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ABSTRAK

Solid Oxide Fuel Cell (SOFC) merupakan salah satu sel bahan bakar yang
menggunakan keramik dan Logam Tanah Jarang (LTJ) sebagai material utama.
Dalam penggunaannya, SOFC memiliki kekurangan yaitu kondisi temperatur
operasi tinggi (800°C-1000°C), maka dari itu saat ini sedang dikembangan material
SOFC yang dapat beroperasi di suhu menengah (500°C-800°C) dengan performa
yang bagus. GDC/LSCF-GDC merupakan salah satu kandidat sel simetrik yang
diyakini dapat diaplikasikan untuk SOFC suhu menengah. Tujuan penelitian ini
adalah membuat sel simetrik menggunakan elektrolit 10% Gadolinium doped
Cerium (GDCyo) dan katoda LSCF-GDC, menguji karakteristik serbuk elektrolit
GDCio dan mengetahui pengaruh variasi holding time sintering pada sifat porositas
dan densitas pelet GDCjo untuk sel simetrik GDC/LSCF-GDC. Serbuk elektrolit
GDC disintesis menggunakan metode sol-gel, lalu diuji karakteristik dengan
menggunakan XRD, TGA, FTIR dan SEM. Kemudian dicetak berbentuk pelet,
disintering dengan variasi holding time sintering 2 jam dan 5 jam, diuji densitas dan
porositas lalu dilapisi pasta katoda LSCF-GDC. Hasil karakterisasi menunjukkan
serbuk GDC)o memiliki ukuran partikel besar dan menggumpal dengan unsur kimia
paling dominan yaitu Cerium. Jenis ikatan N-H, C=C, C-N dan C-O terkandung
pada serbuk elektrolit GDCio, adanya fasa yang terbentuk yaitu Gadolinium dan
Cerium dengan jarak antar bidang rata-rata adalah 1,763 A dan ukuran diameter
kristal sekitar 25,089 nm. Pada uji termal menunjukkan terjadi kenaikan massa pada
awal pemanasan karena adanya proses oksidasi lalu mengalami dekomposisi di
suhu lebih tinggi. Proses sintering dengan holding time 5 jam merupakan waktu
yang optimal untuk menghasilkan elektrolit GDCio dengan porositas <1,1% dan
nilai densitas yaitu 98,8%.

Kata kunci: Fuel cell, SOFC, GDC)o, sel simetrik, katoda, elektrolit, XRD, TGA,
FTIR, SEM, porositas, densitas.
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PENDAHULUAN

1.1  Latar Belakang Masalah

Perkembangan ilmu pengetahuan dan teknologi saat ini cukup maju, baik
dalam bidang logam maupun non logam untuk keperluan industri. Kebutuhan akan
Logam Tanah Jarang (LTJ) di dunia dari tahun ke tahun semakin meningkat. Hal
ini dikarenakan LTJ memiliki banyak kegunaan di dalam kehidupan. Beberapa
industri menggunakan LTJ seperti industri elektronik, nuklir, optoelektronik,
superkonduktor, supermagnet, laser, komputer, keramik, fosfor dan baterai (Haxel
dkk., 2002). Dengan peningkatan kebutuhan akan logam tanah jarang serta
didukung meningkatnya efek rumah kaca dan pencemaran lingkungan yang
diakibatkan rendahnya efisiensi penggunaan bahan bakar fosil banyak peneliti yang
memanfaatkan LTJ sebagai material energi alternatif yaitu fuel cell.

Fuel cell atau sel bahan bakar adalah suatu alat untuk menghasilkan energi
listrik, air, dan panas dengan cara mengoksidasi bahan bakar secara elektrokimia
(Smith dkk., 2011). Fuel cell ini dapat mengubah energi kimia menjadi energi listrik
secara langsung dengan adanya pasokan bahan bakar berupa hidrogen dan zat
oksidannya berupa oksigen dari udara yang disalurkan ke dalam sel. Keunggulan
utama fuel cell adalah mempunyai efisiensi tinggi dari 40% sampai 80%, tidak
menimbulkan suara bising, dan mampu menanggapi dengan cepat terhadap
perubahan bahan bakar atau oksigen (Hasan, 2007). Sckarang ini dari beberapa
jenis fuel cell yang menjadi sumber energi alternatif, Solid Oxide Fuel Cell (SOFC)
merupakan jenis fuel cell yang difokuskan penclitiannya di dunia (Fu, 2014). Hal
ini dikarenakan SOFC mempunyai keunggulan yaitu efisiensi operasinya tinggi,
dapat menggunakan hidrogen, hidrokarbon, dan karbon monoksida sebagai bahan
bakar dan emisi bahan berbahaya yang dikeluarkan cukup rendah (Gwon dkk,
2016). Namun SOFC memiliki kekurangan yaitu kondisi temperatur operasi tinggi
sekitar 800-1000 °C yang dapat menyebabkan degradasi material secara kimia dan

fisika dan membatasi pemilihan material yang dapat digunakan (Hae Jin dkk, 2005).



Hal ini juga menyebabkan sistem yang digunakan untuk jangka panjang tidak stabil
dan memerlukan biaya yang tinggi. Oleh sebab itu, penurunan kondisi temperatur
operasi SOFC dari rentang 800°C-1000 °C (high temperature) ke 500°C-800°C
(intermediet temperature) menjadi suatu pilihan alternatif yang tepat karena tidak
hanya mereduksi degradasi fuel cell tapi juga memperluas pemilihan material
(Leng, 2008). Nyatanya, penurunan temperatur membuat polarisasi katoda
meningkat dengan tajam yang menyebabkan penurunan aktivitas elektrokimia
karena reaksi reduksi oksigen (Lei dkk., 2017). Untuk mengatasi permasalahan ini,
maka dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai bahan katoda yang memiliki
konduktivitas ionik dan elektronik yang tinggi serta memiliki kinerja baik dan
tinggi dalam rentang temperatur menengah (intermediet temperature).

Lanthanum Strontium Cobalt Ferrite (LSCF) merupakan salah satu jenis
katoda yang sering digunakan dalam SOFC. Dalam penggunaannya LSCF bisa
ditambahkan fasa kedua elektrolitnya membentuk katoda komposit dan contoh
elektrolit yang paling sesuai dengan LSCF yaitu Gadolinium Doped Cerium
(GDC). Hal ini dikarenakan LSCF mempunyai konduktivitas ionik dan
elektroniknya yang tinggi dan kompatibilitas termal dan kimia yang sangat baik
dengan GDC (Hae Jin dkk., 2005). Selain itu katoda komposit LSCF-GDC
memiliki manfaat dapat mengurangi tahanan polarisasi dari katoda LSCF murni
(Leng dkk., 2008).

GDC merupakan salah satu sel elektrolit yang berpotensi untuk SOFC pada
suhu operasi yang rendah. Elektrolit ini berbasis cerium yang merupakan bahan
terbaik untuk elektrolit pada temperatur menengah (Fuentes dan Baker, 2008).
Ceria (CeO2) yang didoping dengan unsur logam tanah jarang sangat potensial
untuk menghasilkan konduktivitas ionik yang lebih tinggi dibandingkan yttria-
stabilized-zirconia (YSZ) (Abdullah dkk., 2009). Doping adalah penambahan atom
asing ke dalam kisi kristal dengan jumlah yang kecil (Kuphaldt, 2010). Doping
biasanya mengganti kation valensi rendah dalam kisi untuk mempertahankan
netralitas muatan oksigen dan dapat mengubah sifat listrik material. Jika ceria
didoping dengan oksida tanah jarang yang bervalensi dua atau tiga, maka

kekosongan oksigen akan terbentuk didalam kisi sehingga meningkatkan



konduktivitas ionik (Sriyanti, 2009). Metode yang dipilih dalam sintesis GDC ini
adalah metode sol-gel yang menggunakan larutan sebagai medianya. Pada metode
ini larutan terjadi perubahan fase menjadi sol (koloid yang mempunyai padatan
tersuspensi dalam larutannya) dan kemudian menjadi ge/ (koloid tetapi mempunyai
fraksi solid yang lebih besar daripada sol). Metode ini mempunyai keunggulan yaitu
kemurnian yang tinggi, homogenitas komposisi yang baik di temperatur rendah
(Shao dkk., 2012).

