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ABSTRACT

Carbon nanotubes have been modified by mass percentage variation of LiCl using reflux method. Mass
percentage variation used in this study was 0, 1,5, and 15%. The purpose of this study was to determine the
effect of LiCl dope on the electrical conductivity of carbon nanotubes. This research was used reflux method
by heating at 80°C for 24 h. The products produced were in the form of CNTs / LiCl dry powders. The
characterization results of FT-IR spectroscopy showed that there was a Li-O bond group in the addition of 1,
5, and 15% LiCl while XRD characterization results did not show any diffraction of lithium chloride. The
results of this study showed an increase in electrical conductivity at 15% addition of LiCl which was of 2.69 x
10~ S/m. Electrical conductivity in the addition of 1% and 5% LiCl decreased (1.17 x 10% S/m and 2.64 x 10-
% S/m) from CNTs/LiCl 0% (3.68 x 10® S/m) due to the influence of the PVA high resistivity used as an
adhesive in the pellets fabrication.
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ABSTRAK

Telah dilakukan modifikasi carbon nanotubes dengan variasi prosentase masa LiCl dengan metode refluks.
Variasi prosentase massa yang digunakan pada penelitian ini adalah 0, 1, 5, dan 15%. Tujuan penelitian ini
adalah untuk mengetahui pengaruh penambahan LiCl terhadap konduktivitas elektrik dari carbon nanotubes.
Metode yang digunakan adalah refluks pada suhu 80 °C dan dilakukan selama 24 jam. Produk yang dihasilkan
berupa serbuk kering CNTs/LiCl. Hasil karakterisasi dengan spektroskopi FT-IR diperoleh bahwa terdapat
gugus ikatan Li-O pada penambahan 1, 5, dan 15% LiCl dan hasil karakterisasi XRD tidak menunjukkan
adanya difraksi litium klorida. Hasil penelitian ini menunjukkan peningkatan konduktivitas elektrik pada
penambahan 15% LiCl yaitu sebesar 2,69 x 10 S/m. Konduktivitas elektrik pada penambahan 1% dan 5%
LiCl menurun (1,17 x 10 S/m dan 2,64 x 10-% S/m) dari CNTs/LiCL 0% (3,68 x 10® S/m) karena adanya
pengaruh tingginya resistivitas PVA yang digunakan sebagai perekat pada pembuatan pelet.

Kata kunci : carbon nanotubes, konduktor ionik, konduktivitas elektrik

Pendahuluan Indonesia tidak bergantung lagi terhadap energi dari

minyak bumi. Salah satu yang ditawarkan yaitu
Cadangan minyak bumi sebagai sunar energi

utama semakin lama semakin menipis. Pemerintah
melalui Peraturan Presiden No. 5 Tahun 2006
tentang Kebijakan Energi Nasional berusaha

mengkonversi minyak bumi ke energi listrik. Energi
listrik untuk dapat digunakan dengan baik perlu
dilakukan pengembangan metode penyim-panan
karena energi yang tersimpan tersebut dapat

mengalihkan ketergantungan terhadap minyak bumi dipergunakan apabila diperlukan saja.

ke energi alternatif lain, sehingga pada tahun 2025
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Riset terkait penyimpanan energi listrik yang baru
dikembangkan  adalah  pembuatan  elektroda
konduktor superionik. Material yang digunakan
biasanya berupa material berpori [1]. Carbon
nanotubes merupakan material menarik dikarenakan
sifatnya yang unik, dengan hibridisasi sp® yang dapat
mem-bentuk ikatan o dan ikatan m. Elektron-elektron
pada ikatan m inilah yang dapat menghantarkan sifat
elektronik [2].

Konduktor
temperatur yang tinggi atau diperoleh dengan proses

superionik  dapat diper-oleh pada
doping [3]. Doping ion meru-pakan salah satu
metode yang mudah dan sering diaplikasikan [4]. Ion
yang ditambahkan biasanya berupa ion dari lithium
halida karena ion Li* dapat bermigrasi dengan baik
di bawah sebuah medan listrik dan merupakan ion
dengan diameter efektif yang sangat kecil [5].

