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Pengelupasan Lapisan Grafit secara Elektrokimia dalam Suasana Asam
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Info Artikel Abstrak

Grafen merupakan alotrop karbon yang paling diminati untuk diteliti dalam bidang
ilmu material dikarenakan sifat khasnya. Seiring dengan aplikasi grafen, eksplorasi
Disetujui Juli 2019 metoda preparasi yang sederhana terus dikembangkan. Kendala utama dalam
preparasi grafen diantaranya adalah kebutuhan bahan kimia yang banyak dan tidak

Diterima Juni 2019

2D01f;1bhka51kan Agustus ramah lingkungan. Dalam penelitian ini dilakukan preparasi grafen menggunakan

metode pengelupasan elektrokimia dalam dalam elektrolit asam fosfat. Sumber grafit
Keywords: yang digunakan adalah pinsil 6B dan konsentrasi asam fosfat 1M. Reaksi
grafen pengelupasan elektrokimia dilakukan dalam tabung reaksi berbentuk U. Hasil
pengelupasan elektrokimia pengelupasan berbentuk serbuk hitam halus, di bawah pengamatan SEM serbuk ini

terlihat sebagai lembaran. Hasil pengujian FT-IR menunjukkan adanya vibrasi pada
daerah 1564 cm™ yang merupakan vibrasi karakteristik dari gugus C=C dari grafen.

Abstract

Graphene is the most desirable carbon allotrope for research in the field of material
science due to its characteristics. Along with graphene applications, simple
exploration of preparation methods continues to be developed. The main constraints
in graphical preparation include the need for many chemicals and not being
environmentally friendly. In this study graphene preparation was carried out using
the electrochemical exfoliation method in phosphoric acid electrolytes. The graphite
source used is pencil 6B and 1M phosphoric acid concentration. the electrochemical
exfoliation reaction is carried out in a U-shaped test tube. The exfoliation is in the
form of fine black powder, under the observation of SEM the powder is seen as a
sheet. The FT-IR test results showed a vibration in the area of 1564 cm™ which is a
characteristic vibration of the C = C group of graphene.
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Pendahuluan

Grafen merupakan bentuk dua dimensi dari karbon yang memiliki sifat elektronik yang unggul
(Ciesielski & Paolo, 2013). Grafen merupakan material tertipis di dunia yang membentuk satu lapis atom
karbon yang memiliki struktur Aexagonal (Geng, 2012). Selain memiliki konduktivitas elektrik dan termal
yang tinggi, grafen juga merupakan material terkuat di dunia. Grafen memiliki kekuatan tarik sebesar 1
TPa (Koch, 2010). Grafen memiliki luas permukaan spesifik yang besar dengan mobilitas elektron yang
tinggi (Choi et al., 2011). Sifat-sifat yang tidak biasa ini telah merangsang ekplorasi grafen yang ekstensif
dalam pengembangan ilmu material (Yiqging et al., 2011).

Dalam mensintesis grafen, berbagai metode telah dikembangkan untuk menghasilkan grafen
dengan kualitas tinggi dan biaya rendah. Michromechanical cleavage (Novoselov et al. 2004), chemical vapor
deposition (CVD) (Bae et al. 2010), dan epitaxial growth (Emtsev et al., 2009), merupakan sintesis grafen
dengan tingkat kualitas yang tinggi namun tidak praktis untuk aplikasi komersial, karena tingkat produksi
rendah serta biaya yang relatif tinggi. Pengelupasan kimiawi grafen berdasarkan metode Brodie,
Staundenmaier, dan Hummers memiliki keuntungan dalam hal biaya yang rendah dan proses sintesis
yang dapat dikontrol. Akan tetapi, metode ini menggunakan beberapa bahan kimia berbahaya (KMnO4
dan N;H4) yang dapat merusak lingkungan dan proses produksi yang lama (Li et al., 2009). Alternatif
preparasi grafen yang dikembangkan adalah metoda pengelupasan elektrokimia

Metode pengelupasan elektrokimia sedang banyak digemari dalam mensintesis grafen, dikarenakan
mudahnya proses pembuatan, cepat, ramah lingkungan, dan biaya yang rendah dalam proses produksinya
(Sumanta & Archana, 2015). Hal inilah yang membuat metode pengelupasan elektrokimia sangat cocok
untuk pembuatan grafen dalam skala yang besar. Pada suasana asam (H>SOs) dilaporkan bahwa
pengelupasan elektrokimia grafit menghasilkan grafen oksida. Selain itu pengelupasan elektrokimia juga
dapat dilakukan pada suasana basa KOH. Pengelupasan pada suasana asam (H>SO4) diklaim sebagai
metode yang cukup efektif dibandingkan dalam suasana basa. Anion SO4> menjadi lapisan
penginterkalasi pada grafit yang terkelupas.