Symmetric cells pada dasarnya harus terdiri dari katoda berpori yang
berfungsi sebagai elektrokatalis untuk reaksi reduksi oksigen, anoda sebagai katalis
oksidasi bahan bakar dan elektrolit yang berdensitas berperan sebagai membran
yang memungkinkan hanya bisa dilewati COs> , H', dan 0> (Su dkk., 2015). Hal
ini harus dipenuhi karena untuk mengatasi masalah seperti keracunan belerang dan
pengendapan karbon (Ruiz-Morales dkk., 2011). Berdasarkan teori-teori tersebut
maka dilakukanlah penelitian pembuatan symmetric cells dengan katoda LSCF-
GDC dan elektrolit GDC. Dalam pembuatan symmetric cells ini disyaratkan
elektrolit harus memiliki struktur tertentu maka dari itu penelitian ini difokuskan
pada parameter holding time sintering. Holding time sintering yang divariasikan

adalah 2 jam dan § jam.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang sebelumnya dirumuskan masalah sebagai

berikut :

1. Bagaimana karakteristik serbuk elektrolit GDC,o?

2. Bagaimana proses sintering yang optimal melalui variasi holding time
terhadap porositas dan densitas pelet elektrolit GDCio?

3. Bagaimana metode pelapisan pasta katoda LSCF-GDC di elektrolit GDCio?

4. Bagaimana membuat  symmetric  cells GDC/LSCF-GDC dengan
menggunakan metode sol-gel pada sintesis elektrolit GDCo ?

1.3 Batasan Masalah

Ruang lingkup masalah pada penelitian ini sebagai berikut



1. Jenis logam tanah jarang yang digunakan adalah Cerium nitrat heksahidrat
(Sigma Aldrich), Gadolinium nitrat heksahidrat (Sigma Aldrich) dan LSCF-
GDC (Sigma Aldrich).

2. Metode sintesis elektrolit GDCjo yang digunakan adalah metode sol-gel.

. A Karakterisasi sel elektrolit GDCyo dengan menggunakan instrumentasi
XRD, TGA, FTIR, dan SEM-EDX.

1.4  Tujuan Penelitian
Tujuan.i)enelitian ini sebagai berikut :
1. Mengetahui karakteristik serbuk elektrolit GDCio
2. Mengetahui proses sintering yang optimal melalui variasi holding time
terhadap porositas dan densitas pelet elektrolit GDCio.
3. Mengetahui metode pelapisan pasta katoda LSCF-GDC di elektrolit GDCjo.
4, Menghasilkan symmetric cells GDC/LSCF-GDC
1.5  Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat memberikan kontribusi kepada pihak terkait
mengenai sintesis sel elektrolit Gadolinium Doped Cerium (GDC) dan symmetric
cells dari LSCF-GDC untuk penggunaan SOFC (Solid Oxide Fuel Cell) sebagai
salah satu energi alternatif yang ramah lingkungan yang menjanjikan untuk

dikembangkan pada penelitian selanjutnya.

1.6  Sistematika Penelitian

Penulisan penelitian tugas akhir ini dibuat penyajian tersusun secara teratur
dan berurutan sehingga didapat kerangka alur pemikiran yang mudah difahami.
Sistematika penulisan dalam penilitian tugas akhir ini terdiri dari 5 bab dengan
urutan sebagai berikut :
Bab I Pendahuluan, menjelaskan latar belakang, rumusan masalah, batasan
masalah, tujuan penelitian, manfaat penelitan, dan sistematika penelitian.
Bab II Tinjauan Pustaka, berisi tinjauan pustaka mengenai fuel cell serta
kelebihan dan kekurangannya, jenis-jenis fuel cell, Solid Oxide FFuel Cell (SOFC),
SOFC pada temperatur menengah, komponen-komponen SOFC, alat-alat uji

karakterisasi SOFC



Bab ITI Metodologi penelitian, menguraikan prosedur sintesis material GDC yang
berfungsi sebagai elektrolit pada SOFC, pembuatan ink/jpasta katoda LSCF-GDC
dan serangkaian pengujian untuk mempelajari karakteristik bahan hasil sintesis.
Bab IV Hasil dan Pembahasan, menjelaskan data-data yang didapatkan dari
proses sintesa dan membahas hasil perhitungan atau analisa data karakterisasi.
Pembahasan dilakukan dengan melakukan perbandingan hasil uji dan literature
sehingga didapatkan hasil analisa yang mampu menjelaskan fenomena yang
didapatkan dari hasil-hasil percobaan.

Bab V Kesimpulan dan Saran, memberikan kesimpulan dari penelitian
berdasarkan hasil pembahasan, menyampaikan saran-saran yang diperlukan untuk

perbaikan penelitian lanjutan.



BAB I1

TINJAUAN PUSTAKA

2.1  Fuel cell

Fuel cell telah didemonstrasikan pada tahun 1839 oleh Sir William Robert
Grove, seorang ahli hukum merangkap sebagai ahli fisika amatir, dengan
melakukan pembalikan elektrolisa air, elektroda yang digunakan adalah platina.
Pada tahun 1932 Francis Bacon berhasil mengembangkan fuel cell (Suhada, 2001).
Fuel cell merupakan suatu piranti elektrokimia yang dapat mengubah energi kimia
menjadi energi listrik secara langsung dengan adanya pasokan bahan bakar
(hidrogen) dan zat oksidan (oksigen dari udara) yang disalurkan ke dalam sel
(Winter dan Brood, 2004). Sel bahan bakar serupa dengan mesin pembakar
(combustion engine) yakni memerlukan bahan bakar untuk menjalankannya,
namun serupa juga dengan baterai dimana mampu mengubah energi kimia menjadi
energi listrik secara langsung tanpa melalui proses pembakaran. Pengubahan energi
secara langsung tersebut yakni tanpa melalui proses pembakaran dapat
meningkatkan efisiensi konversi dari sel (Brett dkk, 2008).

Secara umum, sel bahan bakar terdiri dari dua komponen penting yakni
elektroda (katoda dan anoda) dan elektrolit. Susunan sel bahan bakarnya terdiri dari
tiga lapis, dimana kedua elektroda mengapit elektrolit yang kemudian bahan bakar
dialirkan di atas permukaan anoda, sedangkan oksigen dialirkan di atas permukaan
katoda. Berdasarkan temperatur operasionalnya, sel bahan bakar terbagi ke dalam
dua jenis yaitu sel bahan bakar temperatur rendah yang beroperasi pada temperatur
di bawah 300°C dan sel bahan bakar temperatur tinggi yang beroperasi pada
temperatur di atas 300 °C.