Pada paper ini dilaporkan hasil modi-fikasi carbon
alkali halida dapat
meningkatkan sifat elek-trik carbon nanotubes, yaitu

nanotubes de ngan  garam

ditinjau dari sifat konduktivitas elektriknya.
Metodologi Penelitian

Penelitian dilakukan dengan memodifikasi Carbon
nanotubes yang telah difungsionalisasi —OH dengan
serbuk LiCl yang divariasi konsentrasi l'l’lill]}'il.
Produk kemudian dikarakterisasi dengan Fourier
Transform Infra Red Spectroscopy (FT-IR) dan X-
Ray Diffraction (XRD). Selanjutnya produk dibuat
komposit dengan PVA untuk dikarakterisasi dengan

Electrochemical Impedance Spectroscopy (EIS)
untuk mengetahui nilai konduktivitasnya.
Bahan: Multi-walled carbon nanotubes

fungsionalisasi —OH (Lab. Fisika Material Undip),
LiCl, Sodium Dedosil Sulfonat (SDS) (Merck
Milipore), Polivynil alcohol (PVA) (Sigma Aldrich)
dan Aquademi-neralisasi

Alat:
(Sartorius VB), spatula, ember, statif dan klem,
pompa air, hot plate stirrer (Daihan LMS 1003),
pengeldunlelgnelik,()ven (Memert UM 400), pompa
hidrolik, Fourier Transform Infra Red Spectroscopy
(FT-IR), X-Ray Diffraction (XRD), dan Electro-
chemical Impedance Spectroscopy (EIS).

Seperangkat alat gelas, neraca digital

Modifikasi Carbon nanotubes dengan LiCl

Sebanyak 1 g carbon nanotubes dilarutkan dalam 50
mL aquademineralisasi ditambahkan SDS dengan
perbandingan massa 5% (005 g) dan LiCl dezm
variasi prosentase massa kemudian direfluks pada
suhu 80°C selama 24 jam. E‘utem kemudian disaring
dan serbuk CNTs/LiCl dikeringkan dalam oven
dengan suhu +100°C selama 3 jam. Serbuk kering
kemudian dikarak-terisasi dengan spektros-kopi FT-
IR dan XRD.

Pembuatan Komposit CNTs/LiCl dengan PVA

Pembuatan komposit dilakukan dengan
pencampuran 0.9 g CNTs/LiCl dengan 0.1 g PVA
dalam aquademineralisasi kemudian diaduk dan
dipanaskan sehingga komposit homogen dan
setengah kering. Komposit yang telah terbentuk
selanjutnya dibuat pelet
hidrolik dengan ketebalan 0 2 cm dan diameter 1 cm.

menggunakan pompa
Kemudian pelet dioven dengan suhu +70°C selama 1
jam selanjutnya diolesi pasta perak dengan luasan
berdiameter 0.6 cm. Pelet dikarakteriasi dengan EIS.

Hasil dan Pembahasan

Penelitian ini menggunakan metode refluks untuk
menjaga agar pelarut tidak habis menguap selama
proses. Sampel yang digunakan adalah multi-walled
carbon nanotubes yang permukaannya telah difung-
sionalisasi dengan HNO; membentuk gugus alkil
(CH), dan gugus —OH [6].

Carbon nanotubes susah terdispersi sehingga perlu
penambahan SDS untuk membantu dispersi carbon
nanotubes agar mudah bercampur dengan LiCl
karena mengandung kelompok hidrofobik dan
kelompok hidrofilik. Kelompok hidrofobik akan
teradsorp oleh permukaan carbon nanotubes dan
kelompok hidrofilik akan berinteraksi dengan air,
sehingga menurun-kan tegangan permukaan air [7]
membentuk hemimisel sepanjang jaringan carbon
nanotubes seperi tergambar pada gambar 1 [8].
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Gambar 1. Skema representasi Misel SDS-
MWCNT [8]

adrakterisasi Material dengan Spektros-kopi
FT-IR

Karakterisasi menggunakan FT-IR bertujuan untuk
mengetahui gugus fungsi yang terbentuk antara
carbon nanom}a dengan LiCl. Analisis FTIR
dilakukan mulai dari bilangan gelombang 4000-400
em dan ditunjukkan pada Gambar 2.

