dengan permukaan tertutup, dimana produk dekomposisi residual 

terkandung. Partikel berbentuk wormlike pada grafit disebabkan 

karena terbukanya jaringan planar karbon yang terjepit di 

permukaan tepi kristalit (Yakovlev, Finaenov, Zabud’kov, & 

Yakovleva, 2006). 

Pada tahap thermal shock, terjadi penurunan berat pada 

specimen yang merupakan efek dari peningkatan temperature. 

Proses dekomposisi tersebut dapat terbagi menjadi 3 tahapan. Zat 

yang terurai pada tahap primer ini berupa molekul organic kecil 

dan air yang terabsorbsi. Pada tahap kedua, terjadi dekomposisi 

pada resin atau interkalasi, sekaligus dengan pengotor-pengotor 

yang ada, dan pada tahap terakhir adalah oksidasi dari grafit. Berat 

semua specimen sebelum pemanasan lebih besar daripada setelah 

pemanasan. Spesimen paling rentan mengalami kerusakan 

dikarenakan temperature tinggi dan tekanan yang besar (Jin, et al., 

2019). 

  

2.3 Solvotermal 

Sintesis solvotermal merupakan sintesis oleh reaksi kimia 

dari zat dalam larutan berair yang disegel dan dipanaskan atau 

pelarut organik pada temperatur (100-10000C) dan tekanan (1-100 

MPa) yang sesuai. Umumnya, reaksi solvotermal dilakukan dalam 

wadah tertutup khusus atau autoklaf tekanan tinggi, seperti pada 

Gambar 2.11, dalam kondisi pelarut subkritis atau superkritis 

(Feng, 2017). 

Media reaksi sintesis solvotermal adalah berbagai pelarut 

organik. Variasi pelarut organik dengan sifat berbeda menawarkan 

lebih banyak ruang untuk bahan baru. Dalam sintesis solvotermal, 

pelarut organik tidak hanya memasok media reaksi tetapi juga 

melarutkan atau melarutkan sebagian reaktan untuk membentuk 

kompleks reaktan pelarut, yang akan mempengaruhi laju reaksi 

kimia. Selain itu, pelarut organik juga dapat mempengaruhi 

konsentrasi dan keadaan spesies aktif reaktan, yang akhirnya dapat 

mengubah proses reaksi. Dalam beberapa proses sintesa, molekul 
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pelarut berperan penting unutk memperluas ruang interlayer 

material (Zhu, 2017). 

 
Gambar 2.11 Skema autoclave untuk sintesis solvothermal 

(Ahmad, Zoolfakar, Mamat, & Khusaimi, 2016) 

 

Pertimbangan pertama dalam memilih molekul organik 

sebagai pelarut adalah peran yang akan dimainkannya dalam 

sintesis. Polaritas pelarut, yang didefinisikan sebagai jumlah 

interaksi pelarut dan zat terlarut termasuk gaya Coulomb, gaya 

induksi, kekuatan disperse, Ikatan-H, dan muatan daya angkut, 

adalah parameter utama untuk menggambarkan sifat solvasi 

pelarut (Feng, 2017). 

Ketika suhu reaksi dari sistem tertutup dipanaskan di atas 

titik didih pelarut, pelarut akan diautogenerasi dalam tekanan 

tinggi untuk meningkatkan reaksi dan meningkatkan kristalinitas 

meterial yang disintesis. Penggunaan bejana tertutup juga 

menyebabkan tekanan karena uap pelarut yang terisolasi sehingga 

meningkatkan titik didih pelarut (Parvez, 2019). Biasanya, metode 

solvothermal memanfaatkan pelarut seperti etanol, toluena, dan 

jenis alcohol lain, dan banyak digunakan untuk mensintesis zeolit, 

titanium dioksida berstruktur nano, dan material padat lainnya. 

Dalam beberapa tahun terakhir, sintesis solvotermal telah muncul 
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untuk menjadi metode yang dipilih untuk mensintesis nanokristal 

dari bahan anorganik. (Rao, Thomas, & Kulkarni, 2007).  

 

2.4 Microwave 

Proses microwave adalah suatu proses yang mengkonsumsi 

energi rendah dan proses yang cocok untuk pengembangan 

berbagai macam material dalam keadaan padat, cair, dan semi cair. 

Awalnya, energi microwave diaplikasikan secara terbatas untuk 

pengolahan makanan, perawatan kimia, dan produk biologis saja 

(Bhoi, Singh, Pratap, & Jain, 2019). Namun saat ini, Proses 

microwave telah banyak digunakan dalam proses sintesa ataupun 

manufaktur berbagai macam material. 

Radiasi microwave dalam spektrum elektromagnetik 

berkisar dari 300 MHz hingga 300 GHz. Microwave terdiri dari 

komponen listrik dan magnetic. Microwave bergerak dengan cara 

yang sama seperti gelombang cahaya: Mereka dipantulkan oleh 

logam, diserap oleh beberapa material dielektrik, dan 

ditransmisikan melalui bahan lainnya tanpa terjadi kehilangan 

yang signifikan. Microwave digunakan dalam berbagai aplikasi 

seperti deteksi radar, telekomunikasi, pemrosesan makanan, 

perawatan medis, dll (Oghbaei & Mirzaee, 2010), berdasarkan 

tingkat frekuensi yang diterapkan.  

Pemanasan microwave bergantung pada beberapa 

karakteristik produk (konduktivitas listrik, kadar air, dan sifat 

dielektrik) untuk memastikan pemanasan terjadi dengan cepat dan 

tanpa hambatan. Penggunaan energi gelombang mikro pada oven 

microwave termasuk ke dalam mekanisme perpindahan panas 

secara radiasi yang mana merupakan perpindahan panas dari suatu 

benda ke benda lainnya tanpa adanya kontak fisik. Kenaikan 

temperatur di dalam material selama proses pemanasan microwave 

disebabkan adanya agitasi molekul-molekul polar atau ion-ion 

yang bergerak diakibatkan oleh gerakan medan magnetic atau 

elektrik. Gerakan medan magnetik atau elektrik menyebabkan 

partikel-partikel berusaha untuk berorientasi atau mensejajarkan 

dengan medan tersebut. Pergerakan partikel-partikel tersebut 
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dibatasi oleh gaya pembatas yang menyebabkan gerakan partikel 

tertahan dan menyebabkan gerakan acak sehingga menghasilkan 

panas. Panas yang dihasilkan selanjutnya didistribusikan ke 

seluruh produk melalui konduksi dan konveksi. Hal ini membantu 

transfter energi secara homogen dan lebih cepat di dalam material 

yang mengarah pada proses hemat energi (Halkman, Yucel, & 

Halkman, 2004).  Gambar 2.12 menunjukkan skema pola 

pemanasan dalam mode microwave. 

 

 
Gambar 2.12 Mekanisme pemanasan dengan microwave (Bhoi, 

Singh, Pratap, & Jain, 2019) 

Ada dua komponen utama dari sistem microwave yaitu (1) 

unit kontrol dan (2) unit tegangan tinggi. Unit kontrol 

menyediakan media untuk memindahkan energi listrik ke unit 

tegangan tinggi di mana energi listrik diubah menjadi energi 

microwave. Prinsip kerja microwave ditunjukkan pada Gambar 

2.13. Bagian utama dari setiap sistem microwave dapat diberikan 

sebagai berikut (Bhoi, Singh, Pratap, & Jain, 2019): 

1. Traic, 

2. Transformator tegangan tinggi, 

3. Tabung magnetron, 

4. Pemandu gelombang, dan 
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5. Rongga. 

 
Gambar 2.13 Prinsip kerja microwave (Bhoi, Singh, Pratap, & 

Jain, 2019) 

 

Fungsi utama dari traic adalah membuat saluran yang 

diperlukan untuk aliran listrik dari sumber ke transformator 

tegangan tinggi. Transformator tegangan tinggi terbuat dari 

serangkaian unit kapasitor yang mengubah input yang disediakan 

menjadi tegangan tinggi. Setelah tegangan yang sangat 

tinggi terbentuk, tegangan dusuplai ke tabung magnetron untuk 

diubah menjadi energi microwave. Energi microwave selanjutnya 

ditransmisikan ke rongga dengan cara bantuan pemandu 

gelomang. Waveguides mengarahkan energi microwave ke ruang 

terbatas dengan menyediakan saluran yang tepat (Halkman, Yucel, 

& Halkman, 2004). 

Agar pemanasan seragam di dalam rongga microwave, meja 

putar digunakan untuk menjaga ketepatan interaksi material dan 

pola gelombang. Dengan desain yang tepat dari rongga 

resonansi, bahan penyerap yang buruk juga dapat dipanaskan 

dalam microwave. Penggunaan mode stirrer di rongga dapat 

memandu perubahan periodik pola gelombang. Turntable dan 

mode stirrer membantu meningkatkan pemanasan bahan di dalam 

rongga (Halkman, Yucel, & Halkman, 2004). 
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Menurut interaksi dengan microwave, material 

diklasifikasikan menjadi tiga kelompok utama, yaitu konduktor 

(logam dan paduan), isolator (leburan kuarsa, gelas, keramik, 

Teflon, dan polypropylene), dan peredam (larutan dan 

polar pelarut). Bahan-bahan, yang menyerap radiasi 

microwave, disebut dielektrik, biasanya ditandai dengan 

memiliki sedikit pembawa muatan bebas dan menunjukkan 

gerakan dipol, contohnya pelarut organic (Bhoi, Singh, Pratap, & 

Jain, 2019). 