Fuel cell diklasifikasikan berdasarkan bahan bakar dan elektrolit yang
digunakan yaitu Alkaline F'uel Cell (AFC), Polymer l-xchange Membrane Fuel Cell
(PEMFC), Phosphoric Acid [Fuel Cell (PAFC), Molten Carbonate Fuel Cell
(MCFC), Solid Oxide Fuel Cell (SOFC) dan Direct Methanol I'uel Cell (DMFC)
(Suhada, 2001). Klasifikasi jenis furel cell berdasarkan elektrolit, temperatur

6



operasi, karakteristik dan penggunaannya ditampilkan pada Tabel II.1

Tabel I1.1 Klasifikasi Fuel cell Berdasarkan Bahan Bakar, Elektrolit, Temperatur
Operasi, Karakteristik, dan Penggunaannya

Jenis Elektrolit Temperatur Karakteristik | Penggunaan
operasi (°C)
Alkaline  Fuel | Kalilauge 60 - 120 Efisicnsi energi | Pesawat ruang
Cell (AFC) (KOH) tinggi, memiliki | angkasa,
kepekaan kendaraan
terhadap CO;
Polymer Polymer 60— 100 Kerapatan Kendaraan
Excharge electrolyte (H*) cnergi  tinggi, | (sedan,  bus,
Membrane Fuel memiliki minivan),
Cell (PEMFC) kepekaan stasiun
terhadap CO | pembangkit
(<100 ppm) panas
Phosporic Acid | Phosphor Acid | 160 - 200 Efisiensi energi | Stasiun
Fuel cell | (H) terbatas, peka | pembangkit
(PAFC) terhadap  CO | panas,
(<1,5% Vol) kendaraan
Molten Molten 500 - 650 Masalah pada | Stasiun
Carbonate Fuel | Carbonate korosi pembangkit
Cell MCFC) | (CO5?) ecnergi panas,
pembangkit
cnergi listrik
Solid  Oxide | Lapisan 800 - 1000 Efisiensi sistem | Pembangkit
Fuel Cell | keramik (0%) tinggi, energi panas,
(SOFC) temperatur penggabungan
operasi  perlu | stasiun
diturunkan pembangkit
dengan turbin
gas
Direct Polymer 60 - 120 Efisiensi sistem | Kendaraan
Methanol Fuel | electrolyte (H*) tinggi,  peka
Cell (DMFC) tcrhadap  hasil
oksidasi di
anoda
Sumber: Suhada. 2001
Reaksi kimia yang terjadi pada fuel cell yaitu :
2H; + 022 2H,0 (2.1)
Pada anoda hidrogen dioksidasi menjadi proton :
2H; > 4H' +4e (2.2)

Setiap molekul H terpecah menjadi dua atom H' (proton), sedangkan setiap atom

hidrogen melepaskan elektronnya. Proton ini akan bergerak menuju katoda

melewati membran. Elektron yang terbentuk akan menghasilkan arus listrik jika




dihubungkan dengan penghantar listrik menuju katoda. Pada katoda oksigen
diubah:

4¢ +4H'+ 02 2 2H,0 (2.3)
Molekul oksigen akan bergabung dengan empat elektron, menjadi ion oksigen yang
bermuatan negatif untuk selanjutnya bergabung lagi dengan proton yang mengalir
dari anoda. Setiap ion oksigen akan melepaskan kedua muatan negatifnya dan
bergabung dengan dua proton sehingga terjadi oksidasi menjadi air (Suhada, 2001).
Adapun keunggulan dari penggunaan fuel cell yaitu mempunyai efisiensi termal
dan efisiensi listrik yang tinggi, tidak menimbulkan suara bising, konstruksi
modular sehingga fleksibel dalam menyesuaikan dengan sumber bahan bakar yang
ada, dan mampu menanggapi dengan cepat terhadap perubahan bahan bakar atau
oksigen (Hasan, 2007).

2.2 Solid Oxide Fuel Cell (SOFC)

Solid Oxide Fuel Cell (SOFC) telah ada selama hampir 100 tahun dan
penelitiannya dimulai sejak tahun 1930-an. SOFC seperti jenis fuel cell lainnya
adalah jenis perangkat elektrokimia yang mengkonversi energi kimia menjadi
energi listrik dan panas (Bove dan Ubertini, 2008). SOFC ini sangat berguna dalam
aplikasi berdaya tinggi seperti stasiun industri skala penuh dan stasiun pembangkit
listrik berskala besar. Sistem SOFC biasanya menggunakan keramik padat sebagai
elektrolit dan beroperasi pada temperatur yang sangat tinggi. Temperatur operasi
yang tinggi ini memungkinkan reformasi internal, mendorong reaksi elektro-
katalitik yang cepat dengan 21 logam non-mulia, dan menghasilkan panas hasil
samping berkualitas tinggi untuk co-generation. Efisiensi untuk jenis sel bahan
bakar ini bisa mencapai hingga 70 %. Teknologi SOFC sangat menarik dari sudut
pandang material dan memiliki potensi keunggulan dan daya saing dalam aspek
berikut :

1. SOFC adalah sel bahan bakar yang paling efisien dalam hal pembangkit
listrik. Selain itu, suhu operasi SOFC yang tinggi menghasilkan produk

samping panas berkualitas tinggi yang dapat digunakan untuk aplikasi co-



generation atau siklus gabungan. Hal ini selanjutnya dapat meningkatkan
efisiensi energi secara keseluruhan.

2. Fleksibel dalam pemilihan bahan bakar.

3. SOFC tidak membutuhkan logam mulia mahal yang bisa menjadi masalah
dalam ketersediaan dan biaya.

4. Setiap karbon monoksida yang dihasilkan diubah menjadi karbon dioksida
pada temperatur operasi yang tinggi. Oleh karena itu SOFC memiliki emisi

gas buang yang sangat rendah (Fu, 2014).

Anuodic Gas

Gambar IL1. Skema Reaksi Elektrokimia Solid Oxide Fuel Cell.
Sumber; Sammes dkk_, 2006

Pada katoda, terjadi reaksi reduksi oksigen yang berlangsung dengan reaksi
sebagai berikut:
0, + 4e” - 207" (2.9
Struktur elektrolit yang padat tidak memperbolehkan bagian dari gas pada katoda
untuk lewat, sementara konduktivitas ionik dan resistansi elektrik yang tinggi hanya
memperbolehkan ion 0% untuk bermigrasi dari katoda ke anoda. Pada anoda, O*
bereaksi dengan hidrogen menghasilkan air:
2H, + 20%" - H,0 + 4e” (2.5)
Selama reaksi (2.5) terjadi, elektron dilepaskan pada anoda dan bermigrasi ke
katoda melalui sirkuit elektrik eksternal yang menghasilkan arus listrik. Reaksi

keseluruhan yang terjadi di dalam sel adalah sebagai berikut.
H, + %oz - H,0 (2.6)
Dibandingkan dengan jenis fuel/ cell yang menggunakan elektrolit berbasis

perpindahan proton seperti Proton Exchange Membrane Fuel Cells (PEMFC),
Alkaline IFuel Cells (AFC) dan Phosporic Acid IFuel Cells (PAFC), Solid Oxide Fuel
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Cell (SOFC) dapat menghasilkan air pada anoda (Chun dkk., 2010).

2.3 Intermediate Temperature Solid Oxide Fuel Cell (TT-SOFC)

SOFC dengan temperatur tinggi telah dikembangkan dengan elektrolit YSZ
(Yttrium-stabil zirkonia) bahan fase tunggal yang telah membuat keberhasilan besar
dalam teknologi. SOFC beroperasi pada temperatur tinggi dan menyebabkan
ketidakstabilan pada sistem jika menggunakan untuk jangka panjang, biaya
manufaktur yang tinggi dan kesulitan pada pemilihan material yang tepat.
Penelitian lanjutan pun sedang dilakukan tentang SOFC yang bekerja pada
temperatur menengah (Zhu, 2006). Selain itu temperatur operasional yang tinggi
juga dapat menimbulkan masalah pada bahan, misalnya mengalami degradasi
termal dan terjadi reaksi diantara komponen SOFC (Fuentes dan Baker, 2008).
Penurunan temperatur operasional pada SOFC menarik perhatian peneliti karena
memberikan beberapa keunggulan seperti menggunakan material dengan harga
yang tidak terlalu mahal namun memiliki kinerja yang baik, stabilitas elektrolit
yang tinggi dan proses start up yang cepat.

Salah satu komponen utama SOFC adalah sel elektrolit padat, yang
membutuhkan konduktivitas ionik yang tinggi agar stabil pada keadaan oksidasi
maupun reduksi. YSZ memiliki konduktivitas ionik yang rendah pada temperatur
operasi dibawah 800°C dan tidak sesuai untuk SOFC temperatur rendah, maka dari
itu diperlukan alternatif lain bahan sel elektrolit (Raharjo dkk., 2007).