] CNTY/LIC1 0%
h .
L EETE RS R
CNT/LICH 1%
CNTsLICl 15%
CNTs/LiCl 5%
b.

Gambar 2. Spektra FT-IR (a) CNTs/LiCl 0% (b)
CNTS/LiCl 1%, CNTs/LiCl 5% dan CNTs/LiCl
15%

Hasil analisis (gambar 2) menunjukkan adanya lima
gugus fungsi yang terdetek-si, yaitu Li-O, C-C, C-
0, C=C,dan —OH. Vibrasi regangan dari gugus —OH
ditunjuk-kan dengan pergeseran bilangan gelombang
pada kisaran 3400 cm. Vibrasi ini menun-jukkan
gugus fungsional —OH yang terben-tuk karena
fungsionalisasi dengan HNOs (Bambagioni, dkk.,
2010). Hal ini diperkuat juga adanya vibrasi gugus
C-0 yang ditunjukkan pada pergeseran bilangan
gelombang pada kisaran 1100-1200 cm™.

Pergeseran bilangan gelombang pada kisaran 1500-
1600 cm™! menunjukkan ada vibrasi regangan dari
gugus C=C yang merupakan gugus dari cincin
benzen. Bila-ngan gelombang pada kisaran 1000-
1300 cm' merupakan puncak vibrasi ulur C—C dan
bilangan gelombang pada kisaran 700-1000 cm™
merupakan puncak vibrasi tarik C-C.

Serapan senyawa anorganik ditun-jukkan pada
bilangan gelombang dibawah 700 con! dan untuk Li-
O ditunjukkan pada kisaran bilangan gelombang
400-550 cm™ [9]. Pita serapan untuk Li-O tidak
dijumpai pada sampel CE&’LiCl 0%.

Karakterisasi Material dengan X-Ray
Diffraction (XRD)

Pengujian dengan XRD mengha-silkan difrakto gram
yang dapat memberikan informasi tentang jenis
mineral dan kris-talinitas padatan, kemudian
diidentifikasi dengan The Joint Committee on
Powder Diffraction Standart (JCPDS).

Hasil dari analisis XRD (gambar 3) menunjukkan
pola difraksi yang didominasi oleh puncak-puncak
difraksi dari Ce yang disesuaikan dengan JCPDS
dengan PDF No. 41-1487. Puncak difraksi pada
2638" menunjukkan Ceo dengan orientasi (002)
refleksi dari struktur heksagonal grafit [10] dan
bahwa
struktur grafit dari carbon nanotubes yang telah
difungsional-isasi  dengan tidak
menimbulkan  penurunan  kristalinitas. Puncak
difraksi lain yaitu 44,39% 5454° dan 7724°
merupakan puncak Ceo orientasi (101), Ceo orientasi
(004), dan Cgq orientasi (110).

ketajaman puncaknya mengindikasikan

asam  Kkuat

Difraktogram tidak menunjukkan adanya puncak
difraksi dari LiCl yang ditambahkan ke carbon
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nanotubes. Hal ini dimungkinkan karena jumlah
LiCl yang ditambahkan sangat sedikit sehingga
carbon nanotubes lebih dominan terdeteksi oleh
sinar-X dan LiCl yang ditambahkan telah teradsorb
pada pori-pori carbon nanotubes.

.
] CNTs/LiCl 15%
= CNTs/LICT 5%
=
f“ai,
P
£
2|
2
CNTs/LICT 1%
CNTSLIC] 0%
T T T T
20 4 & =0
"
Ket :
. Canr

Gambar 3. Difraktogram XRD dari CNTs/LiCl
0%, CNTs/LiCl 1%, CNTs/LiCl 5% dan CNTSs/LiCl
15%

Karakterisasi Material dengan Electro-
chemical Impedance Spectroscopy (EIS)

Karakterisasi menggunakan EIS bertujuan untuk
memberikan informasi tentang sifat elektrik pada
sampel. CNTs/LiCl  diukur  nilai
kapasitansinya (C) dan faktor dissipasinya (D)
dengan pemberian arus AC sebesar 10 mV pada
KHz - 2 MHz. Untuk
mengetahui nilai konduktivitas bahan maka perlu

Sampel

jangkauan frekuensi 1

diketahui nilai Ry yang dapat diperoleh dari plot

grafik Nyquist antara nilai Z’ dan nilai Z” (gambar
4). Nilai Z° dan Z" diperoleh dari perhitungan
frekuensi, kapasitansi dan faktor dissipasi menurut
persamaan 4.1 dan persamaan 4.2.