2.5 Superkapasitor 

Kapasitor elektrokimia adalah kapasitor jenis khusus yang 

bekerja berdasarkan charging (pemasukan muatan) dan 

discharging (pelepasan muatan) dari interface material-material 

yang mempunyai luas spesifik yang tinggi seperti material karbon 

yang berpori atau beberapa oksida logam yang berpori. Walaupun 

dibangun dengan prinsip dasar yang sama dengan kapasitor 

konvensional, Kapasitansinya 10000 kali lebih tinggi daripada 

kapasitansi kapasitor  konvensional dengan dimensi yang sama. 

Oleh karenanya, kapasitor elektrokimia sering juga disebut 

“superkapasitor” atau “ultracapasitor” (Berutu, Susanti, & 

Purwaningsih, 2016). 

Ragone plot adalah grafik koordinat dua-logaritmik yang 

digunakan untuk memetakan kinerja perangkat penyimpanan 

energi. Secara konseptual, sumbu horizontal menggambarkan 

berapa banyak energi yang tersedia sebagaimana diindeks oleh 

energi spesifik (Wh kg¯1), sedangkan sumbu vertikal menunjukkan 

seberapa cepat energi itu dapat disampaikan, diwakili oleh daya 

spesifik (W kg-1). Energi spesifik dan daya spesifik adalah dua 

indeks paling penting untuk mengukur perangkat penyimpanan 

energi (Peng H. , 2015).  Pada Gambar 2.14 ditunjukkan bahwa 

superkapasitor mampu menutupi celah energi dan juga daya 

spesifik antara baterai dengan kapasitor konvensional. Karena 

karakteristik uniknya yang mencakup wilayah yang luas pada daya 

spesifik dan energi spesifik, superkapasitor dibuat untuk 

menjembatani perbedaan kinerja kritis diantara kapasitor 
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konvensional yang mempunyai daya spesifik yang tinggi dengan 

baterai / sel bahan bakar yang mempunyai energi spesifik yang 

tinggi (Kötz & Carlen, 2000). Sehingga dapat disimpulkan bahwa 

superkapasitor merupakan tipe perangkat yang berorientasi pada 

daya dengan efisiensi energi yang tinggi dan siklus hidup yang 

lama (Chang, 2010). 

 

 
Gambar 2.14 Plot Ragone untuk berbagai alat penyimpan dan 

konversi energi (Munmaya M., 2018) 

 

Untuk meningkatkan energi spesifik, material elektroda 

yang berpori dengan luas permukaan yang besar dan konduktivitas 

listrik yang tinggi diperlukan. Material karbon, karena biayanya 

yang rendah, luas permukaan yang tinggi, ketersediaan yang 

melimpah serta kemudahan produksi dan pemrosesan, dianggap 

sebagai material yang sesuai (Halper & Ellenbogen, 2006). 

Menurut mekanisme penyimpanan energi, superkapasitor 

dapat diklasifikasikan menjadi dua kategori: Electrochemical 

double-layer capacitor (EDLC) yang dinamai dan 

pseudocapacitors. (Peng H. , 2015). Perbedaan mekanisme tersebut 

diilustrasikan pada Gambar 2.15. 
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Gambar 2.15 Ilustrasi dari 2 jenis superkapasitor dengan 

perbedaan mekanisme penyimpanan (a) EDLC dan (b) 

Pseudocapacitor (Peng H. , 2015) 

 

Prinsip penyimpanan energi pada EDLC adalah akumulasi 

dari muatan elektrostatik pada elektroda- interface elektrolit. 

Prinsip ini didasari dari lapisan listrik ganda yang terbentuk pada 

antar permukaan lapisan antara karbon aktif dan elektrolit sebagai 

dielektrik (Yang, Lu, White, & Rajan, 2013). Adanya mekanisme 

absorpsi dan desorpsi ion pada double-layer elektroda karbon aktif 

berperan dalam pengisian dan pengosongan EDLC. Dengan 

memberikan tegangan pada elektroda yang saling berhadapan 

maka ion akan tertarik ke permukaan kedua elektroda dan 

terjadilah proses pengisian atau charging. Sebaliknya, ion akan 

bergerak menjauh saat EDLC digunakan dan terjadilah proses 

pengosongan atau discharging (Murata Co. Ltd. 2013). Proses 

charge/discharge yang terjadi dapat dilihat pada Gambar 2.166.  

Pada pseudocapacitors, ada transfer muatan ke dalam 

lapisan molekul selama proses pengisian dan pengosongan yang 

mengarah ke proses Faradic antara elektroda dan elektrolit. Ini 

melibatkan reaksi Faradaic yang cepat dan reversibel, seperti 

elektrosorpsi, reaksi redoks dan proses interkalasi pada antarmuka 

elektroda / elektrolit (Henson, 2008). Energi disimpan dalam 

bentuk reaksi kimia. 
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Gambar 2.16 Skema proses charging dan discharging pada 

EDLC (Murata America Co. Ltd., 2013) 

 

Tetapi baik EDLC dan pseudocapacitor EDL masih 

memiliki kelemahan seperti kapasitansi rendah pada EDLC dan 

masalah stabilitas pada pseudocapacitors. Sehingga dalam banyak 

kasus, kedua mekanisme ini digabungkan dalam satu sistem. Di 

mana EDLC dan pseudocapasitor terintegrasi dalam elektroda 

yang berbeda untuk memenuhi kebutuhan antara penyimpanan 

energi dan pengiriman energi, yang umumnya disebut 

superkapasitor asimetris (juga disebut hybrid superkapasitor)  

(Peng H. , 2015) 

Pada Gambar 2.17, kurva yang terbentuk merupakan hasil 

dari pengujian cyclic voltammogram (CV), dimana setiap bentuk 

kurva akan menjelaskan tentang kemampuan charge/discharge 

superkapasitor, yang kemudian dibagi menjadi 3 tipe. Yang 

pertama adalah superkapasitor ideal (warna hijau). Superkapasitor 

ideal menunjukkan pola charging discharging yang sama, 

sehingga mempunyai bentuk yang rectangular, atau persegi, yang 

menandakan bahwa charging discharging berlangsung dalam 

waktu yang sama. Yang kedua adalah jenis kapasitor resistif (titik-

titik merah). Kapasitor jenis ini ditandai oleh bentuk kurva CV 

yang rectangular, namun miring keatas, yang menandakan adanya 

peningkatan current density seiring dengan pertambahan nilai 
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voltase. Yang terakhir adalah jenis pseudocapacitor (garis hitam). 

Ciri khas dari jenis kapasitor ini adalah adanya hump (gundukan), 

yang menandakan terjadinya reaksi, baik oksidasi maupun reduksi. 

Pseudocapacitor biasanya mempunyai kapasitansi yang lebih 

tinggi, karena adanya efek reaksi redoks yang terjadi. (Pandolvo, 

Ruiz, Sivakkumar, & Nerkar, 2013) 

 
Gambar 2.17 Karakteristik voltammetry charge/discharge 

kapasitor elektrokimia (Kakaei, Esrafili, & Ehsani, 2019) 

 

2.6 Penelitian sebelumnya 

Beberapa penelitian sebelumnya telah dilakukan dalam 

mensintesa graphene dengan beberapa metode yang berbeda untuk 

mendapatkan graphene dengan struktur mono/few layer dan 

sengan gugus oksigen yang rendah serta melalui proses yang ramah 

lingkungan dengan durasi yang lebih singkat. Hal ini dapat dilihat 

pada Tabel 2.4 dan Tabel 2.5. 

 

Tabel 2. 1 Perbandingan hasil graphene dari beberapa metode 

yang telah diteliti sebelumnya 
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3BAB III 

METODOLOGI PENELITIAN 

3.1 Bahan Penelitian 

Beberapa bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah: 

1. Serbuk Grafit berukuran <50 µm (purity 99,7%) 

2. Serbuk Asam Tartarat (C4H6O6) 

3. Larutan Methanol 

4. Aquades (H2O) 

5. Es Batu 

6. Nickel Foam 

7. Sodium Sulfat (Na2SO4)  

 

3.2 Alat Penelitian 

Beberapa peralatan yang digunakan dalam penelitian ini 

adalah: 

1. Neraca Analitik (digital) 

Digunakan untuk menimbang massa serbuk grafit dan asam. 

2. Beaker Glass 

Digunakan sebagai wadah bahan-bahan yang digunakan. 

3. Gelas Ukur 

Digunakan untuk mengukur jumlah larutan yang digunakan. 

4. Kertas Saring 

Digunakan untuk menyaring grafit setelah proses 

perendaman. 

5. Crucible 

Digunakan untuk mengeringkan graphene di dalam furnace. 

6. Autoclave Teflon 75 ml 

Digunakan sebagai wadah sintesis expanded graphite dan 

graphene di dalam oven microwave. 

7. Ultrasonic Cleaner 

Digunakan untuk melarutkan expanded graphite dalam 

methanol secara sempurna.  

8. Hot Plate with Magnetic Stirrer 

Digunakan dalam proses sintesis elektroda. 
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9. Samsung - Counter Top Microwave MS28J5255UB 

Digunakan untuk men-sintesis expanded graphite dan 

graphene. 

10. Ice Bath 

Digunakan untuk menghentikan reaksi reduksi setelah 

proses sintesis graphene di dalam oven microwave. 

11. Muffle Furnace 

Digunakan untuk mengeringkan elektroda yang telah 

disintesis. 

12. 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) 

Digunakan untuk menganalisis morfologi yaitu bentuk 

dan ukuran dari partikel penyusun objek.  

d. Cyclic Voltammetry (CV) 

Digunakan untuk mengetahui nilai kapasitansi dari hasil 

percobaan. 