Elektrolit berbasis cerium adalah bahan terbaik untuk eclektrolit pada
temperatur sedang (Fuentes dan Baker, 2008). Dopan aliovalen seperti Yb20;,
Gd10;, La203 dan Sc203 bereaksi dengan CeOz dan membentuk kekosongam pada
kisi kristal sehingga memudahkan ion oksigen dari CeO; untuk berpindah. Maka,
Gd*' akan dengan mudah berikatan dengan Ce’" Kekosongan ion memiliki peran
penting terhadap konduktivitas ionik pada elektrolit berbasis cerium (Sorrel dkk.,
2005). Gadolinium doped Cerium (GDC) dianggap menjadi salah satu elektrolit
padat berbasis cerium yang paling baik (Shaorong dkk., 2000).

24  Komponen SOFC

Dalam satu sel SOFC terdiri dari anoda, katoda dan elektrolit yang masing-
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masingnya memiliki peran penting dalam menghasilkan energi listrik.

24.1 Anoda

Anoda dalam perangkat SOFC berperan sebagai tempat terjadinya reaksi
oksidasi bahan bakar (gas hidrogen). Secara umum bahan untuk anoda SOFC
diharuskan terbuat dari bahan kimia yang baik dan stabilitas termal selama fabrikasi
dan operasi sel bahan bakar, memiliki konduktivitas elektronik yang tinggi dibawah
kondisi operasi sel bahan bakar, aktivitas katalitik yang sangat baik terhadap
oksidasi bahan bakar (Cheng dkk., 2009). Logam transisi adalah kandidat yang
terbaik untuk material anoda SOFC karena memiliki aktifitas katalitik dan stabilitas
yang tinggi. Berdasarkan stabilitas kimia, aktifitas katalitik dan biaya, nikel
merupakan kandidat yang terbaik sebagai anoda logam (Raharjo dkk., 2007). Bahan
pembuat anoda untuk perangkat SOFC biasanya terdiri dari campuran nikel dan
YSZ. Komponen Ni/YSZ membuat anoda memiliki konduktivitas elektrik yang
tinggi dan menyebabkan anoda dapat menyangga keseluruhan struktur sel.

2.4.2 Katoda

Katoda dalam perangkat SOFC berperan sebagai tempat dimana oksigen
murni atau oksigen dari udara tereduksi melalui reaksi elektrokimia (Jiang dan Li,
2009). Pengembangan material katoda dengan kinerja elektrokimia yang tinggi dan
stabilitas dalam waktu yang lama semakin penting dalam rangka menuju
pengembangan SOFC secara komersial, yang dapat dioperasikan pada temperatur
menengah. Hal ini karena overpotential loss pada reaksi reduksi Oz pada sisi katoda
adalah relatif tinggi dalam SOFC yang menggunakan teknologi lapisan tipis
elektrolit (Raharjo dkk., 2007).

Baru-baru ini terjadi peningkatan minat pada bahan perovskit Lanthanum
Strontium Cobalt Ferrite (LSCF) untuk katoda karena memiliki konduktivitas
elektronik dan ionik yang tinggi dan aktivitas katalitik yang sangat baik untuk
reduksi oksigen pada temperatur rendah terutama jika berpasangan dengan
elektrolit berbasis ceria (Jiang dan Li, 2009).

Salah satu metode yang biasa digunakan untuk meningkatkan kinerja katoda
adalah menambahkan fasa kedua penghantar ion seperti YSZ atau GDC ke dalam

elektroda, biasanya (La,Sr)MnQ; (LSM) dan LSCF. Campuran konduktor ionik-
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elektronik (La, Sr) (Co, Fe) O3 (LSCF) telah dianggap sebagai salah satu bahan
katoda yang paling menjanjikan untuk temperatur menengah atau rendah SOFC,
terutama dengan elektrolit berbasis ceria. Peningkatan kinerja katoda komposit
adalah hasil perluasan area three phase boundary (TPB) dari antarmuka katoda atau
elektrolit ke keseluruhan katoda. Menurut investigasi yang dilakukan Dusastre dan
Kilner ketika 30 wt% GDC ditambahkan ke LSCF maka resistensi polarisasi
menurun sebanyak empat kali sedangkan menurut investigasi Murry dkk
penambahan 50 wt% GDC-LSCF menghasilkan reduksi resisten polarisasi
sebanyak sepuluh kali lipat. Selain itu, dipastikan bahwa kinerja elektroda katoda
komposit LSCF-GDC berhubungan dengan temperatur sintering, mikrostruktur
(seperti ukuran butiran dan porositas) dan komposisi (Leng dkk., 2008).

2.4.3 Elektrolit

Material yang berpotensi untuk digunakan sebagai elektrolit adalah zirkonia
dan CeO2 yang berstruktur fluorit dan La;Ga;03 yang berstruktur perovskit. Dari
ketiga sistem elektrolit tersebut, zirkonia terstabilkan yttria (YSZ), lantanum galat
terdoping stronsium dan magnesium (LSGM), dan CeQ; terdoping gadolinium atau
samarium (GDC atau SDC), masing-masing memiliki kelebihan dan kekurangan.
CeO; terdoping dengan logam tanah jarang dan metal oksida memiliki
konduktivitas tinggi pada suhu yang lebih rendah dibandingkan dengan YSZ.
Syarat umum suatu material elektrolit adalah konduktivitas ionik yang tinggi,
konduktivitas elektronik yang rendah, stabilitas kimia yang baik terutama pada
lingkungan oksidasi maupun reduksi, sifat mekanik yang baik, dan stabilitas termal
yang baik dan sesuai dengan komponen penyusun lainnya seperti katoda maupun
anoda (Jacobson, 2010).

Metode sol-gel dikenal sebagai salah satu metode sintesis elektrolit yang
cukup sederhana dan mudah. Metode ini merupakan salah satu “wef method” karena
pada prosesnya melibatkan larutan sebagai medianya. Pada metode sol-gel, sesuai
dengan namanya larutan mengalami perubahan fase menjadi sol (koloid yang
mempunyai padatan tersuspensi dalam larutannya) dan kemudian menjadi ge/
(koloid tetapi mempunyai fraksi solid yang lebih besar daripada sol). Teknik ini

umumnya menghasilkan serbuk spinel homogen halus yang merupakan kunci untuk
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mencapai lapisan yang sangat padat dengan adhesi yang baik (Mah dkk., 2017).
Metode sol-gel memungkinkan pembuatan campuran dalam larutan, mencapai
homogenitas pada larutan skala molekuler. Komposisi produk juga dapat dengan
mudah disesuaikan dengan memvariasikan rasio prekusor dalam larutan. Proses ini
menghadirkan banyak keunggulan diantaranya kemurnian fase tinggi, homogenitas
komposisi yang baik, dan aktivitas permukaan yang tinggi dari serbuk yang
dihasilkan (Shao dkk., 2012).

2.4.3.1 Elektrolit berbasis Cerium
Secara ideal, elektrolit harus memenuhi karakteristik seperti: konduktivitas

ionik yang tinggi, stabilitas termal dan kimia yang baik, struktur yang padat agar
tidak terjadi kebocoran sehingga menyebabkan bahan bakar berpindah, biaya
murah dan ramah lingkungan. Konduktivitas ionik menjadi suatu ukuran untuk
mengetahui kemampuan sel elektrolit dalam mengalirkan arus listrik. Material yang
digunakan sebagai elektrolit untuk SOFC pada dasarnya merupakan material
konduktor ion oksigen, arus agar mampu menggerakkan ion oksida melalui kisi
kristal sehingga arus listrik dapat mengalir. Pergerakan ini merupakan akibat dari
loncatan ion oksida yang teraksivasi oleh suhu, bergerak dari satu posisi kisi kristal
ke posisi tetangganya (nearest neighbor). Agar terjadi pergerakan tersebut, kristal
harus mengandung posisi-posisi tidak terisi (kosong) yang ekivalen dengan posisi-
posisi yang terisi oleh ion oksida (Ismunandar, 2006).

