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ABSTRAK

Penelitian ini bertujuan untuk melakukan sintesis GO dengan metode LSE dan
metode RCMS dengan bahan dasar batang karbon limbah baterai Zn-C, mengetahui
hasil sintesis GO dengan metode LSE dan metode RCMS berdasarkan hasil uji
spektrofotometer UV-Vis, mengetahui pengaruh sonikasi langsung pada metode LSE,
dan mengetahui pengaruh penggunaan kelereng pada metode RCMS.

Penelitian ini diawali dengan mengambil bahan serbuk graphite yang berasal
dari batang karbon pada baterai Zn-C. Pada metode LSE digunakan variasi massa 0,4
gr; 0,6 gr; 0,8 gr; 1,0 gr; 1,2 gr; dan 1,4 gr yang dilarutkan dengan aquades sebanyak
100 ml melalui pencampuran dengan blender selama 3 menit. Larutan LSE kemudian
di sonikasi dengan frekuensi 30 KHz selama 6 jam. Uji karakterisasi yang dilakukan
pada sampel LSE sebelum dan sesudah perlakuan sonikasi menggunakan
spektrofotometer UV-Vis dan SEM-EDX. Pada metode RCMS digunakan variasi
jumlah kelereng pada 1, 3, 5, 7, dan 9 butir yang dimasukkan kedalam termos. Metode
ini menggunakan serbuk graphite dan deterjen dengan massa masing-masing 0,6 gr
yang dilarutkan dengan aquades 100 ml didalam termos berkapasitas 750 ml . Proses
pengocokan (shaking) dilakukan selama 1 menit dengan pola pengocokan random. Uji
karakterisasi pada metode ini menggunakan spektrofotometer UV-Vis untuk masing-
masing variasi jumlah kelereng.

Telah dihasilkan GO dengan metode LSE dan RCMS berdasarkan hasil uji UV-
Vis yang ditandai dengan puncak absorbansi pada rentang panjang gelombang GO
yang mengindikasikan terjadinya eksfoliasi pada sampel. Hasil sintesis GO yang
dikarakterisasi dengan spektrofotometer UV-Vis pada metode LSE diperoleh hasil
terbaik pada variasi 1,0 gr dengan absorbansi tertinggi 3,742 pada panjang gelombang
227,5 nm. Untuk metode RCMS diperoleh hasil terbaik pada variasi 3 kelereng dengan
absorbansi tertinggi 4,198 pada panjang gelombang 230,5 nm. Sonikasi langsung pada
metode LSE dapat menggeser puncak absorbansi ke kanan (red-shift) karena terjadi
eksfoliasi pada lapisan graphite oleh gelombang ultrasonik dengan adanya batas massa
maksimum yang dapat dieksfoliasi.Variasi jumlah kelereng pada metode RCMS
menyebabkan eksfoliasi pada lapisan graphite yang optimal pada jumlah 3 butir yang
ditandai dengan nilai absorbansi tertinggi, dan eksfoliasi yang kurang optimal pada
variasi 7 butir yang ditandai dengan nilai absorbansi terendah yang dapat disebabkan
oleh semakin sempitnya ruang gerak untuk kelereng.

Kata Kunci : GO, baterai Zn-C, liquid sonication exfoliation, random collision
marbles shaking, sonikasi, deterjen, kelereng.
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UV-VISIBLE OPTICAL ABSORBANCE STUDY OF GRAPHENE OXIDE

SYNTESIZED FROM ZINC CARBON BATTERY WASTE VIA LIQUID

SONICATION EXFOLIATION AND RANDOM COLLISION MARBLES
SHAKING METHOD

By
Rhyko Irawan Wisnuwijaya
13306141046

ABSTRACT

The objectives of this study are synthesizing GO from Zn-C battery waste
via LSE and RCMS method, to know the result of GO Synthesizing via LSE and
RCMS method using UV-Vis Spectrophotometer, determine the effect of
sonication on LSE method, and determine the effect of marbles variation on RCMS
method.

This research is begin by obtaining the graphite material from carbon rod
inside the Zn-C battery waste. Mass variation are used on the LSE method, they are
(ingrams) 0.4,0.6,0.8,1.0, 1.2, and 1.4 that will be mixed with 100 ml of aquadest
using blending for 3 minutes. The solution obtained are sonicated with a frequency
of 30 KHz for 6 hours. UV-Vis Spectophotometry and SEM-EDX are used to
charaterizing the LSE solution. Quantity of marbles variation are used on the RCMS
method, they are 1, 3, 5, 7, and 9. The mass of graphite powder used for this method
is 0.6 gram, that will be mix with 0.6 gram of detergent and 100 ml of aquadest in
the 750 ml thermos by random shaking for 1 minutes. The UV-Vis
spectophotometry is used to characterizing the LSE method.

The result of this research shows that GO has been obtained via LSE and
RCMS method based on UV-Vis Characterization that shows the absorbance peak
on the GO wavelength range that indicates the sample exfoliation . The best GO
obtained via LSE method is showed on 1.0 gram mass variation with 3,742
absorbance and 227,5 nm of wavelength. The best GO obtained via RCMS method
is showed on 3 marbles quantities variation by 4,198 absorbance and 230,5 nm of
wavelength. The sonication effect on LSE method is showed by the absorbance red
shifting to the GO wavelength range caused by ultrasonic wave exfoliaiton on
grapihite layer with maximum mass limit. The effect of marbles quantities on
RCMS method is graphite layer exfoliation which shows the optimal exfoliation on
3 marbles, showed by the maximum absorbance peak, and the not optimal
exfoliation on 7 marbles, showed by the minimum absorbance peak.

Keyword : GO, Zn-C battery, liquid sonication exfoliation, random collision
marbles shaking, sonication, detergent, marbles.
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BAB |
PENDAHULUAN
A. Latar Belakang Masalah

Penggunaan baterai merupakan suatu kebutuhan yang tidak dapat
dihindari. Seiring dengan perkembangan zaman, berbagai jenis baterai telah
dikembangkan sesuai dengan kebutuhan masyarakat akan suatu hal yang
praktis dan berdaya guna besar. Salah satu pengembangan dari baterai sendiri
yaitu baterai dry cell atau sering juga dikenal dengan baterai Zinc-Carbon (Zn-
C). Jenis baterai ini merupakan jenis baterai yang hanya dapat digunakan sekali
pakai saja (non-rechargeable). Hal inilah yang menyebabkan banyaknya
limbah bekas dari jenis baterai ini ketimbang dengan baterai Li-On yang dapat
diisi ulang (rechargeable). Limbah dari baterai Zn-C sendiri hanya dibuang
begitu saja oleh masyarakat tanpa adanya pengolahan kembali. Limbah baterai
ini memiliki kandungan yang berbahaya dan tidak dapat terurai sehingga akan
menjadi polutan bagi lingkungan.

Baterai mengandung berbagai macam logam berat seperti merkuri,
mangan, timbal, nikel, lithium dan kadmium. Jika baterai ini dibuang
sembarangan maka logam berat yang terkandung di dalamnya akan mencemari
air tanah penduduk dan membahayakan kesehatan. Di beberapa negara maju,
daur ulang baterai dilakukan dengan sangat serius. Sebagai contoh beberapa
negara di Eropa barat melakukan daur ulang baterai khusus dalam pemulihan
logam bernilai tinggi. Di Indonesia sendiri telah memiliki beberapa tempat

penampungan limbah baterai sementara (Bararah, 2011).



Daur ulang (recycle) dari limbah baterai ini sangatlah dibutuhkan,
karena semakin lama maka akan semakin banyak tumpukan limbah baterai
yang tertimbun dan akan semakin membahayakan lingkungan. Di dalam
baterai, khususnya baterai Zn-C terdapat batang karbon yang dapat diolah
kembali menjadi bahan yang lebih berdaya guna tinggi. Batang karbon ini
dapat diolah menjadi graphene oxide (GO), sebuah material berdaya guna
tinggi dalam pembuatan barang-barang yang lebih berkualitas, khususnya
untuk pembuatan barang elektronik.

Salah satu metode pengolahan karbon menjadi GO , yaitu dengan
metode liquid sonication exfoliation (LSE) yang menghasilkan GO dalam
bentuk larutan. Dalam penelitian ini juga dilakukan pengembangan metode
baru untuk sintesis GO yaitu metode random collision marbles shaking

(RCMS) yang berbasis larutan.

. ldentifikasi Masalah
Sesuai dengan latar belakang di atas, maka dapat diidentifikasikan
beberapa permasalahan sebagai berikut:
1. Permasalahan limbah baterai Zn-C yang mencemari lingkungan.
2. Pentingnya pengembangan bahan GO yang memiliki daya guna tinggi bagi
kebutuhan manusia masa kini.
3. Pentingnya pengembangan metode sintesis baru untuk GO secara mudah,

murah, dan dapat dilakukan dalam jumlah besar.