 

3.3 Diagram Alir Penelitian 

Dalam penelitian ini terdapat beberapa tahapan proses yang 

dilakukan. Proses pertama adalah proses sintesis grafit menjadi 

expanded graphite, dilanjutkan dengan proses reduksinya hingga 

terbentuk graphene dengan menggunakan metode sintesis 

microwave-assisted solvothermal. Proses terakhir adalah proses 

mendepositkan graphene ke dalam nickel foam untuk membuat 

elektroda. 

 

3.3.1 Sintesis Expanded Graphite  

Pada Gambar 3.1 disajikan proses sintesis expanded graphite 

(EG) yang diawali dengan dipersiapkannya serbuk grafit sebanyak 
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500 mg dan diletakkan di dalam sebuah crucible. Kemudian 

dilanjutkan dengan pelarutan asam tartarat 

  
Gambar 3.1 Diagram Alir Sintesis Expanded Graphite 

 

 

Mulai 

Perendaman 500 mg grafit dalam Asam Tartarat 1 M pada 

temperatur ruangan 

Pelarutan Asam Tartarat pada 30 ml Aquabides hingga 1 M 

Ultrasonikasi selama 30 menit 

Analisis data 

Kesimpulan 

Selesai 

Preparasi 500 mg serbuk grafit 

Filtrasi grafit dari larutan Asam Tartarat 

 

Perlakuan thermal shock grafit pada temperatur 600oC, 700oC, dan 800oC, 

1 menit 

Terbentuk Expanded Graphite (EG) 
 

Pengujiaan FTIR 

 
Pengujiaan XRD 

 
Pengujiaan SEM 
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pada 30 ml aquabides hingga memiliki kemolaran sebesar 1 M. 

Langkah selanjutnya adalah pencampuran asam tartarat dengan 

grafit dan disonikasi selama 30 menit. Tujuan dari sonikasi tersebut 

adalah agar asam tartarat dapat sepenuhnya terinterkalasi pada 

serbuk grafit, tepatnya pada daerah antar lapisan di dalam grafit.  

Langkah selanjutnya adalah penyaringan grafit yang telah 

direndam. Setelah grafit tersebut tersaring sempurna, maka 

dilakukan pengumpulan grafit di dalam crucible. Grafit 

dipindahkan kedalam crucible, lalu dimasukkan kedalam muffle 

furnace pada temperature 600 oC, 700 oC, 800 oC selama 1 menit, 

ketika temperatur tersebut telah tercapai, maka crucible berisi 

grafit dimasukkan ke dalam furnace tersebut selama 1 menit. 

Dilakukannya proses thermal shock ini adalah agar asam tartarat 

yang terinterkalasi di dalam grafit akan menguap dan gas yang 

terbentuk akan mendorong lapisan-lapisan di dalam grafit agar 

lebih jauh terpisah dan dapat memudahkan metanol untuk masuk 

ke dalam daerah antar lapisannya. Pada langkah pertama ini akan 

didapatkan grafit yang telah terekspansi sehingga disebut 

Expanded Graphite (EG). Kemudian, pengujian dilakukan kepada 

EG untuk memastikan apakah hasil yang didapatkan sudah sesuai 

atau belum. Pengujian yang dilakukan berupa XRD, FTIR, maupun 

SEM. 

 

3.3.2 Sentesis Graphene  

Pada Gambar 3.2 ditunjukkan diagram alir sintesis Graphene. 

Untuk memperoleh graphene dilakukan reduksi dan pengelupasan 

pada expanded graphite (EG) dengan metode microwave-assisted 

solvothermal. Proses sintesis dimulai dengan cara melarutkan 500 

mg expanded graphite ke dalam beaker glass dengan kapasitas 75 

ml yang kemudian dicampurkan dengan pelarut organik berupa 

methanol sebanyak 50 ml dan dilanjutkan dengan proses 

ultrasonikasi selama 30 menit untuk membantu methanol masuk ke 

dalam daerah antar lapisan pada EG. Kemudian campuran EG 

dengan methanol dipindahkan ke dalam teflon autoclave dan 

ditutup rapat serta dimasukkan ke dalam oven microwave. 
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Selanjutnya dilakukan pemanasan dengan oven microwave dengan 

daya sebesar 850 Watt dan dengan durasi selama 30 menit. Setelah 

selesai, autoclave dikeluarkan dari oven microwave dan langsung 

dimasukkan ke dalam ice bath untuk menghentikan reaksi yang 

terjadi. 

 

 
Gambar 3.2 Diagram Alir Sintesis Graphene 

 

 

Mulai 

Pemanasan menggunakan oven microwave, daya 850 Watt,  

Dengan durasi 30 menit dalam wadah teflon autoclave 75 ml 

 

Ultrasonikasi selama 30 menit 

 

Terminasi reaksi kimia dengan mencelupkan autoclave ke dalam ice bath 

 

Analisis data 

Kesimpulan 

Selesai 

500 mg EG dilarutkan dalam 50 ml Methanol 

 

Terbentuk Graphene 

Pengujiaan FTIR 

 
Pengujiaan XRD 

 
Pengujiaan SEM 
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Selanjutnya dilakukan pencucian graphene yang masih 

berupa colloid menggunakan HCl 10% dan aquabides beberapa 

kali hingga pH-nya netral atau setidaknya mendekati netral. 

Kemudian dilakukan pengeringan menggunakan furnace pada 

temperatur 70oC selama 14 Jam pada wadah crucible. Pada langkah 

ini telah didapatkan graphene. 

 

3.3.3 Pembuatan Elektroda 

Gambar 3.3 menunjukkan diagram alir pembuatan 

elektroda. Pembuatan elektroda digunakan untuk pengujian Cyclic 

Voltammetry (CV), dibuat dengan memotong nickel foam 

berukuran 5x1 cm2
 kemudian dicelupkan ke dalam larutan 

graphene. Larutan graphene dibuat dengan melarutkan reduced 

graphene oxide ke dalam aquades dengan perbandingan sebesar 1 

mg graphene : 1 ml aquades, kemudian larutan dilakukan stirring 

hingga homogen. Selanjutnya, pencelupan nickel foam ke dalam 

larutan graphene dengan area tercelup sebesar 1 cm2 dan stirring 

selama 30 menit. Agar kandungan graphene yang terdeposisi pada 

nickel foam meningkat, maka dilakukan ultrasonikasi selama 60 

menit. Setelah itu, sampel dilakukan proses drying pada temperatur 

110oC selama 12 jam. Setelah kering, sampel dilakukan pressing 

dan diukur massanya untuk mengetahui massa graphene yang 

terdeposisi pada permukaan nickel foam. Elektroda yang sudah 

siap kemudian digunakan untuk pengujian Cyclic Voltammetry 

(CV) dengan larutan garam H2SO4 1M. 
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Gambar 3.3 Diagram Alir Pembuatan Elektroda 

Analisis data 
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3.3.4 Pengujian 

Pada penelitian ini dilakukan beberapa proses karakterisasi 

untuk mendukung penelitian ini serta melihat apakah penelitian ini 

dianggap berhasil atau tidak. Macam-macam pengujian yang 

dilakukan akan dijelaskan pada bagian selanjutnya. 

3.4.1 Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) 

FTIR merupakan salah satu instrumen spektroskopi. Pada 

spektroskopi infra merah, radiasi inframerah dipancarkan 

mengenai sampel. Sebagian radiasi infra merah diserap oleh 

sampel sebagian yang lain ditransmisikan. Hasil spektrum infra 

merah menggambarkan penyerapan molekul dan transmisi, 

menggambarkan ciri khas sampel. Setiap molekul memiliki 

penyerapan berbeda sesuai dengan pola vibrasi dan pola ikatan 

antar atomnya. Tidak ada dua molekul yang menghasilkan 

spektrum infra merah yang sama. Oleh karena itu spektroskopi 

infra merah sangat berguna untuk berbagai analisis. FTIR dapat 

memberian informasi mengenai material yang belum diketahui 

(teridentifikasi), mengenai kualitas sampel, dan mengetahui 

jumlah komponen dalam suatu campuran. Gambar 3.4 

memperlihatkan instrumen uji FTIR. 

 

 
Gambar 3.4 Alat Uji FTIR (Dokumen Pribadi, 2019) 
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Prinsip kerja FTIR adalah berdasarkan penyerapan radiasi 

infra merah. Infra merah dipancarkan melalui interferometer 

kemudian dipancarkan melalui sampel, sebagian radiasi infrared 

diserap sampel dan sebagian lain dipancarkan kembali dan 

tertangkap oleh detector. Besarnya radiasi infra merah yang 

tertangkap oleh detektor kemudian diubah menjadi spektrum oleh 

Interferogram. Skema kerja FTIR ini diperlihatkan pada Gambar 

3.5. 

 

 
Gambar 3.5 Skema prinsip kerja FTIR (Vaughan & Vaughan, 

2009) 

 

3.4.2 Cyclic Voltammetry (CV) 

Cyclic Voltammetry adalah suatu teknik analisis kualitatif 

dan kuantitatif yang dapat memberikan informasi dalam 

mengkarakterisasi reaksi yang terjadi di dalam sel elektrokimia. 