Material yang berpotensi untuk digunakan sebagai elektrolit adalah zirkonia
dan CeQ; yang berstruktur fluorit dan La;Ga;0; yang berstruktur perovskit, Dari
ketiga sistem elektrolit tersebut, zirkonia terstabilkan yttria (YSZ), lantanum galat
terdoping stronsium dan magnesium (LSGM), dan CeO; terdoping gadolinium atau
samarium (GDC atau SDC), masing-masing memiliki kelebihan dan kekurangan.
CeO; terdoping dengan logam tanah jarang dan metal oksida memiliki

konduktivitas tinggi pada suhu yang lebih rendah dibandingkan dengan YSZ
(Jacobson, 2010).

2.4.3.2 Struktur Fluorite Cerium

Cerium dioxide (biasa disebut cerium) memiliki struktur fluorite, yang



14

terdiri dari sub-kisi oksigen kubik sederhana dengan ion cerium memenuhi bagian
tengah kubik. Hal ini menyebabkan terjadinya migrasi ion oksigen melalui kisi. Ion
oksigen pada CeQ; berikatan dengan ion cerium membentuk struktur tetrahedral
dan berikatan dengan ion oksigen di sekelilingnya membentuk struktur oktahedral.

o

Gambar I1.2. Unit Sel CeO;
Sumber: Anindya, 2016

Doped-cerium merupakan jenis oksida yang memiliki struktur fluorite juga
tergolong sebagai konduktor ion oksigen. Konsentrasi dopan dapat mempengaruhi
sifat bahan dan meminimalkan terjadinya tegangan terhadap energi potensial dari
kisi induk sehingga berpengaruh besar pada konduktivitas. Pada sel elektrolit yang
bersifat konduktor ion, arus akan mengalir oleh pergerakan ion oksida melalui kisi
kristal. Ion melompat dari kisi satu ke kisi lain secara acak.

Struktur fluorite mempunyai bentuk dengan rumus AQ; dimana A
merupakan kation tetravalen yang besar, contohnya U, Th dan Ce. Doping
dilibatkan dalam proses pembuatan sel elektrolit berbasis cerium untuk
menggantikan kation dengan valensi yang Iebih rendah ke dalam kisi. Agar dapat
menjaga muatan netral, maka harus terbentuk oxygen vacancy (kekosongan
oksigen), yang memperbolehkan migrasi ion oksigen, Gd'' digunakan sebagai
dopan pada CeO; karena merupakan kation yang relatif besar schingga dapat
menopang struktur fluorite pada temperatur sedang. Reaksi yang terjadi ketika
Ce0; didoping dengan ion subvalen, contohnya ion +2 dan +3 (Dikmen dkk.,
2010).

2Cef, + 405 + M,0; — 2M{, + 308 + VO + 2Ce0, (2.7)
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Menggunakan analisis regresi, Kim mengajukan teori radius ionik dopan
(rc) sebagai radius ionik pada dopan ideal yang dapat menyebabkan terjadinya
pelebaran ataupun kontraksi pada kisi induk CeOz. Tingginya konduktivitas GDC
disebabkan oleh radius ionik Gd** yang berada sangat dekat dengan nilai rc (Omiar
dkk., 2008). Adanya penambahan oksida menyebabkan struktur kubik menjadi
lebih stabil dan membentuk oxygen vacancy (kekosongan oksigen). Studi
menunjukkan bahwa doping dengan kation trivalen dapat meningkatkan

konduktivitas ion oksigen secara signifikan.

2.5 Sintering

Proses sintering merupakan proses pemadatan material serbuk dengan cara
membentuk ikatan batas butir antar serbuk penyusunnya. Ikatan antar butir terjadi
akibat pemanasan dengan atau tanpa penekanan dan temperatur sintering yang
diatur di bawah temperatur leleh dari partikel penyusunnya. Pada proses sintering
benda padat terjadi karena terbentuknya ikatan-ikatan antar partikel. Pemanasan
menyebabkan bersatunya partikel dan cfektivitas reaksi tegangan permukaan
meningkat schingga, proses sintering menyebabkan bersatunya partikel sedemikian
rupa sehingga kepadatan serbuk bertambah. Selama proses sintering terbentuklah
batas-batas butir yang merupakan tahap permulaan rekristalisasi. Di samping itu, gas
yang ada menguap dan temperatur sintering umumnya berada di bawah titik cair unsur
serbuk, selama proses sintering terjadi perubahan dimensi, baik berupa pengembangan
maupun penyusutan tergantung pada bentuk dan distribusi ukuran partikel serbuk,
komposisi serbuk, prosedur sintering dan tekanan pemampatan (Subekti, 2011),

Energi yang digunakan untuk menggerakan proses sintering disebut gaya
dorong (driving force) yang ada hubungannya dengan energi permukaan butir,
Pengaruh temperatur sintering terhadap perubahan densitas dengan porositas saling
berlawanan. Jika temperatur sintering semakin tinggi maka densitas, kekuatan
mekanik dan ukuran butir semakin besar sedangkan porositas menurun. Selama
proses sintering terjadi perpindahan massa dari partikel ke neck dan perpindahan
massa ini terjadi untuk mengurangi energi permukaan partikel dengan cara
memperluas permukaan partikel. Jadi, sclama proses sintering terjadi eliminasi atau

pengurangan energi permukaan sehingga parameter yang digunakan untuk



mengukur tingkat sintering (degree of sintering) adalah luas permukaan. Parameter
lain yang bisa digunakan dalam mengukur tingkat sintering adalah perbandingan

antara ukuran neck (x) dengan diameter partikel (D). Untuk lebih jelasnya dapat

dilihat Gambar I1.3
Nr

Gambar IL3. Permodelan Partikel
Sumber: German, 1994

Proses sintering dapat berlangsung apabila (Rais, 2007) :

. Adanya transfer materi diantara butiran (proses difusi).

. Adanya sumber energi yang dapat mengaktifkan transfer materi, kemudian
energi tersebut digunakan untuk menggerakan butiran sehingga terjadi kontak
dan ikatan yang sempurna
Mekanisme sintering dimulai dengan adanya kontak antara butir yang

dilanjutkan dengan pelebaran titik kontak akibat proses difusi atom-atom. Difusi yang

berlebihan menyebabkan penyusutan volume pori yang terjadi selama proses sintering
berlangsung. Densitas meningkat dengan peningkatan temperatur sintering. Secara
umum, perubahan yang terjadi saat proses sintering berlangsung dapat dibagi menjadi
tiga tahapan yang ditandai dengan peningkatan temperatur sintering dan densifikasi

material (Mawardani, 2014)

I Tahap awal (initial stage), secara umum ditandai dengan penyusunan
kembali formasi leher yang meliputi penyusunan kembali partikel dan
formasi leher awal di titik kontak antar partikel. Porositas pada tahap ini
tidak banyak berkurang, begitu pula penyusutan tidak banyak terjadi.

2. Tahap pertengahan (infermediet stage), petumbuhan terus berlanjut yang
diikuti dengan pertumbuhan butir dan pertumbuhan pori. Perubahan fisik

yang terjadi pada tahap dua meliputi pertumbuhan ukuran leher antara

partikel, porositas menurun, pusat partikel bergerak semakin dekat secara
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bersama-sama. Batas butir mulai berpindah sehingga butir mulai tumbuh,
terbentuk saluran yang saling berhubungan dan berakhir ketika porositas
terisolasi. Densifikasi paling banyak terjadi pada tahap ini. Akibatnya
material yang menjalani tahap ini akan mengalami penyusutan yang cukup
signifikan. Pada tahap ini masih terdapat banyak pori meskipun bentuknya
telah berubah.

3. Tahap akhir (final stage), ditandai dengan hilangnya struktur pori dan
munculnya batas butir. Tahap ini batas butir bergerak dan terjadi
pembesaran ukuran butir sampai kanal-kanal por tertutup dan sekaligus
terjadi penyusutan
Laju penyusutan dipengaruhi oleh waktu dan temperatur sintering.

Pengaruh temperatur sintering terhadap perubahan densitas dan porositas saling

berlawanan. Apabila temperatur sintering semakin tinggi maka kekuatan mekanik

dan ukuran butir semakin besar sedangkan porositas dan sifat listriknya menurun

(Rais, 2007)

2.6  Densitas
Densitas pada material didefinisikan sebagai perbandingan antara massa (m)

dengan volume (v). Densitas dinyatakan dalam g/cm’® dan dilambangkan dengan p.