C. Batasan Masalah

Penelitian ini difokuskan pada sintesis GO menggunakan bahan dasar
batang karbon pada baterai Zn-C. Hal ini dilakukan karena peneliti merasa
limbah dari baterai Zn-C ini masih sering dijumpai di lingkungan sekitar,
khususnya di lingkungan rumah (pemukiman) dan tidak adanya penanganan
khusus untuk jenis limbah ini. Selain itu untuk membatasi komposisi batang
karbon di dalam baterai Zn-C, peneliti memutuskan untuk menggunakan
limbah baterai Zn-C dengan merek ABC. Metode sintesis dan preparasi GO
yang digunakan merupakan metode LSE dan pengembangan metode baru
dalam sintesis GO, yaitu metode RCMS. Metode RCMS menggunakan
bantuan deterjen dengan kandungan surfaktan 19%. Untuk menentukan tingkat

keberhasilan dalam preparasi dan sintesis GO digunakan uji UV-Vis.

D. Rumusan Masalah
Dari batasan masalah yang telah diidentifikasi, maka perumusan
masalah dari penelitian ini adalah:
1. Bagaimana cara mensintesis GO dengan metode LSE dan RCMS?
2. Bagaimanakah hasil sintesis GO dengan metode LSE dan RCMS?
3. Bagaimanakah pengaruh sonikasi langsung yang dilakukan pada metode
LSE?

4. Bagaimana pengaruh penggunaan kelereng pada metode RCMS?



E. Tujuan Penelitian
Tujuan dari penelitian ini adalah:
1. Melakukan sintesis GO dengan metode LSE dan metode RCMS dengan
bahan dasar batang karbon limbah baterai Zn-C
2. Mengetahui hasil sintesis GO dengan metode LSE dan metode RCMS
berdasarkan hasil uji spektrofotometer UV-Vis.
3. Mengetahui pengaruh sonikasi langsung pada metode LSE.

4. Mengetahui pengaruh penggunaan kelereng pada metode RCMS.

F. Manfaat Penelitian
Beberapa manfaat yang dapat diambil dari penelitian ini adalah:
1. Dapat ikut berperan dalam kegiatan daur ulang limbah berbahaya menjadi
material yang berdaya guna tinggi.
2. Tersedianya bahan yang bermanfaat yang berasal dari limbah.

3. lkut serta dalam pengembangan metode preparasi dan sintesis GO.
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A. Deskripsi Teori

1.

Nanosains dan Nanoteknologi

Nanosains dan nanoteknologi merupakan ilmu yang telah
berkembang sejak dekade ini karena meningkatnya metode sintesis dan
karakterisasi dari nanomaterial. Nanoteknologi berhubungan dengan
sintesis, karakterisasi, pengembangan, dan penelitian struktur material
pada ukuran nano (1 nm = 10° m). Sifat fisis dan kimiawi dari
nanomaterial dapat berbeda secara signifikan jika dibandingkan dengan
material pada ukuran besar (bulk) dengan komposisi yang sama (Rao,
2006: 13).

Bidang ilmu nanoteknologi dipandang sebagai cara yang dapat
memberi perubahan besar terhadap peradaban manusia di abad ke-21. Sifat
elektronik, sifat magnetik, sifat optik, dan reaktivitas katalitik baru akan
dijumpai dalam material berukuran skala nano. Sifat baru ini tidak
dijumpai pada material berukuran lebih besar dari 100 nanometer. Salah
satu alasan utama yang menentukan perubahan sifat ini, yaitu
meningkatnya luas permukaan material ukuran nanometer (Budianto,

2015: 9).



2. Material Graphene

a.

Graphene

Graphene adalah susunan lapisan tunggal dari atom karbon
yang tersusun dalam bentuk dua dimensi (2D) dengan Kisi berbentuk
sarang lebah, dan merupakan bahan dasar dalam susunan material
graphite. Untuk bentuk dimensi lainnya yaitu dikemas dalam bentuk

0D fullerens, dalam 1D nanotube dan dalam bentuk 3D graphite.

Gambar 1. Struktur graphene kisi sarang lebah (Geim, 2007: 1).

Keistimewaan graphene antara lain mobilitas elektron yang
tinggi (200.000 cm? V1 s1), efek Quantum Hall pada suhu ruangan,
transparansi optik yang baik (97.7%), luas permukaan spesifik (2630
m?), modulus elastis 0,25 TPa, konduktivitas termal yang sangat baik
(5.000 Wm™ K1), dan kekuatan sebesar 42 N m. Keistimewaan dari
graphene yang menjadikan material ini sangat diminati untuk
pembuatan barang-barang yang lebih berkualitas, sebagai contoh

untuk pembuatan barang elektronik (Brownson, 2014: 19).



b. Graphene-oxide (GO)

Graphene-oxide (GO) merupakan modifikasi preparasi
graphene secara kimiawi dengan oksidasi dan eksfoliasi yang disertai
dengan modifikas oksidatif dari bidang basal. GO tersusun oleh
lapisan tunggal yang berisikan oksigen yang tinggi dari pada
graphene, dengan perbandingan atom C/O kurang dari 3,0 dan
mendekati 2,0. Bagaimanapun juga, bentuk ini sering direduksi secara

kimiawi ataupun elektrokimia sebelum digunakan (Elseveir, 2013: 4).

Gambar 2. Struktur GO yang termasuk pada cincin benzene
(Li, 2014: 140)
c. Graphite

Graphite memiliki struktur lapisan yang terdiri atas cincin
atom karbon yang beranggotakan 6 atom yang mirip benzene yang
terkondensasi tanpa atom hidrogen. Jarak karbon-karbon dalam
lapisan adalah 142 pm dan ikatannnya memiliki karakter ikatan
rangkap, analog dengan senyawa aromatik. Karena jarak antar lapisan
adalah 335 pm dan lapis-lapis tersebut diikat oleh ikatan yang relatif
lemah yakni gaya Van der waals, lapisan-lapisan ini dengan mudah

akan saling menggelincir bila dikenai gaya. Hal inilah yang



merupakan asal mula sifat lubrikasi graphite. Berbagai molekul
seperti logam alkali, halogen, halida logam, dan senyawa organik
dapat menginterkalasi lapisan graphite dan membentuk senyawa
interkalasi. Graphite memiliki sifat semi-logam, konduktivitasnya
102 Qcm paralel dengan lapisan dan hantarannya sekitar 100 kali

lebih kecil dalam arah gerak lurus lapisan.

imiiad

Gambar 3. Struktur material graphite (Saito, 1996: 63)

3. Metode Preparasi dan Sintesis GO

a.

Mechanical Exfoliation (ME)

Metode ME dipandang sebagai salah satu metode yang paling
populer dan sukses untuk sintesis lapisan tunggal atau beberapa
lapisan graphene. Metode ini dikenal juga sebagai “metode plester”.
Metode ini dianggap mudah karena dilakukan hanya dengan
mengelupas lapisan graphite menggunakan gaya adesi pada plester.
Jumlah lapisan graphene yang terbentuk dapat diperkecil dengan
menambah pengulangan pada pengelupasan plester. Lapisan

graphite yang tertinggal pada plester masih mengandung beberapa



lapisan kristal graphene dan sangat sulit serta memakan banyak
waktu untuk memisahkan lapisan graphene menjadi lapis tunggal.
Namun metode ini dipandang cocok untuk mengetahui sifat fisis
graphene karena mudah, murah dan menghasilkan lembaran

graphene dengan kualitas tinggi.

Chemical Exfoliation (CE)

Salah satu metode lain yang umum digunakan untuk sintesis
graphene dengan kualitas baik dan murah adalah metode CE. Hal ini
termasuk dengan penggunaan suara ultrasonik pada larutan dan tahap
interkalasi. Pada metode ini penggunaan suara ultrasonik dibantu juga
dengan larutan air-surfaktan sebagai pelarut graphite. Metode CE
telah dikenal luas karena metode ini memungkinkan dilakukan tanpa
zat tambahan dalam pelarut organik yang mempunyai afinitas tinggi
untuk graphite dimana ultrasonik digunakan untuk memberikan
energi pada pembelahan lapisan graphene. Keberhasilan penggunaan
ultrasonik dipengaruhi oleh pemilihan pelarut dan surfaktan yang

diiringi dengan frekuensi , amplitudo dan waktu sonikasi.

Reduksi GO (RGO)
Metode ini merupakan metode populer yang lainnya dalam
sintesis graphene yang berbentuk larutan melewati fase GO. GO

diproduksi melalui graphite oxide yang mana dapat di sintesis dengan



banyak cara. Sebagai contoh metode Hummers yang menggunakan
perendaman graphite didalan larutan asam sulfat dan pottasium
permanganate untuk menghasilkan graphite oxide. Pengadukan dan
sonikasi pada graphite oxide dilakukan untuk memperoleh GO lapis
tunggal. Hal ini mengindikasikan bahwa kelompok fungsi GO
merupakan hidrofilik sehingga memungkinkan terjadinya dispersi
dalam larutan air. Kemudian GO secara kimiawi, termal, atau

elektrokimia direduksi menghasilkan graphene.

Chemical Vapor Deposition (CVD)

Salah satu metode pembuatan graphene yang menarik adalah
CVD. Metode ini terlihat cocok untuk aplikasi dalam eletrokimia
dengan mengacu pada keseragaman lembaran graphene dengan
kristal berkualitas tinggi dan luas permukaan yang lebar sehingga
memungkinkan untuk pembuatan dalam jumlah besar. Ditambah lagi,
metode CVD graphene menghasilkan bentuk zat padat yang dapat

diolah untuk digunakan pada tujuan tertentu (Brownson, 2014: 6-13).