Alat uji cyclic voltammetry yang digunakan adalah CorrTest 
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seperti yang ditunjukkan pada Gambar 3.6 dan spesifikasi alat 

tertera pada Gambar 3.7. Uji ini akan menunjukkan plot respon 

arus terhadap tegangan yang diberikan pada elektroda uji (working 

electrode). Alat ini menggunakan prinsip 3 buah elektroda yang 

bekerja secara simultan yaitu elektroda referensi (reference 

electrode) untuk mengukur beda potensial, elektroda uji (working 

electrode), dan elektroda penghitung (counter electrode). Pada 

cyclic voltammetry respon arus diukur sebagai fungsi potensial 

(voltase), dimana pemberian potensial dilakukan secara bolak-

balik, sehingga informasi reduksi dan oksidasi dapat teramati 

dengan baik. Karakteristik cyclic voltammetry tergantung beberapa 

faktor yaitu laju reaksi transfer elektron, kereaktifan spesi 

elektroaktif, dan scan rate voltase. Spesi yang semula dioksidasi 

pada sapuan potensial awal akan direduksi setelah sapuan potensial 

balik. 

 

 
Gambar 3.6 Alat Uji Cyclic Voltammetry (Dokumen Pribadi, 

2019) 

 

Pada penelitian ini, pengujian cyclic voltammetry digunakan 

untuk mengetahui nilai kapasitansi dari elektroda nickel foam-

graphene. Pengujian ini dilakukan dengan mendepositkan 

graphene ke dalam nickel foam. Pengujian ini menggunakan 

larutan elektrolit Na2SO4 1M untuk elektroda nickel foam-

graphene. Nilai potensial yang digunakan adalah antara 0-0.8V 
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untuk menyesuaikan rentang potensial kerja kapasitor. Instrumen 

yang digunakan adalah CORR TEST, dengan counter electrode 

grafit dan reference electrode Ag/AgCl. Larutan Na2SO4 

digunakan sebagai elektrolit karena merupakan asam netral, yang 

bertujuan untuk meminimalisir adanya pengaruh kemungkinan 

terjadinya sanyawa baru ketika dilakukan proses pengujian CV, 

yang justru mengacaukan nilai kapasitansi material yang akan 

diukur. 

 

 
Gambar 3.7 Spesifikasi CorrTest (International Enterprise 

Center) 

 

 C = 
∫ 𝐼𝑑𝑉

 2 ∆𝐸 𝑚 𝑣 
  (3.1) 

Dimana, 

C  = Kapasitansi Spesifik (F/gram) 

∫ 𝐼𝑑𝑉 = Luas area dibawah kurva CV 

m  = Massa Elektroda (gram) 

v  = Scan Rate (mV/s) 

Δ𝐸  = Potential Window (Volt) 

 

Pada pengujian ini hasil yang didapat adalah grafik cyclic 

voltammetry dan besar kapasitansi spesifik. Spesifik kapasitansi 
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( Cs ) dengan satuan Faraday per gram (F/g) sering digunakan 

untuk menggambarkan kemampuan penyimpanan muatan dari 

material elektroda. Dalam konfigurasi tiga elektroda, Cs dapat 

dihitung dari Cyclic Voltammetry atau Galvanic discharge curve, 

yaitu pada persamaan 3.1 (Chang & Hu, 2018). Selain itu, data dari 

CV menggambarkan sifat kapasitif elektrokimia dari elektroda 

kerjanya. 

Dari hasil pengujian CV juga dapat diketahui nilai Densitas 

Energi (E) dan Densitas Power (P) dengan menggunakan 

Persamaan 3.2 dan Persamaan 3.3 (Chang & Hu, 2018). Densitas 

Energi (E) membuktikan jumlah energi listrik yang disimpan dan 

dikirim, yang dihitung secara gravimetri dan volumetric dalam 

Wh/kg atau Wh/L. Densitas Power (P), dalam W/kg atau W/L, 

merupakan kemampuan dalam penyerapan/pengiriman energi. 

 

 E =  
(0.5)𝐶𝑉2

3.6
 (3.2) 

 

 P = 
𝐸 𝑥 3600

𝑡
 (3.3) 

Dimana, 

E = Densitas Energi (Wh/kg) 

C = Kapasitansi (Farad/gram) 

V = Potential Window (Volt) 

P = Densitas Power (W/kg) 

t = Waktu discharge (sekon) 

 

3.4.3 Scanning Electron Microscopy (SEM) 

Scanning Electron Microscopy (SEM) adalah tipe 

mikroskop elektron yang menghasilkan gambar dari suatu sampel 

dengan memindainya menggunakan pancaran elektron berenergi 

tinggi. Elektron berinteraksi dengan atom di dalam sampel 

sehingga menghasilkan berbagai sinyal yang memuat informasi 

tentang topografi permukan, morfologi, komposisi (unsur dan 

senyawa beserta jumlah relatif masing-masing) menggunakan 

EDX (Energy Disspersive X-Ray Analysis). 



 LAPORAN TUGAS AKHIR 45 

 TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI 

 
BAB III METODOLOGI PENELITIAN 

Cara kerja SEM dimulai dengan suatu sinar elektron yang 

dipancarkan dari electron gun yang dilengkapi dengan katoda 

filamen tungsten. Tungsten digunakan pada electron gun karena 

memiliki titik lebur tertinggi dan tekanan uap terendah dari semua 

logam, sehingga memungkinkan dipanaskan untuk emisi elektron. 

Kemudian elektron difokuskan pada fine probe yang di scan 

melintasi permukaan spesimen. Elektron yang dipancarkan 

diperkuat oleh adanya suatu kumparan. Pancaran electron yang 

mengenai specimen akan dihamburkan dan ditangkap oleh 

backscatter electron (BSE) dan secondary electron detector. 

Kemudian hasilnya akan diterjemahkan dan ditampilkan dalam 

bentuk gambar pada layar. Dari pantulan inelastis didapatkan 

sinyal elektron sekunder dan karakteristik sinar X sedangkan dari 

pantulan elastis didapatkan sinyal backscattered electron.  

 

 
Gambar 3.8 SEM Inspect S50 (Dokumen Pribadi, 2019) 

 

Elektron sekunder menghasilkan topografi dari benda yang 

dianalisa, permukaan yang tinggi berwarna lebih cerah dari 

permukaan rendah. Sedangkan backscattered electron memberikan 

perbedaan berat molekul dari atom-atom yang menyusun 

permukaan, atom dengan berat molekul tinggi akan berwarna lebih 
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cerah daripada atom dengan berat molekul rendah. “Backscattered 

electron” terlepas dari daerah sampel yang lebih dalam dan 

memberikan informasi terutama pada jumlah atom rata-rata dari 

sampel. Peristiwa tumbukan berkas sinar electron, yaitu ketika 

memberikan energi pada sampel, dapat menyebabkan emisi dari 

sinar-x yang merupakan karakteristik dari atom-atom sampel. 

Energi dari sinar-x digolongkan dalam suatu tebaran energi 

spectrometer dan dapat digunakan untuk identifikasi unsur-unsur 

dalam sampel.   

 

3.4.4 X-Ray Diffraction (XRD) 

XRD merupakan alat yang digunakan untuk 

mengkarakterisasi struktur kristal, ukuran kristal dari suatu bahan 

padat. Semua bahan yang mengandung kristal tertentu ketika 

dianalisa menggunakan XRD akan memunculkan puncak-puncak 

yang spesifik. Sehingga kelemahan alat ini tidak dapat untuk 

mengkarakterisasi bahan yang bersifat amorf. Metode difraksi 

umumnya digunakan untuk mengidentifikasi senyawa yang belum 

diketahui yang terkandung dalam suatu padatan dengan cara 

membandingkan dengan data difraksi dengan database yang 

dikeluarkan oleh JCPDS (Joint Committee of Powder Diffraction 

Standard). Gelombang yang digunakan merupakan sinar X. Sinar-

X merupakan salah satu bentuk radiasi elektromagnetik yang 

mempunyai energi antara 200 eV – 1 MeV dengan panjang 

gelombang antara 0,5–2,5 Ǻ. Panjang gelombangnya hampir sama 

dengan jarak antara atom dalam kristal, menyebabkan sinar-X 

menjadi salah satu teknik dalam analisa mineral.  

Prinsip kerja XRD terdiri dari 4 tahap yaitu produksi, 

difraksi, deteksi dan interpretasi. Untuk dapat melakukan 

fungsinya, XRD dilengkapi oleh komponen-komponen penting 

seperti tabung sinar X, monochromator, detector dan lain-lain. 

Pada tahap produksi, elektron yang dihasilkan ketika filamen 

(katoda) dipanaskan akan dipercepat akibat perbedaan tegangan 

antara fiamen (katoda) dengan spesineb target (anoda) sehingga 

terjadi tumbukan dengan spesimen target yang akan menghasilkan 
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radiasi sinar-X yang keluar dari tabung sehingga berinteraksi 

dengan struktur kristal yang diuji. Selanjutna, pada tahap difraksi 

material akan dianalisis struktur kristalnya harus berada dalam fasa 

padat karena dalam kondisi tersebut kedudukan atom-atomnya 

berada dalam susunan yang sangat teratur sehingga membentuk 

bidang kristal. Ketika sinar-X diarahkan pada bidang kristal 

tersebut, maka akan timbul pola-pola difraksi ketika sinar-X 

melewati celah-celah kecil di antara bidang-bidang kristal. Pada 

tahap selanjutnya, interferensi konstruktif radiasi sinar-X hasil 

difraksi struktur kristal material yang diuji akan dideteksi oleh 

detektor. Agar detektor dapat mendeteksi interferensi konstruktif 

radiasi sinar-X hasil difraksi struktur kristal, maka posisinya harus 

berada tepat pada arah sudut pantul radiasi sinar-X tersebut. Tahap 

terakhir, interferensi konstruktif radiasi sinar-X yang telah 

dideteksi oleh detektor kemudian akan diperkuat oleh gelombang 

dengan menggunakan amplifier. Lalu interferensi konstruktif 

radiasi sinar-X tersebut akan terbaca secara spektroskopi sebagai 

puncak-puncak grafit yang akan ditampilkan oleh display. Dengan 

menganalisis puncak-puncak grafik tersebut maka struktur kristal 

suatu material dapat diketahui. 