P
. M
D= ', , sehingga Z'=DxZ" .

Melalui persamaan matematis maka diperoleh nilai

Rtotal dan digunakan untuk menghitung nilai

L. ¢
konduktivitas bahan dengan persamaan o=

dengan £ = x 1073 m, A= indz dan d =
0,6 x 1073 m. Hasil perhitungan dapat dilihat pada
tabel 1.

Tabel 1. Hasil perhitungan matematis untuk
konduktivitas CNTs/LiCl

Sampel Riotat (2) o (S/m)
CNTs/LiCl 0% 193 x 107 3,68 x 10
CNTs/LiCl 1% 607 x 107 1,17 x 10
CNTs/LiCl 5% 2,68 x 107 2,64 x 10°
CNTs/LiCl115% 2,62 x 10° 2,69 x 107

Hasil perhitungan menunjukkan bahwa tidak terjadi
perubahan yang signifikan dari CNTs/LiCl 1%,
CNTs/LiCl 5%, terhadap CNTs/LiCl 0%. Hal ini
dimungkinkan karena adanya pengaruh penggunaan
PVA
resistivitas yang cukup tinggi yaitu 3,1 — 3.8 x 10’

sebagai perekat yang mempunyai nilai
Qcm [11]. Konduktivitas meningkat dengan drastis
ketika penambahan LiCl mencapai 15%, karena
jumlah LiCl lebih banyak

daripada jumlah PVA sehingga pengaruh resistivitas

yang ditambahkan

PV A tidak berpengaruh secara signifikan.
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Grafik Nyquist Sampel CNTs/LiCl

JIJF-'Jc 1.0E+07 20E+7 J0E-07 4.0E+07
z
——CNTsLiCl 0% ——CNTsLiCl 1%
CNTsLiCl 5% ——CNTsLiCl15%

N A

0 3000 10000 135000 20000
z

b.

Gambar 4. (a) Grafik Nyquist Sampel CNTs/LiCl,
(b) Perbesaran dari Grafik Nyquist Sampel
CNTs/LiCl 15%

Hasil karakterisasi dengan spektros-kopi FT-IR dan
XRD mengindikasikan bahwa penambahan LiCl
menghasilkan ikatan yang terjadi secara kimia dan
secara fisis. Ikatan yang terbentuk secara fisis
(gambar 5) merupakan proses interkalasi yaitu
penyisipan atom atau ion ke dalam struktur.
Sedangkan ikatan yang terjadi secara kimia (gambar
6) merupakan proses pergantian ion (ion exchange),
dalam hal ini ion H* digantikan oleh Li* dengan
meka-nisme pembentukan alkoksida [12].

H o-Li

Foieivw oH I L8

H et Zray  oH

b+ 0 B e O-Li

S v het S EAE

Tty H Li* ALY H

=L oH - g2 I 15

Tt v vV e O-Li

ol s ey

T H Tl ¥ H

fALAR e |

bt e OH b el OH
OH O-Li

Gambar 5. Skema interaksi antara carbon
nanotubes dengan Li* secara kimia [13]

PPolimer

Gambar 6. Skema interaksi antara carbon
nanotubes dengan Li* secara fisis [14]

Kesimpulan
Dari penelitian dapat disimpulkan antara lain :

1. Telah didapatkan carbon nanorubes yang
dimodifikasi menggunakan LiCl dengan variasi
prosentase 0, 1, 5 dan 15% LiCl terhadap massa
carbon nanotubes.

2. Penambahan LiCl mampu meningkatkan
konduktivitas elektrik carbon nanotubes pada
penambahan LiCl sebanyak 15% dengan nilai
konduktivitas sebesar 2,69 x 10~ S/m.
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