Liquid Phase Exfoliation (LPE)

Graphite dapat dieksfoliasi dengan baik dalam bentuk larutan
menggunakan suara ultrasonik untuk memecahkan lapisan-lapisan
graphite. LPE pada dasarnya terjadi pada tiga tahap : 1) dispersi

graphite pada pelarut , 2) eksfoliasi , dan 3) pemurnian. Metode LPE
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dibagi menjadi 2 jenis, yaitu metode LPE dengan dan tanpa bantuan
surfaktan. Metode LPE dengan surfaktan menjelaskan bahwa
pengelupasan graphene dapat diproduksi oleh eksfoliasi dari
surfaktan pada graphite melalui dispersi kimiawi, dilanjutkan dengan
ultrasonikasi pada larutan organik. Sedangkan metode LPE tanpa
surfaktan menjelaskan bahwa pada proses sonikasi, terdapat gaya
pengikisan dan kavitasi yang menyebabkan kemunculan dan
pemecahan gelembung berukuran mikrometer yang mengakibatkan
eksfoliasi pada material yang berukuran besar (bulk). Proses sonikasi
langsung tanpa bantuan surfaktan pada larutan graphite dapat disebut

juga dengan metode liquid sonication exfoliation (LSE) (Ciesielski,

2013: 5).
& & +
.. =T ® e - o ¥
iquid-phase exioliation ‘
graphite y
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Gambar 4. Teknik LPE dengan sonikasi langsung (LSE) dan
penggunaan bantuan dari surfaktan (Ciesielski, 2013:
5).
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4. Sonikasi/Ultrasonikasi

Sejak karakteristik yang luar biasa dari graphite diketahui,
beberapa metode untuk preparasi telah dikembangkan. Disamping
produksi kimia graphene dari graphene oxide dengan banyak proses, yang
mana dibutuhkan reduktor dan oksidator yang sangat kuat. Ditambah lagi,
graphene yang terbuat dari kondisi kimia ini sering mengandung banyak
perbedaan setelah hasil reduksi dibandingkan dengan graphene yang
diperoleh dengan metode lain. Bagaimanapun juga, sonikasi terbukti
menjadi alternatif untuk membuat graphene dengan kualitas tinggi, tetapi
pada umumnya pembuatan graphene adalah sebuah langkah mudah.
Untuk memberikan sebuah contoh: graphite ditambahkan kedalam
campuran asam organik yang ditambahkan air, alkohol dan air, lalu
campuran akan dikenai gelombang ultrasonik. Asam bekerja sebagai
“molecular wedge” yang akan memisahkan lembaran graphene dari
induknya graphite. Dengan proses mudah ini, graphene kualitas tinggi
yang terdispersi dalam air tercipta. (An et al, 2010)

Penggunaan gelombang ultrasonik berdasarkan rentangnya yang
luas ini dibagi menjadi dua bagian. Bagian pertama adalah suara
beramplitudo rendah (frekuensi lebih tinggi). Gelombang beramplitudo
rendah ini secara umum digunakan untuk analisis pengukuran kecepatan
dan koefisien penyerapan gelombang pada rentang 2 hingga 10 KHz.
Bagian kedua adalah gelombang berenergi tinggi dan terletak pada

frekuensi 20 hingga 100 KHz. Gelombang ini dapat digunakan untuk
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pembersihan, pembentukan plastik, dan modifikasi bahan-bahan organik
maupun anorganik (Rani, 2015).

Ultrasonik dengan frekuensi 20-100 kHz diketahui mempunyai
efek signifikan dalam mempercepat berbagai proses kimia dan fisika
(Leong et al.,, 2011). Efek penggunaan ultrasonik dalam proses
pembersihan (cleaning), ekstraksi atau pemurnian suatu senyawa adalah
waktu proses lebih singkat dan peningkatan kualitas produk (Chemat et
al., 2011; John, 2002). Gelombang ultrasonik kekuatan tinggi diketahui
mampu merusak atau mengikis dinding sel atau permukaan bahan padat
(John, 2002). Pada reaktor ultrasonik, gelombang ultrasonik digunakan
untuk menimbulkan efek Kkavitasi akustik; yaitu pembentukan,
pertumbuhan, dan pecahnya gelembung dalam medium cairan. Ketika
gelembung kavitasi pecah di dekat atau pada permukan padat maka
permukaan padat akan memberikan resistensi terhadap aliran cairan. Hal
ini menyebabkan cairan mikrojet mengarah ke permukaan padat dengan
kecepatan mendekati 400 km/h (Suslick, 1995). Dampak dari mikrojet ini
sangat kuat, antara lain dapat mengupas (peeling) permukaan, mengikis,

atau memecah dinding sel (Vilkhu, 2008; Baig, 2010).

. Tweeter Piezoelectric

Piezoelectric berasal dari bahasa Yunani yaitu piezo yang artinya
tekanan dan electric yang artinya listrik. Piezoelectric pertama Kkali

ditemukan pada tahun 1880 oleh dua orang bersaudara Pieze Curie dan
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Jacques Curie. Piezoelectric baru dapat diaplikasikan untuk alat-alat
industri pada tahun 1950 setelah melalui proses yang panjang

(www.academica.edu).

Piezoelectric merupakan fenomena listrik yang dihasilkan dari
material padat dan kristal yang ditekan dan ditarik. Proses reversible dalam
bahan menunjukkan efek piezoelectric langsung (direct piezoelectric
effect) yaitu menghasilkan tegangan listrik akibat adanya tekanan
mekanik. Efek piezoelectric terbalik (converse piezoelectric effect) yaitu
menghasilkan tekanan akibat adanya tegangan listrik sehingga

menyebabkan terjadi peubahan dimensi.

Gambar 5. Piezoelectric

Tweeter piezoelectric dapat menghasilkan gelombang suara
ultrasonik dengan frekuensi di atas 20 kHz, ketika sebuah sinyal listrik
diberikan pada benda tersebut. Kelebihan yang dimiliki oleh tweeter
piezoelectric ini dapat diaplikasikan sebagai sumber gelombang suara
ultrasonik pada sebuah rangkaian alat ultrasonikasi sederhana (Suwarno,

2009).
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6. Bahan Sintesis Graphene Oxide

a.

Batang Karbon Baterai Zinc Carbon (Zn-C)

Baterai Zn-C telah dikenal lebih dari berabad-abad yang lalu.
Ada 2 jenis baterai Zn-C yang dikenal baik dipasaran yaitu Leclanché
dan zinc chloride. Kedua jenis baterai ini banyak digunakan pada
peralatan-peralatan elektronik portabel diseluruh dunia karena

harganya yang murah dan ukurannya yang praktis.
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Tap washer ——( _(

Wax ring seal ——

—— Support washer
Asphalt seal — |
Anode (Zin¢ can) =

|~ Cathode mix=
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diaxide, carbon,
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Paper
flour, starch,
alectrolyte

— Aur space

Zinc can
Kraft

Label

Jacket-labeled
polyethylene
bonded tube

Plastic film
Paper separator

Cup and star bottom

Gambar 6. Struktur baterai Zn-C

Batang karbon pada baterai Zn-C berbentuk silinder yang
dimasukkan pada campuran bobbin dan berfungsi sebagai kolektor
arus. Batang karbon dibuat dengan memadatkan karbon, graphite, dan
bahan pengikat, kemudian dibentuk dengan ekstrusi (pembuatan
bahan dengan penampang tetap) dan pemanasan. Batang karbon ini

dirancang untuk memiliki hambatan yang kecil (Linden, 2001: 198).
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Surfaktan

Surfaktan (Surfactants ‘Surface active agents’) adalah
senyawa organik dengan setidaknya 1 kelompok lyophilic (‘solvent-
loving’) dan 1 kelompok lyophobic (‘solvent-fearing’) di dalam
molekul. Ketika surfaktan secara umum digunakan dalam air atau
sebuah larutan, kemudian muncul istilah hydrophilic dan
hydrophobic. Dalam istilah sederhananya, sebuah surfaktan
mengandung setidaknya 1 gugus non-polar dan 1 gugus polar (atau
ionik) dan di digambarkan seperti pada gambar 7.

Struktur surfaktan

Kepala, bersifat hidrofilik —»

<«— Ekor, bersifat hidrofobik
/

Gambar 7. Garﬁbaran sifat Hydrophile dan hydrophobe
(Richard, 2006: 1-2)

Surfaktan dibagi menjadi empat bagian penting dan digunakan
secara meluas pada hampir semua sektor industri modern. Jenis-jenis
surfaktan tersebut adalah surfaktan anionik, surfaktan kationik,
surfaktan nonionik dan surfaktan amfoterik (Porter, 2000)

Klasifikasi surfaktan berdasarkan muatannya dibagi menjadi empat

golongan, yaitu (Suparno, 2012):
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1. Surfaktan anionik yaitu surfaktan yang bagian alkilnya terikat
pada suatu anion (negatif). Contohnya adalah garam alkana
sulfonat, garam olefin sulfonat, garam sulfonat asam lemak rantai
panjang.

2. Surfaktan kationik yaitu surfaktan yang bagian alkilnya terikat
pada suatu kation (positif). Contohnya adalah garam alkil
trimethil ammonium, garam dialkil-dimethil ammonium dan
garam alkil dimethil benzil ammonium.