 

 
Gambar 3.9 Kondisi Geometri untuk Difraksi (Epp, 2016) 
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Gambar 3.9 memberikan detail tentang kondisi 

geometrical dari difraksi, dimana sampel serbuk atau padatan 

kristalin memiliki bidang-bidang kisi yang tersusun secara acak 

dengan berbagai kemungkinan orientasi, begitu pula partikel-

partikel kristal yang terdapat di dalamnya. Setiap kumpulan bidang 

kisi tersebut memiliki beberapa sudut orientasi tertentu sehingga 

difraksi sinar-X memenuhi persamaan hokum Bragg yang 

dituliaskan pada persamaan 3.4 (Ingham & Toney, X-ray 

diffraction for characterizing metallic films, 2014). 

 n 𝜆 = 2𝑑 sin 𝜃  (3.4) 

Dimana:   

n  = orde difraksi (1, 2, 3, ...)  

𝜆  = panjang sinar-X  

d  = jarak kisi  

𝜃  = sudut difraksi 

 

 
Gambar 3.10 Instrumen XRD PANalytical (Dokumen Pribadi, 

2019) 
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Karakterisasi material menggunakan XRD menggunakan 

alat instrumen XRD PAN Alytcal yang ditunjukkan pada Gambar 

3.10. Karakterisasi XRD menghasilkan beberapa data baik data 

kualitatif maupun data kuantitatif.  

Perhitungan jarak antar layer pada hasil grafik XRD 

(dspacing) dapat menggunakan Hukum Bragg pada Persamaan 3.5 

yang bertujuan untuk menganalisa pengaruh sintesis dari grafit 

hingga menjadi reduced graphene oxide (Ingham & Toney, X-ray 

diffraction for characterizing metallic films, 2014). Khususnya 

jarak layer pada sampel. 

 𝑑 002 = 
λ

2 sin θ
 (3.5) 

Dimana:  

d002  = Jarak antar layar  

𝜆  = Panjang Gelombang (1.54 Å)  

θ  = Sudut Difraksi (o) 

Data hasil keluaran XRD dapat memberikan informasi untuk 

melihat ukuran kristal sampel. Hal ini dapat didapatkan dengan 

Persamaan Scherrer pada Persamaan 3.6 (Ingham & Toney, X-ray 

diffraction for characterizing, 2014). 

 𝐷 = 
K λ

𝛽 cos θ
 (3.6) 

Dimana:  

D  = Ukuran Kristal (nm) 

𝜆  = Panjang gelombang Cu-Kα (1.54060 Å)  

β  = FWHM / full width of the peak (2θ) (rad) 

K  = konstanta Scherrer dengan nilai 0,89-0,94 

Bentuk keluaran dari difraktometer dapat berupa data analog 

atau digital. Rekaman data analog berupa grafik garis-garis yang 

terekam per meninya, dengan detektor dalam sudut 2𝜃 per menit 

sehingga sumbu-X setara dengan sudut 2𝜃. Sedangkan rekaman 



50 LAPORAN TUGAS AKHIR 

 TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI 

 
BAB III METODOLOGI PENELITIAN 

digital menginformasikan intensitas sinar-X terhadap jumlah 

intensitas cahaya per detik. 

 

3.3.5 Rancangan Penelitian 

 

Tabel 3.1 Rancangan penelitian 

Spesimen 
Waktu 

(detik) 

T  

(oC) 

Pengujian 

XRD FTIR SEM CV 

EG 1 

60 

600 ✓ ✓ ✓ − 

EG 2 700 ✓ ✓ ✓ − 

EG 3 800 ✓ ✓ ✓ − 

Grafit 

− 

✓ ✓ ✓ − 

Graphene 1 ✓ ✓ ✓ − 

Graphene 2 ✓ ✓ ✓  

Graphene 3 ✓ ✓ ✓  

Elektroda Graphene 1 − − ✓ ✓ 

Elektroda Graphene 2 − − ✓ ✓ 

Elektroda Graphene 3 − − ✓ ✓ 

 

 

(Halaman ini sengaja dikosongkan) 

)
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4BAB IV 

HASIL DAN PEMBAHASAN  

4.1 Hasil Pengujian X-Ray Diffraction (XRD) 

Pengujian XRD dilakukan pada grafit, expanded graphite, 

dan  graphene untuk mengetahui perbedaan posisi puncak yang 

mengindikasikan adanya perubahan struktur dari grafit yang 

disintesis menjadi grafit oksida yang akhirnya menjadi graphene.   

 

 
Gambar 4.1 Hasil Pengujian XRD pada grafit 

 

Berdasarkan Gambar 4.1 dapat dilihat bahwa grafit memiliki 

peak yang sangat tajam pada posisi 2θ = 26.46o dengan nilai dspacing 

sebesar 3.3675 Å, hal ini menunjukkan bahwa grafit memiliki sifat 

kristalinitas yang sangat baik. Selain itu, terdapat juga peak grafit 

yang lemah pada posisi 2θ = 54.42o. Kemudian grafit diexpand 

menjadi eexpanded graphite yang dapat ditunjukkan dengan 

menurunnya peak. Penurunan ini memiliki hasil yang berbeda 

bergantung pada variasi temperature thermal shock.  
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Gambar 4.2 Perbandingan Hasil XRD pada EG dengan 

Variasi Temperatur Thermal Shock 600 oC, 700 oC, dan 800oC 

 

Pada Gambar 4.2 dapat dilihat hasil pengujian XRD pada 

expanded Graphite. Pada temperature thermal shock 600oC 

dihasilkan peak pada posisi 2θ = 26.27o pada intensitas 6941 
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dengan nilai dspacing  3,3919 Å. Sedangkan pada temperature 700oC, 

peak mengalami penurunan yang lebih besar yaitu menjadi 2θ = 

26,25o pada intensitas 5550 dan dspacing=3,3947 Å. Namun, pada 

temperature thermal shock sebesar 800oC, peak terletak pada 2θ = 

26,22o dan mengalami penurunan intensitas menjadi 3957 dan 

dspacing=3,3983 Å. Hal ini menunjukkan bahwa telah terjadi 

penurunan intensitas apabila dibandingkan dengan intensitas pada 

grafit. Penurunan ini juga terlihat pada peak (004) pada 2θ = 54o, 

dimana peak terlihat semakin melemah seiring menigkatnya 

temperature thermal shock. 

Hasil tersebut terdapat kesesuaian dengan penelitian yang 

dilakukan oleh Chamoli, Kar, & Das (2017) yang memiliki puncak 

pola XRD dimana intensitas puncak pada EG adalah lebih rendah 

daripada grafit dan nilai dspacing pada EG lebih besar daripada 

dspacing grafit. Hasil dari variasai thermal shock memiliki pola 

intensitas yang beragam. Nilai intesitas terus menurun dari thermal 

shock pada temperature 800oC hingga 600oC. Dapat dilihat bahwa 

peak pada 54.42o nilai intensitasnya mengalami penurunan yang 

dan terlihat tidak terlalu tajam. Sedangkan nilai jarak antar 

layernya mengalami peningkatan walaupun cukup kecil dengan 

peningkatan paling tinggi pada temperature 800oC.  

Hasil ini juga dijelaskan oleh Lan, et al (2019), dimana peak 

difraksi yang masih cukup tinggi pada EG menunjukkan bahwa 

interkalasi yang terjadi tidak menyebabkan perubahan struktur 

lapisan namun penurunan yang terjadi disebabkan pembesaran 

jarak antar layer grafit karena peningkatan temperature yang tinggi 

dan secara cepat. Peningkatan temperature secara drastis ini 

menyebabkan asam tartarat terdekomposisi menjadi gas, yang 

kemudian memberikan tekanan dan mendorong lapisan pada grafit 

dan menyebabkan dspacing pada lapisan grafit semakin membesar. 

Proses ekspansi juga disertai dengan desorpsi interkalasi 
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(pelepasan molekul, ion, dan sebagainya dari permukaan zat padat 

sehingga molekul atau ion jadi gas) sehingga hanya sebagian kecil  

 

 
Gambar 4.3 Perbandingan Hasil XRD pada graphene dengan 

Variasi Temperatur Thermal Shock 600 oC, 700 oC, dan 800oC 
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dari larutan interkalasi yang tersisa setelah pengelupasan. Proses 

ini menyebabkan peningkatkan jarak antara lapisan dalam grafit. 

Karena meningkatnya jarak antar lapisan grafit, menyebabkan 

gaya vander walls antara lapisan melemah sehingga lapisan dapat 

dipisahkan dengan mudah untuk mendapatkan graphene. 

Untuk mendapatkan graphene maka diperlukan proses 

exfoliation EG menggunakan metode microwave-assissted 

solvotermal. Pada penelitian ini digunakan waktu iradiasi selama 

30 menit dengan daya sebesar 850 W yang kemudian hasilnya 

ditunjukkan oleh Gambar 4.3. 

Berdasarkan Gambar 4.3 dapat dilihat hasil XRD dari ketiga 

graphene dimana terjadi penurunan intensitas yang signifikan. 

Untuk temperature 600oC memiliki peak pada posisi 2θ = 26.28o 

dan dspacing = 3.3874 Å. Pada temperature 700oC memiliki peak 

pada posisi 2θ = 26,34o dan dspacing = 3.3834 Å. Serta pada 

temperature 800oC memiliki peak pada posisi 2θ = 24.35o dengan 

dan dspacing = 3,3817 Å. Dari hasil tersebut, menunjukkan bahwa 

semakin tinggi temperatur thermal shock maka akan menurunkan 

intensitas peak pada graphene. Nilai intensitas puncak pada 

graphene dengan temperature thermal shock 600oC, 700oC, dan 

800oC berturut-turut adalah sebesar 489, 291, dan 180.  