Selain metode, sumber karbon yang digunakan untuk dikonversi menjadi grafen telah banyak
dieksplorasi. Liu (2013) melaporkan konversi grafit pada pinsil menjadi grafen dengan metode
pengelupasan elektrokimia. Selain itu, dengan metoda pengelupasan elektrokimia grafit pada penggunaan
asam (H3POy) juga berhasil dikonversi menjadi grafen. Dari sekian banyak penelitian, penggunaan sumber
karbon dari pinsil merupakan alternative yang paling diminati untuk kajian penelitian dasar karena tingkat
kekerasan dari pinsil dapat berpengaruh terhadap hasil grafen yang terbentuk.

Grafen yang dihasilkan dari metode ini memiliki kualitas yang relatif tinggi dengan tingkat
kecacatan yang rendah (Ferrari et al., 2015). Untuk proses karakterisasi, Fourier Tansform Infrared
Spectroscopy (FT-IR) digunakan digunakan sebagai analisa gugus fungsi (adanya ‘peak’ dari gugus fungsi
spesifik) beserta polanya dan melihat kekuatan absorbsi senyawa pada panjang gelombang tertentu.
Scanning Electron Microscopy (SEM) digunakan untuk mengamati morfologi permukaan dalam skala mikro
dan nano. Berdasarkan uraian di atas, maka pada penelitian ini akan dipelajari preparasi grafen
menggunakan metode pengelupasan elektrokimia dengan sumber karbon grafit dari pinsil 6B dan elektrolit
H;PO4 IM.

Metode

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah power suplai (Lion King-2NI ), penjepit buaya,
sonikator, centrifuge, tabung U. Alat instrumentasi berupa FTIR (Perkin Elmer) dan SEM (JEOL JSM-
6360LA). Bahan yang diperlukan dalam penelitian ini adalah batang grafit dari pensil 6B, C:H/NO 99%,
C2HsO 96%, C2H3N 99 %, kertas saring whatman-42, dan aquades.

Memasang penjepit buaya pada sebuah power suplai (Lion King-2NI). Memasukan 40 mL elektrolit
H3;PO4 1 M ke dalam tabung U (Liu et al., 2013). Rangkaian pengelupasan elektrokimia dapat dilihat pada
Gambar 1. Mengatur bias pada tegangan 14 V, dengan waktu pengelupasan selama 4 jam. Mensonikasi
sampel dalam elektrolit H;PO4 1 M selama 2 jam dan mencentrifuge selama 45 menit (Sumanta & Archana,
2015). Menyaring sampel menggunakan kertas saring whatman-42. Mencuci sampel menggunakan pelarut
organik DMF dan etanol sebanyak 2-3 kali. Mencuci kembali sampel menggunakan aquades sampai pH
netral. Mengeringkan sampel menggunakan oven dengan suhu 70°C sampai berat konstan.
Mengkaraketerisasi sampel menggunakan FTIR dan SEM (Coros et al., 2016).
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Power Suplai

Katoda (-)

Gambar 1. Rangkaian pengelupasan elektrokimia
Hasil dan Pembahasan

Dalam penelitian ini, pengelupasan elektrokimia lembaran grafit dilakukan dalam tabung U dengan
larutan elektrolit 1 M H3;PO4 dengan sumber grafit berasal dari pensil 6B (Faber Castle) dengan pengaturan
bias potensial bias sebesar 14 V dan arus sebesar 0,8 A.

Grafit yang akan digunakan terlebih dahulu ditimbang dan didapatkan massa sebesar 5,83 gram.
Kemudian dalam proses pengelupasan elektrokimia, pengaturan bias dimulai dari bias terendah, hal ini
dilakukan agar dalam proses pengelupasan, area yang terkelupas dari batang grafit adalah area terluar
terlebih dahulu sehingga dapat membentuk ketebalan grafen satu layer. Pada besaran bias 6 V dengan
besar arus 0,5 A, telah timbul gelembung gas pada katoda dikarenakan terjadi reaksi reduksi ion hidrogen
(H") menjadi gas H, dan mulai terjadi pengelupasan pada batang grafit di anoda dikarenakan terjadinya
korosi yang disebabkan oleh oksigen yang diitkuti dengan terjadinya proses interkalasi pada batang grafit di
anoda seperti yang ditunjukan pada Gambar 2.