3. Surfaktan non-ionik yaitu surfaktan yang bagian alkilnya tidak
bermuatan. Contohnya ester gliserin asam lemak, ester sorbitan
asam lemak, ester sukrosa asam lemak, polietilena alkil amina,
glukamina, alkil poliglukosida, mono alkanol amina, dialkanol
amina, dan alkil amina oksida.

4. Surfaktan amfoter vyaitu surfaktan yang bagian alkilnya
mempunyai muatan positif dan negatif. Contohnya surfaktan
yang mengandung asam amino, betain, dan fosfobetain.

Fungsi surfaktan sebagai bahan pembersih terkandung dalam
deterjen. Deterjen adalah surfaktan anionik dengan gugus alkil
(umumnya C9-C15) atau garam dari sulfonat atau sulfat berantai
panjang dari natrium (RSO3- Na+ dan ROSO3- Na+) yang berasal
dari minyak nabati atau minyak bumi.

Jenis surfaktan yang biasa terkandung dalam deterjen

diantaranya adalah alkyl benzene sulfonate (ABS), linear
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alkylbenzene sulfonate (LAS), dan lain-lain. ABS adalah surfaktan
yang mampu menghasilkan busa. ABS termasuk surfaktan jenis keras,
molekulnya sulit diuraikan oleh mikroorganisme sehingga limbahnya
menimbulkan buih tetap di air (masih aktif) dan menyebabkan
pencemaran air. Linear alkylbenzene sulfonate (LAS) adalah jenis
surfaktan yang ramah lingkungan. LAS adalah agen pembersih utama
yang digunakan dalam sebagian besar deterjen dengan konsentrasi
(20-25)% (Ardiyati, 2014).

Penggunaan molekul organik seperti surfaktan, dapat
meningkatkan eksfoliasi graphite menjadi graphene, terutama ketika
sebuah molekul memilih energi adsorbsi yang tinggi pada bidang
basal graphene, dan terutama menjadi lebih tinggi daripada salah satu
pelarut molekul yang berinteraksi dengan graphene. Penggunaan
surfaktan dapat juga menstabilkan graphene tereksfoliasi didalam air
dan pelarut organik, dimana { (zeta) merupakan potensial dari
surfaktan terlapisi nano-graphene dengan kendali konsentrasi

terdispersi (Ciesielski, 2013: 6).
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Tabel 1. Tabel komposisi deterjen dari beberapa negara

Composition (%)

United States, South America,
Ingredients Canada, Australia ~ Middle East, Africa Europe Japan
Surfactants 8-20 17-32 8-20 19-25
Foam boosters 0-2 0-3
Foam depressants 0.3-5 1-4
Builders
Sodium triphosphate 25-35 20-30 20-35 0-15
Mixed or nonphosphate 15-30 25-30 20-45 0-20
Sodium carbonate 0-50 0-60 5-20
Antiredeposition agents 0.1-0.9 0.2-1 0.4-15 1-2
Anticorrosion agents 5-10 5-12 5-9 5-15
Optical brighteners 0.1-0.75 0.08-0.5 0.1-0.75 0.1-0.8
Bleach 15-30 0-5
Enzymes 0-0.75 0-0.5
Water 6-20 6-13 4-20 5-10
Fillers 20-45 10-35 5-45 30-45

(J.Farn, 2006: 49)

7. Spektrofotometer UV-Vis

a.

Prinsip Kerja

Spektroskopi UV-Vis mempelajari tentang transisi elektronik
dari molekul yang menyerap cahaya pada daerah UV dan tampak dari
spektrum elektromagnetik. Spektroskopi UV- Vis digunakan untuk
mengukur absorbansi atau transmisi pada padatan atau larutan yang
transparan. Prinsip kerja dari alat ini yaitu sebuah sinar akan
ditembakkan ke sampel yang diuji. Sinar yang menembus (melewati)
sampel akan ditangkap oleh detektor. Rentang panjang gelombang
yang digunakan pada spektrometer UV-VIS yaitu 200-800 nm. Sinar
yang yang tidak diteruskan menembus sampel diserap oleh beberapa

molekul dalam sampel mengindikasikan struktur dan ikatan Kimiawi
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yang akan diwujudkan dalam bentuk puncak pada panjang gelombang
tertentu. (Sharma, 2015: 40)

Radiasi UV-Vis yang diabsorbsi oleh bahan akan
mengakibatkan terjadinya transisi elektronik. Elektron-elektron dari
orbital dasar akan tereksitasi ke orbital yang lebih tinggi. Apabila
radiasi atau cahaya putih dilewatkan pada suatu material, maka radiasi
dengan panjang gelombang tertentu akan diserap (absorpsi) secara
selektif dan radiasi lainnya akan diteruskan (transmisi). Diagram
sederhana spektrometer UV-Vis dapat dilihat pada Gambar 8 (Efelina,
2015). Hasil dari karakteriasi menggunakan UV-Vis adalah grafik

hubungan antara absorbansi dengan panjang gelombang.

Read Out

detektor
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pendispersi atau
penyebar cahaya
O slit atau

sumber cahaya  pintu masuk
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sel sampel

slit atau
pintu keluar

Gambar 8. prinsip kerja spektrofotometer UV-Vis

Data Uji Karakterisasi GO dengan Spektrofotometer UV-Vis
Sintesis graphene yang dikarakterisasi dengan UV-Vis

absorbtion spectroscopy. UV-Vis-NIR menunjukkan spektrum GO

yang tercampur dengan air tercatat transisi dari keadaan ground

(ground state) ke keadaan lebih tinggi (excited states) dari
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chromophores didalam sampel. Spektrum yang diperoleh dengan
karakteristik puncak absorbansi yang tajam pada panjang gelombang
233 nm dan tepi melebar pada ~290 — 305 nm. Puncak absorbansi
pada ~233 nm telah ditandai sebagai transisi =—n* dari ikatan C = C.

Grafik dapat dilihat pada gambar 9 (Saxena, 2011: 4).
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Gambar 9. Grafik hasil UV-Vis GO (Saxena, 2011: 4).

UV-VIS spectra dari GO pada gambar 10 menunjukkan
sebuah puncak maksimum pada sekitar 223 nm, sesuai dengan
transisi T—7* untuk ikatan aromatik C — C. Puncak absorbsi untuk

GO yang sudah tereduksi berada pada 270 nm (Nanoinnova).
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Gambar 10. Grafik hasil UV-Vis RGO dan GO (Nanoinnova)

Spektroskopi UV-Vis digunakan dalam mempelajari derajat
oksidasi untuk GO dan sampel fungsional GO. Amax dari spektrum
UV-Vis digunakan untuk mengetahui derajat residual konjugasi
dalam GO murni dan fungsional. Sebuah  Amax Yang lebih tinggi
dalam spektrum mengindikasikan bahwa sedikit energi yang telah
digunakan untuk transisi elektronik yang merupakan indikasi dari
pemulihan konjugasi. Spektrum menunjukkan bahwa puncak
absorbsi dari GO pada 230 nm. Transisi t=—n* dari C — C, ikatan
C = C ada dalam daerah hibrid sp? dari GO yang merupakan

penyebab utama munculnya puncak ini (Javed, 2015: 6).
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Gambar 11. Grafik hasil UV-Vis GO (Javed, 2015: 6).

Puncak absorbansi GO pada 230 nm bergeser menjadi 270

nm, menandakan adanya konjugasi elektronik didalam lembaran

graphene tereduksi yang dibangkitkan pada reduksi GO (Choi,

2010: 3).
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Gambar 12. Grafik GO dan RGO (Choi, 2010: 3).

Sintesis graphene tereduksi dapat diketahui dengan

spektroskopi  UV-Vis. Spektrum UV-Vis dari GO dalam air

menunjukkan sebuah puncak absorbansi pada 230 nm. Setelah

direduksi dengan AA, puncak graphene tereduksi menjadi pada 260
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nm. Absorbsi graphene tereduksi yang berubah dari 230 nm menjadi
260 nm, mengindikasikan bahwa konjugasi elektronik didalam

lembaran graphene kembali setelah reaksi (Zhu, 2012: 4).

1.04230nm

Absorbance

T T T T T T T
150 300 350 400 450 SO0 S50 edd

‘Wavelength / nm

Gambar 13. Grafik UV-Vis (a) GO , (b) graphene dalam air (Zhu,
2012; 4)

Hasil mengkarakterisasi menggunakan spektrometer UV-
Vis yang dilakukan Murat (2011) dalam mensintesis material
graphene menggunakan metode LE yang dikombinasikan dengan
metode elektrolisis dalam dapat dilihat pada Gambar 14. Puncak
diamati pada panjang gelombang antara 250 nm sampai 350 nm
yang merupakan karakter dari graphene atau graphene oxide

(Murat, dkk. 2011).
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Gambar 14. Spektrum absorpsi UV-Vis dengan metode LE dan
elektrolisis (Murat, dkk. 2011).
8. Scanning Electron Microscope (SEM)

Scanning Electron Microscope (SEM) digunakan untuk
mengetahui  morfologi  permukaan bahan. Karakteristik bahan
menggunakan SEM dimanfaatkan untuk melihat struktur topografi
permukaan, ukuran butir, cacat struktural, dan komposisi pencemaran
suatu bahan. Hasil yang diperoleh berupa scanning electron macrograph
yang menyajikan bentuk tiga dimensi berupa gambar atau foto.