Menurunnya intensitas dari EG menjadi graphene 

dikarenakan semakin berkurangnya jumlah layer pada graphene 

akibat pengelupasan pada lapisan EG serta struktur kristal dari 

graphene yang amorfus.  

Membesarmya jarak antar lapisan EG memberikan peluang 

pada methanol untuk masuk ke antara lapisan EG dan selanjutnya 

membantu proses pengelupasan. Penggunaan sonikasi membantu 

difusi methanol di antar lapisan EG dan mempermudah proses 

pengelupasan dan reduksi pada microwave. Nilai dspacing pada 

graphene menurun mendekati grafit yang menunjukkan telah 

terjadinya proses pengelupasan dan reduksi yang menghilangkan 

gugus fungsional oksigen dan hydrogen. Namun, nilai jarak 

interlayer hasil grafen masih lebih besar dibanding grafit yang 

mengindikasikan bahwa masih ada sedikit gugus fungsional yang 
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tersisa. Dari hasil pengujian XRD yang telah dilakukan, intesitas 

terendah dan dspacing berada pada temperature 800oC. 

 

Tabel 4.1 Perbandingan Jarak Antar Layer Grafit, Expanded 

Graphite, dan Graphene 

Material Temperatur 

thermal shock (oC) 

Jarak antar layer 

(Å) 

Grafit - 3.3675 

Expanded graphite 600 3.3919 

700 3.3947 

800 3.3983 

Graphene 600 3.3896 

700 3.3834 

800 3.3817 

 

Berdasarkan Tabel 4.1 terdapat peningkatan jarak antar layer 

dari grafit menjadi expanded grafit. Adanya perubahan posisi 

puncak, nilai dspacing dan nilai intensitas dikarenakan terjadinya 

ekspansi pada layer-layer grafit hasil dari proses interkalasi dan 

thermal shock (Luo dkk, 2018). Namun saat terbentuk graphene 

terjadi penurunan nilai jarak antar layer dari expanded graphite 

yang mendekati nilai jarak antar layer grafit. Dengan semakin 

mengecilnya nilai dspacing dari expanded graphite menjadi 

graphene, hal ini menandakan bahwa telah berkurangnya gugus 

fungsi oksigen pada layer grafit. Hal tersebut menunjukkan bahwa 

proses pengelupasan expanded graphite menjadi graphene telah 

berhasil dilakukan (Chamoli, Kar, & Das, 2017). 

 Dengan menggunakan persamaan Scherrer pada 

Persamaan 3.8 untuk mencari dimensi kristal, didapatkan nilai 

dimensi kristal dari graphene yang semakin menurun seiring 

berkurangnya temperature thermal shock, seperti yang telah 

ditunjukkan pada Tabel 4.2. Dimensi kristal terbesar dimiliki oleh 

graphene dengan temperature thermal shock 600oC sebesar 

71.2345 nm, sedangakan dimensi terkecil dimiliki oleh graphene 

dengan temperature thermal shock 800oC sebesar 47.8004 nm. Hal 
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ini menunjukkan struktur yang telah amorfus dengan 

kecenderungan kristalin. 

 

Tabel 4.2 Tabel Perhitungan Dimensi Kristal pada Graphene 

Sampel dspacing (A) Dimensi Kristal (nm) 

G1 3.38744 71.2345 

G2 3.38343 51.8945 

G3 3.38171 47.8004 

 

Hasil ini memiliki perbedaan dengan hasil dari metode 

modifikasi hummer, yang dapat dilihat pada Gambar 2.6. Dari 

kedua hasil pengujian tersebut, dapat disimpulakn bahwa terdapat 

perbedaan yang sangat besar pada EG dan GO, yang terletak pada 

perbedaan letak peak yang signifikan. Pada GO, terjadi reaksi 

oksidasi yang sangat tinggi menyebabkan terjadinya pergeseran 

peak kearah kiri (13-14o). Letak peak inilah yang menjadi 

perbedaan mendasar dari GO dan EG. 

Perbedaan juga terdapat pada hasil pengujian graphene dan 

RGO. Perbedaan tersebut terletak pada dimensi kristal. RGO pada 

Gambar 2.6 memiliki dimensi kristal yang lebih kecil, dibuktian 

dengan lebih lebarnya ukuran peak pada RGO, hasil ini berbanding 

jauh dengan graphene yang memiliki dimensi kristal yang lebih 

besar. Hal ini menunjukkan RGO memiliki struktur yang lebih 

amorfus dibandingkan dengan graphene.   

 

4.2 Hasil Pengujian Fourier Transform Infrared (FTIR) 

Pengujian FTIR dilakukan pada material grafit, expanded 

graphite, dan graphene dengan dengan variasi temperatur thermal 

shock 600oC, 700oC, dan 800oC. Pengujian ini dilakukan untuk 

mengetahui gugus fungsi yang terbentuk selama proses sintesa 

serta untuk membedakan gugus fungsi antara expanded graphite 

dan graphene. 
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Gambar 4.4 menunjukkan hasil pengujian FTIR pada grafit. 

Dimana dapat ditunjukkan bahwa terdapat ikatan C=C yang pada 

bilangan gelombang 1651 cm-1. 

 

 
Gambar 4.4 Hasil Uji FTIR Grafit 

 

Adanya proses ekspansi yang dilakukan pada material grafit, 

memunculkan beberapa peak gelombang. Dari Gambar 4.5 terlihat 

bawa expanded graphite memiliki ikatan C=C, ikatan C-H dan 

ikatan C=O. Hal ini mengindikasikan bahwa grafit telah berhasil 

mengalami ekspansi. Hasil tersebut telah sesuai menurut Tabel 4.3 

yang dapat menunjukkan beberapa ikatan yang terkandung dalam 

expanded graphite (EG), dimana pasa table tersebut ditunjukkan 

perbedaan paling mendasar antara grafit dengan expanded graphite 

yaitu pada adanya gugus O dan H. Dimana keberadaan gugus O 

dan H ini menunjukkan bahwa proses interkalasi dan ekspansi 

berhasil dilakukan. 

Gugus fungsi yang mengandung O dan H masih terkandung,  

karena merupakan sisa dari proses interkalasi dan thermal shock 

dari asam tartarat (Al-Hazmi F. S., et al., 2015). Interkalasi asam 

tartarat pada interlayer graphite yang kemudian diberikan 

perlakuan thermal shock membuat asam tartarat yang telah 

terintekalasi akan terdekomposisi menjadi uap dan mendorong 

antar layer pada grafit menjadi lebih lebar, namun proses 

dekomposisi asam tartarat tidak terjadi secara sempurna sehingga 
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meninggalkan gugus fungsi O dan H yang terdeteksi melalui 

pengujian FTIR. 

 

Tabel 4.3 Jenis Gugus Ikatan pada Sampel EG 

 

Pada hasil ini, terdapat perbedaan hasil pengujian pada EG 

dan GO, yang dapat dilihat pada Gambar 4.5 dan Gambar 2.8. 

Kedua hasil menunjukkan adanya perbedaan jenis ikatan yang 

terlatak pada EG dan GO. Pada GO terdapat ikatan yang 

menunjukkan terbentuknya -OH pada wavenumber 3000-3400 cm-

1, dimana ikatan ini menujukkan terjadinya proses oksidasi pada 

grafit. Ikatan -OH ini tidak terlihat pada hasil pengujian FTIR EG 

yang menunjukkan bahwa tidak terjadi proses oksidasi yang 

signifikan karena penggunaan asam lemah serta dilakukannya 

proses thermal shock yang mendekomposisi asam tartarat menjadi 

gas. Ikatan -OH inilah yang merupakan perbedaan yang signifikan 

dengan EG. 

 

No 
Temperature 

(oC) 

Wavenumber 

(cm-1) 

Jenis Ikatan 

 

1 600 

860 C – H 

1112 C – O 

1557 C = C 

1694 C = O 

2 700 

879 C – H 

1135 C – O 

1515 C = C 

1714 C = O 

3 800 

862 C – H 

1135 C – O 

1570 C = C 

1682 C = O 
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Gambar 4.5 Hasil Uji FTIR EG dengan Variasi Temperatur 

thermal Shock 600oC (A), 700oC (B) dan 800oC (C) 
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Kemudian untuk mendapatkan graphene maka diperlukan 

proses exfoliation dan reduksi EG menggunakan metode 

microwave-assissted solvotermal. Pada penelitian ini digunakan 

waktu iradiasi selama 30 menit dengan daya sebesar 850 W yang 

kemudian hasilnya ditunjukkan oleh Gambar 4.6.  

Proses reduksi grafit oksida menjadi graphene 

memunculkan beberapa peak dengan wavenumber. Pada 

temperature thermal shock 600oC teridentifikasi ikatan C=C pada 

wavenumber 1507 cm-1, C=O pada pada wavenumber 1684 cm-1. 