Gambar 2. Katoda mulai mengéluarkan gelembung gas dan anoda mulai terjadi pengelupasan

Proses ini pada awalnya terjadi di permukaan, batas butir atau situs cacat struktural, menghasilkan
-OH, -COC, -CO, dan -COO yang merupakan kelompok fungsional pada permukaan grafit. Selama proses
ini, CO2 dan O; dapat diproduksi sebagai produk elektrolisis. Setelah ditahan selama 10 menit, bias
kembali dinaikan menjadi 14 V dengan besar arus 0,8 A. Dalam bias ini, pelepasan gelembung gas dan
pengelupasan kulit menjadi lebih banyak dan semakin cepat seiring dengan penambahan besaran bias
seperti yang ditunjukkan pada Gambar 3.
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Gambar 3. Gelembung gas dan pengelupasan pada batang grafit semakin besar

Korosi anodik serta pelepasan gas membuka lembaran tepi batang grafit dan memfasilitasi
interkalasi anion besar (serta gugus yang terlarut) ke dalam lapisan grafit, membentuk graphite intercalation
compound (GIC) (C + A — CA + ¢). Interkalasi dan hidrolisis kompleks intercalated (CA + H.O — COH +
H* + e-) mengarah pada perluasan lembaran grafen dan pengelupasan lembaran grafen fungsional. Selama
proses pengelupasan elektrokimia, partikel-partikel yang terkelupas dapat didorong oleh gelembung-
gelembung gas jika ukurannya kecil atau ringan, atau mereka akan tenggelam jika partikel yang terkelupas
itu besar dan berat. Namun demikian partikel GIC yang mengendap besar dapat melanjutkan
pengelupasan elektrokimia ketika mereka memiliki kontak listrik dengan anoda. Proses pengelupasan
ganda akan berlanjut sampai membentuk lembaran grafen yang lebih kecil dan menangguhkan dalam
larutan. Oleh karena itu, lembaran grafen yang terkelupas yang dihasilkan lebih tipis dan didistribusikan
lebih baik dalam jumlah lapisan seperti yang ditunjukan pada Gambar 4 (Khan et al., 2010).

Gambar 4. Proses pengelupasan berlnjut pada lapisan yang telah terkelupas

Dari proses pengelupasan elektrokimia didapatkan hasil berupa grafen yang terdispersi seperti yang
ditunjukan pada Gambar 5a dan grafen yang berbentuk serbuk seperti yang ditunjukan pada Gambar 5b.
rendemen yang terbentuk ditimbang dan didapatkan massa sebesar 3,89 gram.
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Gambar 5. Hasil pengelupasan elektrokimia, (a) grafen terdisperi dan (b) grafen serbuk

Karakterisasi dengan FT-IR dilakukan untuk mengetahui gugus fungsi yang terdapat dalam sampel.
Gambar 6 menunjukkan spektrum FT-IR bubuk grafen oksida.
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Gambar 6. Spektra FT-IR grafen oksida

Dari seluruh spektrum, terkonfirmasi bahwa antara GO memiliki puncak band lentur C-H pada
1446 cm! menunjukkan hidroksilasi dari lembaran grafen. Karakteristik infra merah (IR) bilangan
gelombang pada 1738 cm™! dan 1546 cm™, adalah bukti untuk getaran peregangan gugus karbonil C=0
dan ikatan C=C yang meregang dalam cincin aromatik lembaran karbon masing-masing. Dan puncak
pada 1068 cm™ menujukan peregangan C — O, alkoksida (Guoxiu et al., 2009).

Gambar 7. Hasil SEM grafen

Dalam menganalisis morfologi permukaan dan struktur komposit grafen digunakan metode
scanning electron microscopy. Gambar 5 menyajikan morfologi grafen. Seperti yang terlihat bahwa serpihan
grafen memiliki struktur pipih, yang memberikan luas permukaan yang besar serta transparan yang
menunjukkan bahwa grafen telah membentuk satu layer (Bolotin ez al., 2008).
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Gambar 8. Mekanisme pengelupasan pada grafit

Adapun mekanisme pengelupasan dari grafit dapat dilihat pada Gambar 8. Proses pengelupasan
terjadi dikarenakan penyisipan ion PO4* pada layer grafit sehingga terjadi proses interkalasi yang
membuat layer terkelupas dan terbawa oleh Os.
Simpulan

Berdasarkan penelitian, sintesis grafen menggunakan metode pengelupasan elektrokimia telah
berhasil dilakukan. Hal ini dapat ditunjukkan dengan puncak khas pada bilangan gelombang 1564 cm'!
pada spectra IR, serta struktur pipih dan transparan yang ditunjukan pada SEM.
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