Prinsip kerja dari SEM berupa suatu sumber elektron dari filamen
yang terbuat dari tungsten memancarkan berkas elektron. Tungsten
biasanya digunakan pada electron gun karena memiliki titik lebur tertinggi
dan tekanan uap terendah dari semua logam, sehingga memungkinkan
dipanaskan untuk emisi elektron. Berkas elektron difokuskan oleh satu
atau dua lensa kondensor ke titik yang diameternya sekitar 0,4 nm sampai
5 nm. Permukaan bahan yang dikenai berkas elektron akan memantulkan
kembali berkas tersebut atau menghasilkan elektron sekunder ke segala

arah arah. Scanning pada permukaan bahan yang dikehendaki dapat
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dilakukan dengan mengatur scanning generator dan scanning coils.
Elektron sekunder hasil interaksi antara elektron dengan permukaan
spesimen ditangkap oleh detektor SE (Secondary Electron) yang
kemudian diolah dan diperkuat oleh amplifier dan kemudian
divisualisasikan dalam monitor sinar katoda (CRT). Skema dasar SEM

disajikan pada gambar.
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Gambar 15. Skema dasar SEM (smallman,2000:157)

9. Energy Dispersive Spectrometry (EDS)
EDS digunakan untuk menentukan komposisi kimia suatu bahan.
EDS bekerja sebagai fitur yang terintegrasi dengan SEM dan tidak dapat
bekerja tanpa SEM. Prinsip kerja dari EDS adalah menangkap dan
mengolah sinyal flouresensi sinar-X yang keluar apabila berkas elektron

mengenai daerah tertentu pada bahan. Sinar-X tersebut dapat dideteksi
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dengan detektor zat padat yang dapat menghasilkan pulsa intensitas

sebanding dengan panjang gelombang sinar-X.

hamburan

Berkas elektron Sinar-X
| f\J
e sekunder e Auger
(Energi rendah)

| [emharan tlpn |

Elastis [ tidak elastis

Yang diteruskan

Gambar 16. hamburan dari elektron yang jatuh pada lembaran
tipis (Smallman. 2000:155)

Gambar memperlihatkan mengenai hamburan elektron-elektron
apabila mengenai spesimen. Interaksi antara elektron dengan atom pada
sampel akan menghasilkan pelepasan elektron energi rendah, foton sinar-
X, dan elektron auger yang kesemuanya bisa digunakan untuk
mengkarakterisasi material (Smallman, 2000: 156).

Elektron sekunder adalah elektron yang dipancarkan dari
permukaan kulit atom terluar yang dihasilkan dari interaksi berkas elektron
jatuh dengan padatan sehingga mengakibatkan terjadinya loncatan
elektron yang terikat lemah dari pita konduksi. Elektron auger adalah
elektron dari kulit orbit terluar yang dikeluarkan dari atom ketika elektron
tersebut menyerap energi yang dilepaskan oleh elektron lain yang jatuh ke

tingkat energi yang lebih rendah.
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Apabila berkas elektron mengenai sampel padat, maka sebagian
berkas yang jatuh tersebut akan dihamburkan kembali dan sebagian lagi
akan menembus sampel. Untuk sampel yang tipis maka sebagian besar
elektron akan diteruskan, beberapa elektron akan dihamburkan secara
elastis tanpa kehilangan energi dan sebagian lagi akan dihamburkan secara
tak elastis. Teknik ini juga dapat dimanfaatkan untuk mengamati unsur-
unsur pada daerah kecil permukaan bahan secara kualitatif dan semi
kuantitatif. Hal ini karena masing-masing unsur menyebar pada panjang

gelombang spesifik.

B. Kerangka Berpikir

Limbah baterai Zn-C masih sering dijumpai mengotori lingkungan
walaupun minat penggunaan jenis baterai ini telah sangat berkurang. Didalam
baterai Zn-C terdapat batang karbon yang tersusun oleh graphite dan dapat
digunakan untuk membuat material GO. Pembuatan material ini dapat
dilakukan dengan berbagai metode. Salah satunya menggunakan metode LSE
yang mana pada penelitian ini akan diketahui pengaruh dari perlakuan sonikasi
pada larutan serbuk graphite. Selain itu, dilakukan juga penelitian sintesis GO
dengan metode baru yaitu metode RCMS menggunakan variasi jumlah
kelereng dibantu dengan penggunaan surfaktan dalam deterjen konvensional.

Sintesis GO dengan metode LSE dilakukan menggunakan serbuk
graphite dengan variasi 0,4 gr; 0,6 gr; 0,8 gr; 1,0 gr; 1,2 gr; dan 1,4 gr yang

dilarutkan kedalam aquades sebanyak 100 ml. Pencampuran menggunakan
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pemblenderan selama 3 menit. Kemudian dilakukan sonikasi pada masing-
masing larutan graphite selama 6 jam pada frekuensi 30 KHz. Sintesis GO
dengan metode RCMS menggunakan serbuk graphite dan deterjen dengan
masing-masing massa 0,6 gr yang dilarutkan pada aquades sebanyak 100 ml.
Pencampuran dilakukan dalam termos dengan variasi jumlah kelereng 1, 3, 5,
7, dan 9 butir dengan diameter kelereng 1,65 cm. Kemudian dilakukan
pengocokan dengan termos berkapasitas 750 ml selama 1 menit. Uji
karakterisasi untuk metode LSE menggunakan uji spektrofotometer UV-Vis
dan SEM-EDX. Sedangkan pada metode RCMS menggunakan uji

spektrofotometer UV-Vis.
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BAB Il
METODE PENELITIAN

A. Tempat dan Waktu Penelitian

1.

Tempat Penelitian

a.

Sintesis GO dilaksanakan di laboratorium Koloid lantai 2 Jurusan
Pendidikan Fisika Universitas Negeri Yogyakarta.
Pengujian bahan  menggunakan  spektrofotometer UV-Vis
dilaksanakan di laboratorium Kimia Analitik lantai 2 Jurusan
Pendidikan Kimia Universitas Negeri Yogyakarta.
Pengujian bahan menggunakan SEM-EDX yang dilaksanakan di

LPPT Universitas Gadjah Mada.

Waktu Penelitian

Penelitian dilaksanakan pada 5 Mei 2016 sampai 22 Mei 2017.

B. Variabel Penelitian

1.

Variabel Bebas

a.

Metode LSE
Variabel bebas yang digunakan pada metode LSE adalah massa

serbuk graphite dari baterai Zn-C.
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b. Metode RCMS
Variabel bebas yang digunakan pada metode RCMS adalah
jumlah kelereng dengan diamater 1,65 cm yang dimasukan ke dalam

termos berkapasitas 750 ml.

2. Variabel Kontrol
a. Metode LSE
Variabel kontrol yang digunakan pada metode LSE adalah
volume aquades, waktu pemblenderan, frekuensi dan lama sonikasi.
b. Metode RCMS
Variabel kontrol yang digunakan pada metode RCMS adalah

volume aquades, massa serbuk graphite, dan massa deterjen.

3. Variabel Terikat
Variabel terikat untuk metode RCMS adalah puncak absorbansi
hasil uji UV-Vis. Sedangkan untuk metode LSE variabel terikatnya adalah
puncak absorbansi hasil uji UV-Vis dan gambar morfologi hasil uji SEM-

EDX.

C. Jenis Penelitian

Jenis Penelitian yang dilakukan untuk sintesis GO dengan metode

LSE dan RCMS adalah eksperimen.
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D. Alat dan bahan

1. Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah:

a. blender (1 set),
b. gelas beker 100 ml (4 buah),
c. gelas ukur (1 buah),
d. neraca digital (1 buah),
e. botol sampel (20 botol),
f.  kaca preparat (10 buah),
g. oven (1 buah),
h. tweeter piezoelectric (6 buah),
i. AFG sebagai pembangkit sinyal frekuensi (1 buah),
j. amplifier sebagai penguat sinyal dari AFG (1 buah),
k. termos air ukuran 750 mL (1 buah),
I.  kelereng dengan diameter 1,65 cm (10 butir),
m. alat penggiling (1 buah).
2. Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah:

a. aquades (5 liter),

b. batang graphite dari limbah baterai Zn-C (20 buah),

c. deterjen.
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E. Langkah kerja
1. Metode LSE
a. Mempersiapkan alat dan bahan.
b. Membuka baterai Zn-C, dan mengambil batang karbon yang

berada ditengah-tengah baterai Zn-C.

Gambar 18. Batang karbon baterai Zn-C

c. Menghaluskan batang karbon sampai menjadi butiran-butiran

halus.
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Gambar 19. Penggilingan batanMerai Zn-C
d. Menimbang serbuk karbon dengan variasi massa 0,2 gr ; 0,4 gr ;
0,6 gr;0,8¢gr;dan1,0qgr.
e. Mencampurkan masing-masing variasi massa dengan aquades
sebanyak 100 ml menggunakan blender dengan kecepatan rotasi

+12.000 rpm selama 3 menit.