Perhitungan densitas pelet menggunakan rumus;

p= i’i’ft}af—r“"—) x 100% (2.8)

Dimana :
p air = densitas air (g/cm’)
Mk = Massa kering (gram)
Mb = Massa basah (gram)
Ms = Massa saturasi (gram)
Dalam hal ini densitas spesimen pelet elektrolit GDCyo hasil sintering
mengacu pada standar ASTM C.373-88. Pengukuran dilakukan dengan

menggunakan prinsip Archimedes.
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2.7 Porositas

Pengukuran porositas bertujuan untuk mengetahui pori-pori yang terdapat
dalam sampel. Porositas merupakan satuan yang menyatakan keporositasan suatu
material yang dihitung dengan mencari persen (%) berdasarkan daya serap bahan
terhadap air dengan perbandingan volum air yang diserap terhadap volum total
sampel (Mawardani, 2017),

2.8  X-Ray Diffraction (XRD)

Teknik analisis XRD digunakan untuk mengidentifikasi fasa kristalin dalam
material dengan cara menentukan parameter struktur kisi. Mekanisme kerja analisis
XRD ini yakni material yang akan dianalisis digerus sampai halus kemudian
dipreparasi lebih lanjut menjadi lebih padat dalam suatu holder. Holder tersebut
diletakkan pada alat XRD dan diradiasi dengan sinar-x. Data hasil penyinaran sinar-
x berupa spektrum difraksi sinar-x. Data difraksi tersebut direkam dan dicatat oleh
komputer dalam bentuk grafik peak intensitas. Jarak antara bidang kisi kristal yang
diperoleh kemudian dibandingkan dengan hukum Bragg pada komputer dengan
menggunakan software General Structure Analysis System (GSAS) sehingga dapat
menghasilkan suatu data (Sudarningsih, 2008).

Prinsip dasar dari XRD adalah hamburan elektron yang mengenai
permukaan kristal. Bila sinar dilewatkan ke permukaan kristal, sebagian kristal
akan diteruskan ke lapisan berikutnya. Sinar yang dihamburkan akan
berinterferensi secara konstruktif dan destruktif Hamburan sinar yang
berinterferensi konstruktif inilah yang digunakan sebagai analisis. Prinsip dasar
yang digunakan untuk menentukan sistem kristal adalah dengan menggunakan
persamaan hukum Bragg.

Berdasarkan persamaan Bragg, jika seberkas sinar-x dijatuhkan pada
sampel kristal, maka bidang kristal itu akan membiaskan sinar-x yang memiliki
panjang gelombang sama dengan jarak antar kisi dalam kristal tersebut. Sinar yang
dibiaskan akan ditangkap oleh detektor kemudian diterjemahkan sebagai sebuah
puncak difraksi. Semakin banyak bidang kristal yang terdapat dalam sampel, makin
kuat intensitas pembiasan yang dihasilkannya. Tiap puncak yang muncul pada pola

XRD mewakili satu bidang kristal yang memiliki orientasi tertentu dalam sumbu
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tiga dimensi. Puncak-puncak yang didapatkan dari data pengukuran ini kemudian
dicocokkan dengan standar difraksi sinar-x untuk hampir seluruh jenis material.
Standar ini disebut JCPDS (Joint Committee on Power Diffraction Standard).
Representasi matematis syarat terjadinya difraksi dijelaskan oleh Hukum Bragg:
2d pw Sin© = nA (2,9
dengan d i adalah jarak antar-bidang (interplanar spacing) (hkl) untuk sebuah
kristal, © adalah sudut Bragg dan ) adalah panjang gelombang radiasi. Hubungan
antera ukuran kristal dengan lebar puncak difraksi sinar-x dapat dirumuskan dengan

persamaan Scherer:

D=2 (2,10)

B cosf

dengan D merupaka ukuran diameter kristal, A adalah panjang gelombang sinar-x
yang digunakan, 6 adalah sudut Bragg, B adalah FWHM (Full Width at Half

Maximum) satu puncak yang dipilih.

2.9  Scanning Electron Microscopy-Electron Dispersive X-ray (SEM-EDX)
Scanning Electron Microscopy (SEM) merupakan alat yang digunakan
untuk mempelajari morfologi secara keseluruhan. Kelebihan menggunakan SEM
yaitu preparasi sampel tidak menghabiskan banyak tenaga maupun waktu.
Keterbatasan resolusi membuat teknik ini terbatas bagi kristal yang lebih besar dari
5 nm. Di atas level ini, bentuk, ukuran, dan distribusi ukuran mudah untuk
dilakukan. Investigasi SEM telah dibuat pada banyak sistem dan berguna juga

untuk studi struktur pori.

Gambar IL4, Skema Kerja SEM
Sumber: Hanke, 2001
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Dari gambar I1.4 menjelaskan bahwa sebuah pistol elektron memproduksi
berkas elektron dan dipercepat pada anoda. Lensa magnetik kemudian
memfokuskan elektron menuju sampel. Berkas elektron yang terfokus memindai
keseluruhan sampel dengan diarahkan oleh kumparan pemindai. Ketika elektron
mengenai sampel, maka sampel akan mengeluarkan elektron yang baru yang akan
diterima oleh detektor (Hanke, 2001).

Electron Dispersive X-ray (EDX) digunakan untuk mengenali jenis atom
pada permukaan yang mengandung multiatom. Sebagian besar alat SEM dilengkapi
dengan kemampuan ini tapi, tidak semua SEM memiliki fitur ini. Informasi yang
dihasilkan EDX didapatkan dari sinar-x karakteristik, yaitu sinar-x yang dihasilkan
ketika elektron dan kulit luar berpindah ke kulit yang lebih dalam. Setiap kulit atom
memiliki energi tertentu, untuk memenuhi aturan tersebut maka elektron dari kulit
luar harus melepaskan sebagian energi untuk dapat berpindah ke kulit atom yang
lebih dalam. Energi yang dilepas dipancarkan dalam bentuk sinar-x.

Energi pancaran elektron dalam bentuk sinar-x akan dideteksi dan dihitung
oleh EDX dan akan dihasilkan keluaran berupa grafik puncak-puncak tertentu yang
mewakili unsur yang terkandung. EDX juga memiliki kemampuan untuk
melakukan pemetaan elemen dengan memberikan wama berbeda-beda dari
masing-masing elemen di permukaan bahan. EDX juga dapat digunakan untuk
menganalisa secara kuantitatif dari persentase masing-masing elemen (Qulub,

2011)

2.10 Thermal Gravimetric Analysis (TGA)

Analisis termal merupakan suatu teknik pengukuran perubahan sifat fisik
dan kimia suatu sampel sebagai fungsi perubahan suhu. Pada umumnya, teknik
analisa ini mengamati efck dari suatu material yang dipanaskan. Terdapat dua jenis
analisa termal yang biasa digunakan yaitu Thermogravimetry Analysis (TGA) dan
Differential Thermal Analysis (DTA).

Analisis Termogravimetri adalah teknik untuk mengukur massa sampel
ketika sedang dipanaskan, didinginkan atau diadakan isotermal dalam suasana yang
telah ditetapkan. Terutama digunakan untuk analisa kuantitatif produk. Kurva TGA

yang khas menunjukkan langkah-langkah kehilangan massa berkaitan dengan
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hilangnya komponen volatil (kelembaban, pelarut, monomer), polimer
dekomposisi, pembakaran karbon hitam, dan residu akhir (abu, filler, serat kaca).
Metode ini memungkinkan untuk mempelajari dekomposisi produk dan bahan dan
untuk menarik kesimpulan tentang konstituen masing-masing. Turunan pertama
dari kurva TGA terhadap waktu dikenal sebagai kurva DTG; kurva ini sebanding
dengan laju dekomposisi sampel. Dalam pengukuran TGA / DSC, sinyal DSC dan
informasi berat dicatat secara bersamaan. Hal ini memungkinkan efek endotermik

atau cisotermik untuk dideteksi dan dievaluasi (Hammer, 2010).