Pada temperature thermal shock 700oC teridentifikasi ikatan C=C 

pada wavenumber 1538 cm-1, C=O pada pada wavenumber 1715 

cm-1. Kemudian, temperature thermal shock 800oC teridentifikasi 

ikatan C=C pada wavenumber 1531 cm-1, C=O pada pada 

wavenumber 1694 cm-1. Hasil analisa FTIR antara Expanded 

Graphite dan graphene tidak menunjukkan adanya perbedaan yang 

signifikan, hal ini dikarenakan proses dekomposisi pelarut 

methanol hampir terjadi secara sempurna sehingga gugus fungsi 

hydrogen telah menghilang dan gugus fungsi oksigen yang 

jumlahnya lebih sedikit. Reduksi yang terjadi dimulai dari 

methanol yang terintekalasi kedalam layer Expanded Graphite dan 

nantinya methanol inilah yang akan menghilangkan gugus residu 

yang ada didalam Expanded Graphite. Semakin besar jarak antar 

layer pada Expanded Graphite akan mempermudah reduksi yang 

dilakukan methanol, menyebabkan kandungan residu pada 

Graphene akan semakin berkurang. 

Dari hasil pengujian graphene dengan RGO, seperti pada 

Gambar 4.6 dan Gambar 2.8 tidak terdapat perbedaan yang 

signifikan yaitu masih adanya gugus pengotor pada graphene, 

namun gugus O dan H ini telah berkurang dibandingkan dengan 

hasil pengujian pada GO dan EG Hal ini menunjukkan bahwa 

proses reduksi dan pengelupasan yang terjadi pada Graphene 

maupun RGO telah berjalan maksimal, menghasilkan graphene 

dan RGO yang baik, dibuktikan dengan menghilangnya ikatan H 

dan berkurangnya ikatan O. 
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Gambar 4.6 Hasil Uji FTIR Graphene dengan Variasi 

Temperatur thermal Shock 600oC (A), 700oC (B) dan 800oC (C) 

 

 

C = O 

 

C = C 
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4.3 Hasil Pengujian Scanning Elektron Microscopy (SEM) 

Pengujian SEM dilakukan untuk mengetahui morfologi 

permukaan dari grafit, expanded graphite, graphene , nickel foam, 

dan elektroda superkapasitor. Pada Gambar 4.7, menunjukkan 

morfologi grafit sebagai raw material memiliki morfologi yang 

berbentuk flake (serpihan), kecil, menyebar, tidak beraturan dan 

terlihat tebal dan keras pada permukaannya.  

 

  
Gambar 4.7 Hasil SEM dari Grafit dengan perbesaran (a) 

5.000x dan (b) 20.000x 

 

Kemudian grafit mengalami proses ekspansi menjadi 

expanded graphite (EG) yang ditunjukkan pada Gambar 4.8, 

terlihat terjadi perubahan dari yang mulanya ketebalan grafit tidak 

teratur dan tebal serta keras berubah menjadi expanded graphite 

(EG) yang lebih tipis, transparent dan kecil daripada grafit dan 

tampak halus pada ujung-ujungnya, serta memiliki jarak jarak antar 

lapisan yang tidak terlalu berhimpit atau padat. Bentuk EG ini 

merupakan hasil dari proses interkalasi dan thermal shock. Dengan 

dilakukannya thermal shock membuat asam tartarat yang telah 

terintekalasi akan terdekomposisi menjadi gas dan mendorong 

lapisan-lapisan pada grafit menjadi lebih lebar hingga bahkan 

terdapat beberapa grafit yang telah pecah dengan ukuran yang lebih 

kecil. 

 

a b 
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Gambar 4.8 Hasil pengujian SEM dari sampel expanded 

graphite dengan variasi temperature thermal shock 600oC dengan 

perbesaran (a) 5000x dan (b) 20,000x; 700oC dengan perbesaran 

(b) 5000x dan (c) 20,000x dan 800oC dengan perbesaran (e) 

5000x dan (f) 20,000x. 

 

Perbedaan morfologi permukaan yang terjadi pada expanded 

graphite disebabkan oleh perbedaan temperature thermal shock 

yang diberikan. Pada perbesaran 5000x, terlihat bahwa EG dengan 
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temperature thermal shock 600oC memiliki lembaran-lembaran 

yang cukup besar, sedangkan temperature thermal shock 800oC 

memiliki lembaran-lembaran yang terlihat lebih kecil. Pada 

perbesaran 20.000x, EG dengan temperature thermal shock 600oC 

memiliki morfologi lembaran yang lebih tebal dibandingkan 

dengan yang lain, sedangkan pada temperature thermal shock 

800oC memiliki morfologi permukaan yang lebih tipis 

dibandingkan dengan EG dengan temperature thermal shock 

700oC.  

Expanded Graphite kemudian mengalami proses 

pengelupasan lebih lanjut menjadi graphene menggunakan metode 

microwave-assissted solvothermal untuk mengelupas lapisan 

graphene pada EG.  

Dapat dilihat bahwa dari ketiga sampel tersebut, telah 

mengalami penipisan dan semakin halus permukaannya. Hal 

tersebut dikarenakan proses eksfoliasi yang terjadi telah berhasil 

dilakukan oleh methanol yang digunakan sebagai bahan pelarut. 

Namun terdapat perbedaan yang cukup jelas terlihat. Perbedaan 

morfologi permukaan yang terjadi pada graphene disebabkan oleh 

perbedaan material EG yang digunakan. Seperti yang ditunjukkan 

pada Gambar 4.9 pada perbesaran 5000x dan 20.000x terlihat 

bahwa ketiganya memiliki beberapa perbedaan. Namun, jika 

diamati lebih dalam pada perbesaran 20.000x, pada Gambar 4.9B 

graphene dengan temperatur thermal shock 600oC memiliki 

morfologi permukaan yang cukup kasar dan lembaran graphene 

yang lebih tebal dibandingkan dengan yang lain. Pada Gambar 

4.9D, graphene dengan temperatur thermal shock 700oC memiliki 

morfologi permukaan yang cukup halus serta tipis dibandingkan 

dengan temperatur thermal Shock 600oC. Sedangkan pada Gambar 

4.9F, graphene dengan temperatur thermal shock 800oC memiliki 

morfologi permukaan yang paling halus dan tipis dibandingkan 

graphene dengan temperatur thermal shock 600oC dan 700oC.  
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Gambar 4.9 Hasil pengujian SEM dari sampel graphene 

dengan variasi temperature thermal shock 600oC dengan 

perbesaran (a) 5000x dan (b) 20,000x; 700oC dengan perbesaran 

(b) 5000x dan (c) 20,000x dan 800oC dengan perbesaran (e) 

5000x dan (f) 20,000x. 

 

Hal ini berkaitan dengan jarak antar layer dimana dspacing yang 

paling kecil adalah graphene dengan temperatur thermal shock 

600oC serta yang paling besar adalah graphene dengan temperatur 
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thermal shock 800oC. Karena hal tersebut maka semakin kecil jarak 

antar layer maka morfologi graphene akan terlihat lebih halus serta 

transparan. Lapisan-lapisan graphene yang tipis dan transparan 

ditunjukkan oleh panah-panah di dalam gambar. 

 

  
Gambar 4.10 Hasil SEM dari Nickel Foam dengan Perbesaran 

(A) 100x dan (B) 500x. 

 

Gambar 4.10 menunjukkan hasil SEM dari nickel foam yang 

berfungsi sebagai pengumpul arus (current collector) pada 

elektroda, terlihat bahwa nickel foam memiliki permukaan yang 

berbentuk network dan berongga (sponge). Kemudian nickel foam 

dicelupkan pada larutan graphene sehingga graphene mengisi 

rongga-rongga pada nickel foam, hal ini akan meningkatkan luas 

area kontak elektroda dengan elektrolit yang terlihat seperti pada 

Gambar 4.11. 

Gambar 4.11 menunjukkan morfologi permukaan dari nickel 

foam yang didepositkan serbuk graphene melalui proses 

ultrasonikasi dan pengeringan kemudian dilakukan proses 

kompresi agar graphene lebih terdeposit ke dalam nickel foam. 

Terlihat bahwa ketiga sampel menunjukkan morfologi yang sama, 

serbuk graphene seluruhnya terdeposit secara merata serta 

menutupi permukaan nickel foam. 

 

A B 
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Gambar 4.11 Hasil pengujian SEM dari sampel elektroda 

nickel foam-graphene dengan variasi temperature thermal shock 

600oC dengan perbesaran (a) 5000x dan (b) 20,000x; 700oC 

dengan perbesaran (b) 5000x dan (c) 20,000x dan 800oC dengan 

perbesaran (e) 5000x dan (f) 20,000x. 

 

4.4 Hasil Pengujian Cyclic Voltammetry (CV) 

Pengujian Cyclic Voltammetry digunakan untuk mengetahui 

nilai kapasitansi dari elektroda yang terbuat dari material 

A 
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F 
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graphene 
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graphene. Pengujian yang dilakukan dengan mendepositkan 

graphene ke dalam Nickel Foam yang bertindak sebagai current 

collector. Pengujian dilakukan dalam larutan elektrolit Na2SO4 1 

M dengan rentang potential window dari 0 volt sampai 0.8 volt 

serta menggunakan variasi scan rate 5, 50, dan 100 mV/s. 

Pengujian dilakukan menggunakan 3 set up electrode dimana 

elektroda referensi menggunakan Ag/AgCl dan counter electrode 

menggunakan grafit. 