4 £
Gambar 20. Pemblenderan serbuk graphite dengan aquades

f.  Melakukan sonikasi dengan frekuensi 30 kHz selama 6 jam pada
masing-masing larutan karbon.

g. Mendiamkan selama semalam larutan tersonikasi.
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2. Metode RCMS
a. Menimbang massa serbuk karbon dan surfaktan masing-masing
sebanyak 0,6 gr.
b. Mencampur karbon dan surfaktan dengan aquades sebanyak 100
ml ke dalam termos.
c. Memasukkan kelereng berdiameter 1,65 cm dengan variasi jumlah

1,3,5,7,dan 9.

Gambar 21. Kelereng g digunakan pada metode RCMS

d. Menutup rapat termos dan melakukan shaking secara random.
e. Mendiamkan hasil shaking selama semalam hingga terjadi

endapan.

Teknik Pengumpulan Data
1. Uji Karakterisasi UV-Vis
Sampel yang sudah didiamkan selama semalam akan muncul
endapan. Larutan yang terpisah dengan endapan sampel yang diuji
dengan spektrofotometer UV-Vis untuk mengetahui panjang
gelombang serapan dan puncak absorbansi. Rentang panjang

gelombang yang digunakan untuk uji UV-Vis berkisar pada 200-800
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nm. Rentang panjang gelombang ini dipilih karena pengujian sampel
menggunakan sinar UV yang berada pada rentang 200-400 nm dan

sinar tampak (Visible) pada rentang 400-800 nm.

2. Uji Karakterisasi SEM-EDX
Sampel yang sudah mengendap dioven sampai diperoleh
serbuk. Hasil serbuk di karakterisasi menggunakan SEM-EDX untuk

mengetahui morfologi dan kandungan unsur dalam sampel.

G. Teknik Analisa Data
1. Uji Karakterisasi UV-Vis

Hasil karakterisasi UV-Vis sampel sebelum dan sesudah
perlakuan sonikasi dengan metode LSE dibandingkan pada masing-
masing variasi massa. Kemudian dilakukan perbandingan hasil sonikasi
untuk masing-masing massa pada satu grafik. Hasil karakterisasi UV-
Vis sampel dengan metode RCMS dibandingkan pada masing-masing
variasi jumlah kelereng. Hasil karakterisasi masing-masing metode

kemudian dibandingkan dengan rentang panjang gelombang untuk GO.

2. Uji Karakterisasi SEM-EDX
Hasil karakterisasi dengan SEM-EDX akan diperoleh hasil
berupa gambar morfologi pada sampel. Jumlah lapisan pada GO lebih

sedikit daripada ketika masih berbentuk graphite. Hasil pengujian
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karakterisasi SEM-EDX berupa tabel persentase massa dan unsur yang

terkandung dalam larutan hasil sintesis material GO.
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H. Diagram Alir

[ Mulai ]
Sintesis GO Sintesis GO
dengan metode dengan metode
LSE RCMS
w h
Variasi massa Wariasi Jumlah
serbuk graphite Kelereng

[ Karakterisasi ]

I

k.

Uji UV-Vis Uji SEM-EDX

[ Pengolahan data dan analisa hasil }

h

=)

Gambar 22. Diagram alir
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN
Dalam penelitian ini dilakukan sintesis GO menggunakan 2 metode,
yaitu LSE dan RCMS. Sintesis GO dengan metode LSE menggunakan
gelombang ultrasonik dengan frekuensi 30 KHz tanpa bantuan deterjen dengan
variasi massa serbuk graphite: 0,4 gr; 0,6 gr; 0,8 gr; 1,0 gr; 1,2 gr; dan 1,4 gr.
Sedangkan untuk metode RCMS menggunakan serbuk graphite dan deterjen
dengan massa masing-masing 0,6 gr. Dalam proses shaking digunakan variasi

jumlah kelereng berdiameter 1,65 cm dengan variasi 1, 3, 5, 7, dan 9 butir.

A. Sintesis GO dengan metode LSE
Sampel hasil pencampuran diberikan perlakuan sonikasi dengan
frekuensi 30 KHz. Kemudian kedua sampel sebelum dan sesudah perlakuan
sonikasi dibandingkan. Hasil larutan sebelum dan sesudah sonikasi dapat

dilihat pada Gambar 23.

Gambar 23. Perbandingan larutan sebelum dan sesudah perlakuan
sonikasi. a) larutan graphite sebelum sonikasi. b)
larutan graphite setelah sonikasi.
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Berdasarkan Gambar 23, perlakuan sonikasi menyebabkan larutan
pada Gambar 23.b menjadi lebih keruh dibandingkan dengan larutan
sebelum dilakukan perlakuan pada Gambar 23.a. Pengkeruhan larutan
graphite disebabkan oleh semakin banyaknya lapisan graphite pada larutan
karena eksfoliasi oleh gelombang ultrasonik.

Perbedaan hasil sebelum dan sesudah perlakuan sonikasi juga dapat
dilihat menggunakan mikroskop cahaya Dinolite. Pengambilan foto
menggunakan mikroskop cahaya Dinolite menggunakan perbesaran 521x.
Pemilihan perbesaran ini dilandasi oleh tingkat kejelasan foto yang paling

baik. Hasil gambar dari mikroskop cahaya dinolite dapat dilihat pada

Gambar 24.

-

¥

n ¥

Gambar 24. Foto sampel sebelum dan sesudah perlakuan sonikasi pada
preparat menggunakan microskop cahaya dinolite pada

perbesaran 521x. a) sampel sebelum perlakuan sonikasi. b)
sampel sesudah perlakuan sonikasi.

Perbedaan perlakuan sonikasi berdasarkan foto dengan mikroskop
cahaya dinolite terdapat pada berkas cahaya yang dipantulkan oleh sampel.
Pada Gambar 24.a tidak banyak cahaya dari mikroskop yang dipantulkan

oleh sampel. Sedangkan pada Gambar 24.b, intensitas cahaya yang
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dipantulkan oleh sampel terlihat lebih banyak. Pantulan cahaya yang lebih
banyak pada Gambar 24.b dapat disebabkan oleh banyaknya jumlah partikel
kecil dan tipis di preparat, sehingga luas permukaan yang memantulkan

cahaya lebih banyak ketimbang dengan sampel sebelum perlakuan sonikasi.

. Pengujian Sampel LSE Menggunakan Spektrofotometer UV-Vis
Pengujian sampel larutan graphite menggunakan spektrofotometer
UV-Vis bertujuan untuk mengetahui panjang gelombang dan puncak
absorbansi dari larutan tersebut. Hasil karakterisasi ini akan berbentuk
grafik hubungan panjang gelombang dan absorbansi yang kemudian akan
dicocokkan dengan literatur berdasarkan penelitian-penelitian tentang GO
yang menyebutkan bahwa puncak absorbansi untuk rentang panjang

gelombang GO berada pada 223-270 nm.
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Gambar 25. Grafik hasil uji UV-Vis larutan graphite sebelum dan
sesudah perlakuan sonikasi dengan variasi massa. a)
massa 0,4 gr; b) massa 0,6 gr; ¢) massa 0,8 gr; d) massa
1,0 gr; e) massa 1,2 gr; f) massa 1,4 gr.

Gambar 25 menunjukkan hasil karakterisasi sampel larutan dengan
variasi massa (0,4 gr; 0,6 gr; 0,8 gr; 1,0 gr; 1,2 gr; dan 1,4 gr) sebelum dan
sesudah perlakuan sonikasi ditampilkan dalam bentuk grafik hubungan

antara absorbansi dengan panjang gelombang (nm). Rentang panjang

gelombang menggunakan rentang dari 200 sampai 800 nm.
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Pada masing-masing grafik dapat dilihat bahwa larutan sebelum
perlakuan sonikasi tidak terdapat kemunculan puncak absorbansi. Hal ini
mengindikasikan bahwa pencampuran serbuk graphite dengan
pemblenderan pada kecepatan +12000 rpm selama 3 menit tidak mampu
untuk mengeksfoliasi lapisan tebal graphite menjadi beberapa lapis saja.
Setelah dilakukan perlakuan sonikasi, terdapat pergeseran ke kanan (red
shift) untuk beberapa sampel. Pengaruh dari gelombang ultrasonik pada
proses sonikasi mengakibatkan terlepasnya lapisan tebal pada graphite yang
diikat oleh gaya Van der Walls yang kemudian menyebar ke seluruh bagian
sampel. Penyebaran lapisan graphite yang tereksfoliasi inilah yang
mengabsorbsi sinar yang dipancarkan pada spektrofotometer UV-Vis
sehingga menyebabkan munculnya puncak absorbansi pada karakterisasi
dengan spektrofotometer UV-Vis.

Grafik pada gambar 25.a dan gambar 25.b menunjukkan terjadinya
red shift (pergeseran merah) setelah dilakukan perlakuan sonikasi yang
berada pada panjang gelombang yang sama yaitu 221 nm dengan nilai
puncak absorbansi yang berbeda. Untuk absorbansi pada massa 0,4 gr
diperoleh hasil 1,91 dan untuk absorbansi pada 0,6 gr diperoleh nilai 2,122.
Posisi panjang gelombang untuk kedua variasi massa ini mendekati nilai
dari rentang panjang gelombang untuk GO, namun masih belum memenuhi
rentang tersebut sehingga belum dapat dikategorikan sebagai GO.