Gambar ILS. Skema Kerja TGA
Sumber: Nanjwade, 2013
2.11 Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Spektrofometri inframerah merupakan saah satu alat yang dapat digunakan
untuk menganalisa senyawa kimia. Spektra inframerah suatu senyawa dapat
memberikan gambaran dan struktur molekul senyawa tersebut. Spektra inframerah
dapat dihasilkan dengan mengukur absorbsi, radiasi, refleksi atau emisi di daerah
inframerah. Daerah inframerah dibagi menjadi tiga sub daerah, yaitu inframerah
dekat (14000-4000 cm™), inframerah sedang (4000-400 cm™) dan inframerah jauh
(400-10 cm™) (Nugraha, 2008). Untuk pengukuran menggunakan inframerah
biasanya berada pada daerah bilangan gelombang 400-4500 cm™! karena merupakan
daerah optimum untuk penyerapan sinar inframerah bagi ikatan-ikatan dalam
senyawa organik. Spektrum inframerah memberikan keterangan tentang molekul.

Kisaran serapan yang kecil dapat digunakan untuk menentukan tipe ikatan. Untuk
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memperoleh interpretasi lebih jelas dibutuhkan tabel II.2 yang memaparkan

korelasi dari inframerah.

Tabel I1.2 Korelasi Inframerah

| Jenis Ikatan | Tipe Senyawa Bilangan Gelombang (cm™)
C-H Alkana (Uluran) 3000-2850
-CHj- (Tekukan) 1450 dan 1375 _
-CH;- (Tekukan) 1465
Alkena (Uluran) 3100-3000
Aromatik (Uluran) 3150-3050
Alkalin (Uluran) 3300
Aldehid 2900-2700
C-C Alkana Tidak terinterpretatif
C= Alkena 1680-1600
Aromatik 1600 dan 1475
Cc=C Alkuna 2250-2100
c=0 Aldehid 2900-2700
Keton 1725-1705
Asam karboksilat 1725-1700
Ester 1750-1730
Anhidrida 1810 dan 1760
Asam Klorida 1800
Amida 1680-1630
Cc-0 Alkohol, Eter, Ester, Asam | 1300-1000
Karboksilst, Anhidrida
O-H Alkohol, Fenol 3650-3600
Asam Karboksilat 3400-2400
N-H Amina Amida (Uluran) 3500-3100
Amina Amida (Puntiran) 1640-1550
C-N Amina 1350-1000
C=N Nitril 2260-2240
X=C=Y Alkena, Isosianat, Isotiosianat | 2270-1940
N=0 Nitro (R-NO) 1550 dan 1350
S-H Merkaptan 2550
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Jenis Ikatan | Tipe Senyawa Bilangan Gelombang (cm™)
S=0 Sulfoksida 1050
Sulfonat, Sulfonit Klonda, | 1375-1300 dan 1350-1140
Sulfat, Sulfonamida
C-X Flonida 1400-1000
Klonda 785-540
Bromida, Jodida <667

Sumber: Pavia dkk, 2009
Spektroskopi FTIR merupakan metode spekirofotometri inframerah modern

yang dilengkapi dengan teknik fourier transform untuk mendeteksi dan analisis
hasil spektrumnya. Dalam hal ini metode spektroskopi yang digunakan adalah metode
spektroskopi absorbsi, yaitu metode spektroskopi yang didasarkan atas perbedaan
penyerapan radiasi inframerah oleh molekul suatu materi. Absorbsi infra merah oleh
suatu materi dapat terjadi jika dipenuhi dua syarat, yakni kesesuaian antara frekuensi
radiasi infra merah dengan frekuensi vibrasional molekul sampel dan perubahan
momen dipol selama bervibrasi.

Adapun prinsip dari FTIR adalah sebagai berikut :

e Penyerapan sinar inframerah oleh molekul/ikatan yang bervibrasi.
e Penyerapan sinar inframerah menyebabkan berubahnya frekuensi vibrasi.
e Sinar yang diserap karakteristik untuk setiap ikatan.

Spektroskopi FTIR adalah teknik pengukuran untuk mengumpulkan
spektrum inframerah. Energi yang diserap sampel pada berbagai frekuensi sinar
inframerah direkam, kemudian diteruskan ke interferometer. Sinar pengukuran
sampel diubah menjadi interferogram. Perhitungan secara matematika fourier
transform untuk sinyal tersebut akan menghasilkan spektrum yang identik pada
spektroskopi inframerah (Nugraha, 2008).

FTIR sangat berguna untuk mengidentifikasi bahan kimia yang baik organik
atau anorganik. Hal ini dapat dimanfaatkan untuk menduga jumlah beberapa
komponen dari suatu campuran yang tidak diketahui dan juga dapat diterapkan pada

analisis padatan, cairan, dan gas.
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Infrared Spectrometers

s %o Ialerfecogrom

Gambar IL6 Prinsip kerja FTIR
Sumber: Nugraha, 2008

FTIR terdiri dari S bagian utama (Nugraha, 2008) :

1. Sumber sinar, yang terbuat dari filamen Nerst atau globar yang dipanaskan
menggunakan listrik hingga temperatur 1000-1800°C
2. Beam spitter, berupa material transparan dengan indeks relatif sehingga

menghasilkan 50% radiasi akan direfleksikan dan 50% radiasi akan

diteruskan.

3. Interferometer, merupakan bagian utama dari FTIR yang berfungsi untuk
membentuk interferogram yang akan diteruskan menuju detektor.

4. Daerah cuplikan, di mana berkas acuan dan cuplikan masuk ke dalam daerah
cuplikan dan masing-masing menembus sel acuan secara bersesuaian.

. Detektor, merupakan piranti yang mengukur energi pancaran yang lewat
akibat panas yamg dihasilkan. Detektor yang sering digunakan adalah
termokopel dan balometer.

Prinsip kerja alat FTIR yaitu sinar yang datang dari sumber sinar akan
diteruskan dan kemudian akan dipecah oleh pemecah sinar menjadi dua bagian
sinar yang saling tegak lurus. Sinar ini kemudian dipantulkan oleh dua cermin yaitu
cermin diam dan cermin bergerak. Sinar hasil pantulan kedua cermin akan
dipantulkan kembali menuju pemecah sinar untuk saling berinteraksi. Dari
pemecah sinar, sebagian sinar akan diarahkan menuju cuplikan dan sebagian
menuju sumber. Gerakan cermin yang maju mundur akan menyebabkan sinar yang
sampai pada detektor akan berfluktuasi. Sinar akan saling menguatkan ketika kedua
cermin memiliki jarak yang berbeda. Fluktuasi sinar yang sampai pada detektor ini

akan menghasilkan sinyal pada detektor yang disebut interferogram. Interferogram
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BAB 111

METODOLOGI PENELITIAN

3.1  Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitan dilaksanakan pada 1 Maret — 30 April 2017 di Pusat Teknologi
Material Badan Pengkajian dan Penerapan Teknologi (PTM-BPPT) Gedung 224,
Kawasan PUSPIPTEK, Serpong, Tangerang Selatan 15314, pengujian XRD dan
SEM-EDX di Pusat Penelitian Fisika LIPI Kawasan PUSPIPTEK sedangkan
penyusunan laporan dilakukan di PTM-BPPT dan Politeknik STMI Jakarta.