Berdasarkan Gambar 4.12, ketiga kurva hasil pengujian CV 

memiliki karakteristik bentuk yang hampir sama pada scan rate 

yang sama, didapatkan kesimpulan bahwa semakin tinggi scan rate 

yang digunakan maka semakin tinggi pula luasan kurva yang 

dimiliki. Semua sampel grafena, mempunyai bentuk mendekati 

rectangular, yang menandakan kestabilan yang baik. Hal tersebut 

mengindikasikan persebaran muatan dan kecepatan transfer 

muatan yang bagus serta performa superkapasitif yang tinggi 

(Huang, et al., 2013). Namun demikian, karena bentuk kurva yang 

semakin runcing dan miring ke arah atas seiring meningkatnya  
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Gambar 4.12 Perbandingan Hasil Uji CV Elektroda graphene 

dengan Variasi Temperatur Thermal Shock 600 oC, 700 oC, dan 

800oC 
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Tabel 4.4 Hasil Pengujian CV Elektroda Nickel Foam-

Graphene 

Sampel 

S. R 

(V/s) 

(y) 

Area I vs 

E (ʃ idV) 
Cs (F/g) 

Specific 

Energy 

Density 

(Wh/Kg) 

Specific 

Power 

Density 

(W/Kg) 

G1 0.005 0.0026688 111.240 9.88444 222.40000 

0.05 0.0073333 48.268 4.28848 964.90789 

0.1 0.0073908 25.675 2.28111 1026.50000 

G2 0.005 0.0028952 124.848 11.09272 249.58621 

0.05 0.012026 51.859 4.60766 1036.72414 

0.1 0.014249 30.732 2.72969 1228.36207 

G3 0.005 0.0030586 141.659 12.58683 283.20370 

0.05 0.014414 66.763 5.93169 1334.62963 

0.1 0.017993 41.670 3.70226 1666.01852 

 

scan rate, mengindikasikan meningkatnya internal resistance pada 

elektroda tersebut (Cao, et al., 2011). 

Berdasarkan Tabel 4.4, nilai kapasitansi dari yang terbesar 

menuju terkecil berturut-turut adalah saat temperature thermal 

shock 800OC dengan nilai kapasitansi spesifik sebesar 141,659 F/g 

pada scan rate 0,005 V/s, temperature thermal shock 700OC 

dengan nilai kapasitansi spesifik sebesar 124,848 F/g pada scan 

rate 0,005 V/s, dan nilai kapasitansi terkecil adalah saat 

temperature thermal shock 600OC dengan nilai kapasitansi spesifik 

sebesar 111,240 F/g pada scan rate 0,005 V/s. 

Nilai kapasitansi yang semakin rendah tersebut disebabkan 

karena adanya pengotor berupa gugus fungsi oksigen, yang 

ditunjukkan oleh hasil pengujian FTIR (Sreedhar, Devireddy, & & 

Veeredhi, 2018) pada graphene yang menyebabkan penurunan 

konduktivitas dan juga mengalami peningkatan internal 

resistansinya. Hal ini juga dijelaskan oleh Huang et,al. (2013) 

bahwa semakin amorfus suatu graphene maka semakin besar luas 

permukaan yang dimiliki graphene, sehingga semakin besar pula 
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luas area yang tersedia untuk muatan atau ion untuk menempel 

ketika dilakukan proses charging membentuk “double layer” khas 

pada elektroda superkapasitor. 

Pemakaian scan rate yang berbeda-beda bertujuan untuk 

mengetahui pengaruh scan rate terhadap nilai kapasitansi spesifik 

serta bentuk kurva CV yang didapatkan. Scan rate sangat 

mempengaruhi bentuk kurva dan nilai kapasitansi spesifik. Nilai 

kapasitansi spesifik meningkat seiring dengan penurunan scan 

rate. Hal ini dikarenakan pada scan rate yang rendah, maka ion 

memiliki cukup waktu untuk dapat menjangkau lebih dalam dari 

bagian material, sehingga lebih banyak luas permukaan aktif yang 

dihasilkan, sehingga menyebabkan nilai kapasitansi nya meningkat 

(Lu, et al., 2011). Pada scan rate yang rendah, bentuk kurva CV 

berbentuk rectangular. Hal ini menunjukkan bahwa respons 

elektroda terhadap pengisian dan pemakaian sangat reversibel. 

Namun, pada scan rate yang lebih tinggi bentuk kurva CV 

menyimpang dari bentuk rectangular (Daraghmeh, et al., 2017). 

Dengan mem-plot data scan rate dan nilai kapasitansi dengan 

bentuk grafik ulang disajikan pada Gambar 4.13 dibawah kita dapat 

mengamati trend pengaruh scan rate terhadap nilai kapasitansi 

spesifik.  

Pada Hasil pengujian CV untuk graphene dengan 

temperature 600oC didapatkan hasil yang paling resistif 

dibandingkan dengan hasil graphene pada temperature 700oC dan 

800oC. Hal ini terjadi karena reaksi reduksi yang tidak sempurna 

akibat dari proses ekspansi yang tidak maksimal, sehingga 

menyebabkan masih banyaknya kandungan gugus oksigen yang 

merupakan pengotor pada graphene (Xu, et al., 2011). Hal ini juga 

dijelaskan oleh Xu, et al., (2015) bahwa internal resistance 

meningkat karena terjadi hambatan pada saat proses charging. 

Hambatan ini bisa terjadi dikarenakan lapisan graphene yang 

terlalu tebal, permukaan aktif yang terbatas, serta adanya pengotor 

pada graphene. 
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Gambar 4.13 Pengaruh Scan Rate terhadap Nilai Kapasitansi 

Elektroda Uji 

 
Selain perhitungan kapasitansi spesifik kita juga dapat 

menentukan specific energy dan specific power dimana 

perbandingan hasil kedunya dapat dilihat pada Gambar 4.14. 

Untuk mengetahui apakah nilai kapasitansi yang diperoleh dapat 

dimasukkan ke dalam Electrochemical capacitor/superkapasitor 

dengan membandingkannya ke dalam sketsa plot ragone pada 

Gambar 4.15. 
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Gambar 4.14 Hubungan Specific Energy dan Specific Power 

 

 
Gambar 4.15 Plot Ragone Hasil Variasi Temperatur thermal 

Shock 

(Halaman ini sengaja dikosongkan))
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5BAB V 

KESIMPULAN DAN SARAN 

5.1 Kesimpulan 

Adapun kesimpulan dari penelitian yang dilakukan adalah 

sebagai berikut: 

1. Pada temperature thermal shock dengan variasi temperature 

600 oC, 700 oC dan 800 oC, ketiganya menunjukkan adanya 

perbedaan struktur dan morfologi pada pengujian XRD dan 

SEM. Semakin meningkatnya temperature thermal shock 

menyebabkan intesitas peak pada XRD akan semakin 

menurun, menghasilkan struktur yang cenderung lebih 

amorfus dan morfologi yang ditunjukkan semakin tipis. 

2. Pada variasi temperature thermal shock 600oC, 700oC dan 

800oC mempengaruhi nilai kapasitansi spesifik dari 

graphene. Semakin tinggi temperature thermal shock  maka 

nilai kapasitansi nya juga semakin meningkat. Kapasitansi 

spesifik maksimal diperoleh pada temperature thermal shock 

800oC sebesar 141,659 F/g. 

 

5.2 Saran 

Adapun saran dari penelitian ini adalah sebagai berikut: 

1. Melakukan pengujian Raman Spectroscopy untuk 

mengetahui mengetahui pita (band) ikatan, dan juga untuk 

mengetahui perbedaan pola diantara grafit, EG, dan 

graphene. 

2. Melakukan pengujian Brunner Emmet Teller (BET) untuk 

mengetahui besar luas permukaan aktif pada sampel. 

3. Melakukan Pengujian Thermogravimetric Analysis (TGA) / 

Differential Scanning Calorimetry (DSC) untuk melihat 

karakteristik pengaruh temperature pada EG 
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LAMPIRAN 

Lampiran 1: Hasil Pengujian XRD 

a) Grafit 

 
Peak List:  

Pos. 

[°2Th.] 

Height 

[cts] 

FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing [Å] Rel. Int. 

[%] 

26.2878 9946.17 0.2676 3.39026 56.28 

26.4681 17672.01 0.0836 3.36757 100.00 

54.4234 559.65 0.4015 1.68592 3.17 
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b) Expanded Graphite – Temperature 600oC 

 
Peak List:  

Pos. 

[°2Th.] 

Height 

[cts] 

FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. 

[%] 

26.2747 6941.13 0.2175 3.39192 100.00 

54.3471 148.23 0.1673 1.68811 2.14 

 

c) Expanded Graphite – Temperature 700oC 
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Peak List:  

Pos. 

[°2Th.] 

Height 

[cts] 

FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. 

[%] 

26.2528 5550.32 0.1673 3.39470 100.00 

54.4112 122.47 0.3264 1.68487 2.21 

 

d) Expanded Graphite – Temperature 800oC 

 
Peak List:  

Pos. 

[°2Th.] 

Height 

[cts] 

FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. 

[%] 

26.2239 3957.14 0.2007 3.39838 100.00 

54.3730 66.96 0.2342 1.68737 1.69 
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e) Graphene – Temperature 600oC 

 
 

Peak List:  

Pos. 

[°2Th.] 

Height 

[cts] 

FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. 

[%] 

26.2879 489.48 0.1338 3.38744 100.00 

 

f) Graphene – Temperature 700oC 
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Peak List:  

Pos. 

[°2Th.] 

Height 

[cts] 

FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. 

[%] 

26.3419 291.27 0.1632 3.38343 100.00 

 

g) Graphene – Temperature 800oC 

 
Peak List:  

Pos. 

[°2Th.] 

Height 

[cts] 

FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. 

[%] 

26.3554 180.32 0.2002 3.38171 100.00 
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Lampiran 2: Hasil Pengujian FTIR 

 

a) Grafit 

 
 

b) Expanded Graphite – Temperature 600oC 
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c) Expanded Graphite – Temperature 700oC 

 

 

d) Expanded Graphite – Temperature 800oC 
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e) Graphene – Temperature 600oC 

 

 

f) Graphene – Temperature 700oC 
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g) Graphene – Temperature 800oC 
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