Grafik pada gambar 25.c dan 25.d juga menunjukkan terjadinya red

shift setelah dilakukan perlakuan sonikasi. Posisi panjang gelombang untuk
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variasi massa 0,8 gr berada pada 224 nm dan puncak absorbansi pada 3,261.
Sedangkan pada variasi massa 1,0 gr terjadi red shift pada posisi panjang
gelombang 227,5 nm dengan puncak absorbansi pada 3,742. Peningkatan
nilai absorbansi ini dapat diakibatkan oleh semakin banyaknya massa bahan
untuk dieksfoliasi, sehingga semakin banyak pula hasil eksfoliasi dari
gelombang ultrasonik. Dengan semakin banyaknya hasil eksfoliasi, maka
berkas sinar dari spektrofotometer UV-Vis juga semakin banyak yang
diserap oleh lapisan graphite yang tereksfoliasi. Kedua variasi massa ini
telah mencapai rentang panjang gelombang GO, sehingga dapat dikatakan
bahwa variasi massa 0,8 gr dan 1,0 gr merupakan GO.

Grafik pada gambar 25.e dan gambar 25.f tidak menunjukkan
adanya red shift. Kedua hasil karakterisasi pada sampel 1,2 gr dan 1,4 gr
setelah perlakuan sonikasi tidak jauh berbeda dengan hasil karakterisasi
sebelum perlakuan sonikasi. Hal ini dapat disebabkan karena terlalu
banyaknya massa yang digunakan pada pembuatan sampel yang
mengakibatkan proses eksfoliasi oleh gelombang ultrasonik tidak dapat
berjalan dengan sempurna. Dengan demikian dapat disimpulkan juga bahwa
ada batasan massa maksimal yang dapat dieksfoliasi oleh alat sonikasi
dalam penelitian ini. Hal ini dapat terlihat jelas jika grafik hasil karakterisasi
menggunakan spektrofotometer UV-Vis untuk larutan setelah perlakuan

sonikasi dibandingkan pada Gambar 26.
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Gambar 26. Grafik perbandingan hasil uji UV-Vis setelah perlakuan
sonikasi masing-masing variasi massa.

Dapat diamati pada Gambar 26 grafik perbandingan hasil uji UV-

Vis setelah perlakuan sonikasi tersebut bahwa puncak absorbansi mulai dari
variasi massa 0,4 gr mengalami peningkatan paling tinggi hingga variasi
massa 1,0 gr. Sedangkan pada massa 1,2 gr mengalami penurunan drastis.
Jika dibuat grafik absorbansi dengan dengan titik acuan puncak absorbansi
variasi massa 1,0 gr dapat semakin terlihat pola puncak absorbansi dari

variasi terendah hingga variasi tertinggi.
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Gambar 27. Grafik hubungan absorbansi dan massa pada larutan
tersonikasi dengan acuan massa 1,0 gr.

Grafik pada Gambar 27 menunjukkan hubungan antara absorbansi
dengan variasi massa. Pada grafik ini terlihat bahw pada variasi 0,4 gr
mengalami kenaikan absorbansi dengan titik puncak pada variasi 1,0 gr..
Titik puncak ini menunjukkan bahwa pada massa 1,0 gr terdapat banyak
lapisan graphite yang tereksfoliasi sempurna oleh proses sonikasi. Hal ini
dapat disimpulkan bahwa menggunakan metode LSE hasil GO yang paling
efektif berada pada variasi massa graphite 1,0 gr untuk aquades sebanyak

100 ml.

. Pengujian Sampel LSE Menggunakan SEM-EDX

Pengujian sampel LSE menggunakan uji SEM-EDX menghasilkan
gambar struktur morfologi permukaan dan kandungan unsur dari sampel
LSE. Sampel LSE yang dikarakterisasi merupakan sampel LSE sebelum

perlakuan sonikasi dan sesudah perlakuan sonikasi. Hasil SEM diperoleh
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gambar struktur morfologi untuk masing-masing sampel pada perbesaran

tertentu. Hasil karakterisasi SEM dapat dilihat pada gambar berikut.
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Gambar 28. Hasil uji SEM-EDX untuk sampel LSE. a) sampel LSE sebelum
sonikasi dengan perbesaran 1000x , b) sampel LSE sebelum
sonikasi dengan perbesaran 5000x, c) sampel LSE setelah
sonikasi dengan perbesaran 1000x, d) sampel LSE setelah
sonikasi dengan perbesaran 5000x.

Gambar 28 merupakan gambar morfologi permukaan dari sampel
LSE pada variasi massa 1,0 gr sebelum dan sesudah sonikasi pada
perbesaran 1000x dan 5000x. Morfologi permukaan pada pada Gambar 28.a
cenderung masih terlihat berlapis-lapis dengan bentuk bongkahan. Pada
gambar 28.b dapat dilihat pada daerah dengan lingkaran kuning bahwa

tumpukan lapisan masih banyak. Gambar 28.c menunjukkan morfologi

permukaan sampel yang mengalami beberapa pecahan. Pada gambar 28.d
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menunjukkan adanya daerah permukaan yang ditandai dengan persegi
berwarna kuning yang menunjukkan adanya transparansi lapisan. Hal ini
mengindikasikan bahwa morfologi lapisan tersebut merupakan lapisan yang
tipis karena dapat dilihat dengan jelas lapisan yang ada dibaliknya.
Transparansi pada hasil SEM ini menunjukkan sifat karakteristik dari GO,
sehingga hal ini menunjukkan bahwa sampel setelah dilakukan sonikasi
merupakan GO.

Pengaruh sonikasi yang dilakukan pada metode LSE menyebabkan
lapisan-lapisan graphene yang diikat oleh gaya Van der walls pada graphite
menjadi renggang atau bahkan cenderung lepas antar satu lapisan dengan
lapisan yang lainnya. Hal ini dapat dilihat pada hasil SEM-EDX untuk
sampel LSE setelah sonikasi pada perbesaran 5000x dengan posisi titik

perbesaran yang berbeda dengan gambar 28.d.
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Gambar 29. Hasil uji SEM-EDX sampel LSE setelah sonikasi dengan
perbesaran 5000x.
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Dapat kita lihat dari Gambar 29 bahwa lapisan-lapisan graphene
cenderung melebar, seakan-akan memisahkan diri dengan lapisan yang
lainnya. Pada gambar tersebut masih terlihat banyak lapisan namun pada

masing-masing lapisan sudah terdapat jarak yang signifikan.
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Gambar 30. Grafik hasil uji karakterisasi SEM-EDX yang
menunjukkan kandungan unsur dalam sampel.

Uji SEM-EDX juga memungkinkan untuk mengetahui kandungan
unsur dalam bahan yang dikarakterisasi. Berdasarkan hasil EDX pada
Gambar 30 untuk sampel LSE setelah sonikasi dapat diamati bahwa unsur
karbon (C) memiliki persentase massa yang paling besar yaitu 83,05%
dengan persentase atom 87,99% . Diikuti oleh persentase massa oksigen (O)

pada 13,43% dengan persentase atom 10,69%. Ada juga beberapa unsur
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penyusun yang lainnya dengan persentase massa dan persentase atom yang
kurang dari 1%. Berdasarkan persentase susunan atom mayoritas dapat
diamati bahwa hal ini bersesuaian dengan susunan atom pada GO, yang
mana atom karbon menunjukkan unsur utama penyusun bahan, dan atom
oksigen yang menunjukkan bahan dalam bentuk oksidanya. Unsur karbon

dan oksigen inilah yang menandakan bahwa bahan tersebut merupakan GO.

. Sintesis GO dengan metode RCMS

Metode RCMS merupakan metode menggunakan kelereng dan
surfaktan yang berasal dari deterjen untuk mengeksfoliasi lapisan-lapisan
graphene yang bertumpuk-tumpuk pada larutan graphite. Jumlah kelereng
yang digunakan pada metode RCMS ini divariasi menjadi 1,3,5,7, dan 9
butir. Untuk serbuk graphite dan deterjen yang digunakan dengan massa
masing-masing 0,6 gr.

Pencampuran yang dilakukan pada metode RCMS dengan
mencampur 0,6 gr graphite, 0,6 gr deterjen (kandungan surfaktan 19%) ke
dalam aquades sebanyak 100 ml menggunakan termos ukuran 750 ml.
Penggunaan aquades sebanyak 100 ml bertujuan untuk memberikan ruang
gerak bagi larutan dan juga kelereng pada proses pencampuran. Dalam
proses pencampuran ini menggunakan kelereng sebagai eksfoliator
tambahan selain deterjen. Teknik pencampuran dilakukan dengan
pengocokan (shaking) pada termos dalam rentang waktu 1 menit dengan

gerakan acak (random). Kandungan surfaktan yang ada dalam deterjen akan
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E.

melemahkan ikatan Van der walls pada lapisan graphene yang bertumpuk-
tumpuk. Kemudian kelereng dalam termos berperan sebagai eksfoliator
tambahan untuk seketika menghancurkan gaya ikatan tersebut. Sehingga
dapat diperoleh lapisan-lapisan tipis graphite Pencampuran Hasil shaking

secara kasat mata dapat dilihat pada gambar berikut.

Gambar 31. Hasil shaking dengan variasi jumlah kelereng. a) 1
butir kelereng, b) 5 butir kelereng, c) 9 butir kelereng.

Berdasarkan gambar terlihat perbedaan kepekatan pada masing-
masing variasi kelereng. Kepekatan tersebut dipengaruhi oleh jumlah
kelereng yang digunakan. Jumlah kelereng yang sedikit akan berbeda
dengan jumlah kelereng yang banyak dalam tingkat kepekatan. Hal ini dapat
disimpulkan bahwa semakin banyak jumlah kelereng yang digunakan, maka

akan semakin banyak partikel serbuk graphite yang tersebar dalam sampel.

Pengujian Sampel RCMS Menggunakan Spektrofotometer UV-Vis
Hasil karakterisasi sampel RCMS menggunakan spektrofotometer
UV-Vis menghasilkan grafik hubungan absorbansi dan panjang gelombang

(nm). Grafik tersebut dapat digunakan sebagai indikator larutan sampel
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RCMS memenuhi kriteria GO atau tidak. Hasil karakterisasi sampel RCMS

adalah sebagai berikut.
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Gambar 32. Hasil karakterisasi UV-Vis sampel RCMS dengan
variasi jumlah kelereng.

Hasil karakterisasi UV-Vis sampel dengan metode RCMS pada
Gambar 32 menunjukkan bentuk grafik yang cenderung sama. Posisi
panjang gelombang masing-masing variasi jumlah kelereng berada pada
posisi sekitar 230 nm yang mana termasuk pada rentang panjang gelombang
untuk GO 223-270 nm.

Hasil karakterisasi UV-Vis sampel metode RCMS dengan variasi
jumlah kelereng menunjukkan pengaruh penggunaan jumlah kelereng pada
nilai absorbansi maksimum untuk masing-masing variasi. Pada penggunaan

1 butir kelereng diperoleh absorbansi 3,85 pada panjang gelombang 232,5
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nm. Penambahan jumlah variasi kelereng menjadi 3 butir mengakibatkan
absorbansi naik menjadi 4,198 pada panjang gelombang 230,5 nm.
Penambahan nilai absorbansi ini menunjukkan bahwa terjadi eksfoliasi
lapisan graphite yang optimal, sehingga menghasilkan lapisan graphite
tereksfoliasi yang lebih banyak. Namun, pada variasi 5 butir kelereng terjadi
penurunan absorbansi yaitu pada puncak absorbansi 3,961 dengan panjang
gelombang pada 231,5 nm. Hal ini mengindikasikan bahwa proses
eksfoliasi tidak berjalan dengan optimal yang dapat disebabkan oleh kondisi
ruang gerak bagi kelereng yang semakin sempit karena semakin banyak
kelereng yang dimasukkan kedalam termos sehingga hasil dari eksfoliasi
tidak sebanyak pada variasi 3 butir kelereng. Pengaruh dari semakin
sedikitnya ruang gerak untuk kelereng terlihat pada variasi 7 butir kelereng
yang kembali mengalami penurunan absorbansi menjadi 3,492 dengan
panjang gelombang 230 nm. Hal yang berbeda terjadi pada variasi 9 butir
kelereng, yang mana mengalami sedikit kenaikan absorbansi menjadi 3,56
dengan panjang gelombang 230 nm.

Data panjang gelombang hasil karakterisasi UV-Vis untuk masing-
masing variasi jumlah kelereng tidak menunjukkan perbedaan yang
signifikan. Namun jika dilihat pada nilai puncak absorbansi menunjukkan
perbedaan yang cukup signifikan. Hal ini dapat disimpulkan bahwa
penggunaan deterjen dengan massa yang sama dengan serbuk graphite yaitu
sebanyak 0,6 gr cukup untuk memunculkan puncak absorbansi pada rentang

GO vyaitu 223-270 nm. Pengaruh dari variasi jumlah kelereng yang
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digunakan berada pada nilai puncak absorbansi yang diperoleh dari hasil
karakterisasi uji UV-Vis. Hal ini dapat semakin terlihat jelas apabila
dilakukan pengurangan hasil uji UV-Vis dari metode RCMS dengan hasil
uji UV-Vis dari deterjen dengan serbuk graphite tanpa menggunakan
kelereng sehingga diperoleh grafik penambahan nilai absorbansi

berdasarkan pengaruh variasi jumlah kelereng pada gambar 33.
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Gambar 33. Grafik penambahan nilai absorbansi berdasarkan
pengaruh variasi jumlah kelereng.

Pada Gambar 33 dapat dilihat bentuk grafik yang sedikit berbeda
dari grafik pada Gambar 32. Gambar 33 menunjukkan posisi panjang
gelombang yang relatif sama untuk masing-masing sampel. Pada variasi 1
butir kelereng menunjukkan posisi panjang gelombang pada 236,5 nm dan

absorbansi 1,019. Variasi 3 butir kelereng menunjukkan posisi panjang
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gelombang pada 237,5 nm dan absorbansi 1,511. Variasi 5 butir kelereng
menunjukkan posisi panjang gelombang pada 236 nm dan absorbansi 0,784.
Variasi 7 butir kelereng menunjukkan posisi panjang gelombang pada 237
nm dan absorbansi 0,162. Variasi 9 butir kelereng menunjukkan posisi
panjang gelombang pada 236,5 nm dan absorbansi 0,343. Berdasarkan hasil
absorbansi yang cenderung menunjukkan perbedaan yang signifikan, maka
dapat di buat grafik untuk mengetahui hubungan absorbansi dengan variasi

jumlah kelereng pada Gambar 34.
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Gambar 34. Grafik hubungan jumlah variasi kelereng dengan
penambahan puncak absorbansi

Grafik pada Gambar 34 menunjukkan hubungan jumlah variasi
kelereng dengan nilai puncak absorbansi. Pada penggunaan 1 butir kelereng
mengalami peningkatan nilai absorbansi hingga penggunaan 3 butir
kelereng. Kenaikan absorbansi mengindikasikan bahwa eksfoliasi graphite

oleh kelereng masih optimal. Namun, terjadi penurunan nilai absorbansi
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ketika memasuki variasi 5 dan 7 butir kelereng. Penurunan ini
mengindikasikan bahwa eksfoliasi yang dilakukan kelereng mengalami
penurunan kinerja yang mungkin dapat disebabkan oleh sempitnya ruang
gerak untuk jumlah kelereng yang semakin banyak. Dengan diperolehnya
nilai absorbansi maksimum pada variasi 3 butir kelereng, maka dapat
diambil kesimpulan bahwa eksfoliasi yang paling optimal pada metode
RCMS adalah variasi 3 butir kelereng, dan eksfoliasi yang tidak optimal
terjadi pada variasi 7 butir kelereng dikarenakan sempitnya ruang gerak

kelereng.
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BAB V
PENUTUP

A. Kesimpulan

1.

Telah dihasilkan GO dengan metode LSE dan RCMS berdasarkan hasil
uji UV-Vis yang ditandai dengan puncak absorbansi pada rentang
panjang gelombang GO yang mengindikasikan terjadinya eksfoliasi
pada sampel.

Hasil sintesis GO yang dikarakterisasi dengan spektrofotometer UV-
Vis pada metode LSE diperoleh hasil terbaik pada variasi 1,0 gr dengan
absorbansi tertinggi 3,742 pada panjang gelombang 227,5 nm. Untuk
metode RCMS diperoleh hasil terbaik pada variasi 3 kelereng dengan
absorbansi tertinggi 4,198 pada panjang gelombang 230,5 nm.
Sonikasi langsung pada metode LSE dapat menggeser puncak
absorbansi ke kanan (red-shift) karena terjadi eksfoliasi pada lapisan
graphite oleh gelombang ultrasonik dengan adanya batas massa
maksimum yang dapat dieksfoliasi.

Variasi jumlah kelereng pada metode RCMS menyebabkan eksfoliasi
pada lapisan graphite yang optimal pada jumlah 3 butir yang ditandai
dengan nilai absorbansi tertinggi, dan eksfoliasi yang kurang optimal
pada variasi 7 butir yang ditandai dengan nilai absorbansi terendah yang

dapat disebabkan oleh semakin sempitnya ruang gerak untuk kelereng.
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B. Saran

1.

Untuk penelitian selanjutnya pada metode LSE dapat dilakukan
pengembangan alat sonikasi sehingga gelombang ultrasonik dapat
menyebar lebih merata.

Untuk penelitian selanjutnya, sebaiknya dilakukan pengembangan
untuk alat pengocokan pada metode RCMS.

Penggunaan surfaktan pada metode RCMS dapat dilakukan

homogenisasi ukuran partikelnya dengan serbuk graphite.
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2. Hasil uji UV-Vis
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3. Hasil Uji SEM-EDX
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ZLF Method Standardless Quantitative Analysis

Fitting Coefficient : 0.1748
Element (kaW) HMzzz% Sigma Atom® Compound Mz=z=z% Czticn E

CK 0.277 83.05 0.22 B7.55 87_253¢
0K 0.BZE 13.43 0.31 10.€5 7.3245
Rl H 1.428 0.8 0.03 0.3Z 0.g878
5i K 1.73% 1.13 0.03 0.51 1.7187
5K Z.307 0.&8 0.0z 0.27 1.3118
Fe K £.358 0.73 0.04 0.17 1.0833
Zn K 8.&30 0.30 0.05 0.0& 0.4155
Total oo.00 100.00
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