3.2 Alatdan Bahan ‘
Bahan dan alat yang digunakan adalah

Bahan :

1. Cerium nitrat heksahidrat (Ce(NOs)s.6H20)

f ] Gadolinium nitrat heksahidrat (Gd(NO3)3.6H20)

3. Asam sitrat monohidrat (CsHzO7.H20)

4. Aqua DM

5. Acrysol

6. Etanol

7. Lanthanum Strontium Cobalt Ferrite - Gadolinium doped Ceria (LSCF-
GDC)

8. Terpineol

9. Polietilen Glikol 400 (PEG 400)

Alat:

1. Beaker glass 100 ml

2. Beaker glass 1000 ml

3 Spatula

4. Kertas timbang

5. Timbangan analitik

6. Hot plate

26
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‘g Magnetic stirrer
8. Termometer
9. Oven
10.  furnace
11.  Alumunium foil

12. Ball mill

13.  Alat press hidrolik
14. TGA

15. FTIR

33 Variabel
a. Variabel Tetap

Variabel tetap merupakan variabel yang dibuat tidak berubah selama
* proses penelitian berlangsung sehingga tidak menyebabkan terjadinya perubahan
variabel terikat. Variabel bebas dalam penelitian ini yaitu :

a. Cerium nitrat heksahidrat : 20 gram (dalam 50 ml)

b. Gadolinium nitrat heksahidrat : 2 gram (dalam 50 ml)

c. Asam sitrat monohidrat : 13 gram (dalam 50 ml)
b. Variabel Berubah

Variabel berubah adalah variabel yang dipengaruhi atau yang menjadi
akibat karena adanya variabel bebas. Variabel terikat berfungsi untuk mengetahui
pengaruh dari variabel bebas. Pada penelitian ini variabel berubahnya adalah
waktu operasi (holding time) pada sintering,

a. Sintering GDCjo selama 2 jam

b. Sintering GDC)o selama 5 jam

3.4 Prosedur

3.4.1. Sintesis elektrolit GDCio (CensGdo101.95)

1..  Persiapan alat dan menimbang bahan-bahan yang akan digunakan sesuai
dengan perhitungan yang telah dilakukan sebelumnya, antara lain :
a. Cerium nitrat heksahidrat : 20 gram (dalam 50 ml)

b. Gadolinium nitrat heksahidrat  : 2 gram (dalam 50 ml)
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c. Asam sitrat monohidrat : 13 gram (dalam 50 ml)

Pelarut yang digunakan adalah Aqua DM

Masing-masing prekursor dilarutkan dalam beaker glass kecil kemudian

dicampur ke dalam beaker glass besar

Asam sitrat dilarutkan dalam aqua DM, lalu ditambahkan ke dalam larutan

prekursor sambil terus diaduk menggunakan stirrer.

Temperatur dinaikkan hingga 80 °C sambil diaduk, hingga berubah warna

menjadi kuning terbentuk foam. Waktu yang dibutuhkan + 1 jam.

Sampei didinginkan hingga mencapai suhu kamar, kemudian dioven

dengan suhu 110 °C selama 24 jam.

Setelah proses pengeringan selesai, sampel GDCio dihaluskan dengan

menggunakan mortar.

Setelah kering, dihaluskan menggunakan mortar dan pestle untuk.

kemudian kalsinasi pada suhu 600 °C selama 5 jam.

Pencetakan pelet sampel GDCyo yang sudah dikalsinasi.

1) Timbang sampel sebanyak 1,5 gram.

2) Larutan binder berupa acrysol sebanyak 0,5 gr dan etanol 10 ml
dimasukkan ke beaker glass, kemudian diaduk sebentar agar larutan
homogen diatas magnetic stirrer.

3) Sampel dimasukkan ke dalam larutan, sambil diaduk selama + 10
menit.

4) Kemudian larutan sampel dikeringkan di dalam oven + 3 jam dengan
suhu 110 °C.

5) Dinginkan, lalu masukan sampel ke cetakan pellet pada alat press
hidrolik. Ditekan dengan tekanan 3 ton selama 10 detik.

6) Pelet disintering dengan variabel hold time, yaitu selama 2 jam dan-5
jam pada suhu 1350 °C.

Sampel yang sudah menjadi pelet sel elektrolit GDCjo kemudian diuji

densitas. Suatu pelet sel elektrolit GDC)o dikatakan memenuhi kriteria uji

densitas apabila hasil uji densitas yang didapatkan > 95%,
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Pembuatan pasta katoda LSCF-GDC

Persiapan alat dan menimbang bahan-bahan yang akan digunakan

a. Serbuk LSCF-GDC . basis= 2,00 gram
b. Terpineol . = 1,25 gram
c. Polietilen glikol 400 =0,08 gram

Serbuk LSCF-GDC dicampur dengan binder berupan bahan organik.
Perbandingan serbuk LSCF-GDC dengan Binder sebanyak 60% : 40%,
dengan perbandingan binder (94 wt% terpineol dan 6 wt% Polietilen glikol
400).

Bahan-bahan tersebut dimasukkan ke dalam jar untuk diaduk dalam ball

mill selama 12 jam. [3]

Pembuatan symmetric cells (half cell)

Persiapan alat dan bahan untuk pelapisan pasta katoda LSCF-GDC pada
pelet elektrolit GDCjo dengan menggunakan teknik pelapisan sederhana
(dasar).

Buat cetakan bulat pada solatip dengan diameter = 1 cm

Tempelkan solatip tersebut ke pelet sesuai letak pusat pelet

Oleskan pasta katoda dengan menggunakan doctor blade diatas hot plate
pada suhu % 50-80 °C

Pelet yang sudah dilapisi, disintering dengan suhu 900 °C.

Diagram Alir Penelitian

Diagram alir penelitian ini dibagi menjadi 4 tahapan, yaitu sintesis GDC)o

dengan metode sol-gel, pencetakan pelet GDC)o, pembuatan pasta katoda LSCF,

dan pelapisan pasta katoda sehingga menjadi symmetric cells.
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Preparasi bahan
|
v v
Pembuat_an serbuk Pembuatan pasta
elektrolit GDC]O katoda LSCF-GDC
Serbuk GDCyg Pasts katoda
[ LSCF-GDC
Y v
Pengujian Penyetakan pelet
serbuk elektrolit GDCo
& Pelapisan pasta katoda
Pelet GDCyo untuk aynimemc cell
¥ Symmetric cell
Pengujian LSCF-GDC/GDC
pelet ,
T |
Penulisan
LAPORAN

Gambar III. 1 Diagram Metodologi Penelitian
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Cerium 20 gram Gadolinium 2 gram
(dalam 50 ml aqua DM) (dalam 50 ml aqua DM)

Asam sitrat monohidrat
13 gram (dalam 50 ml

aqua DM)

[ |
v

Pencampuran dan pengadukan bahan dalam beaker
glass diatas magnetic stirrer

v

Pemanasan prekursor dengan suhu 100 °C diatas
magnetic stirrer

v

Stirring sampai suhu 80 °C selama + 1 jam,
sehingga prekursor menjadi foam warna kuning

v

 Dinginkan, lalu oven pada suhu 110 °C dan
diamkan selama 24 jam '

v

Sampel dihaluskan dengan mortar. Dikalsinasi
dengan furnace pada suhu 600 °C selama 5 jam

v

Serbuk GDCi1o —> Karakterisasi XRD, TGA,
FTIR dan SEM-EDX

Gambar II1.2 Diagram Alir Sintesis Serbuk Sel Elektrolit GDCio



0,5 gram acrysol dan 10 ml etanol (setiap beaker

v

+ 1,5 gram
serbuk GDCroy8 —,
telah dikalsinasi

Pencampuran dan pengadukan selama 10 menit
diatas magnetic stirrer

(untuk setiap

v

beaker glass)

Pengeringan dalam oven + 3 jam dengan suhu 110

v

Dinginkan, lalu masukan sampel ke cetakan pelet

v

Penyetakan menggunakan alat pencetak melalui
ditekan dengan tekanan 3 ton selama 10 detik

v

Sintering pelet yang tercetak dengan temperatur |
1350 °C dengan variasi holding time selama 2 jam

v

Pelet GDCin —>] Pengujian Densitas
~ dan Porositas

Gambar I11.3 Diagram Alir Pencetakan Pelet Elektrolit GDCio

Serbuk LSCF/GDC Terpineol PEG 400

2 gram
I

1,25 gram 0,08 gram
|

A

’7Pencampuran bahan dalam wadah, kemudian dimasukkan ke

ball mill selama 12 jam

Gambar II1.4

\’

Pasta katoda LSCF/GDC

Diagram Alir Pembuatan Katoda LSCF/GDC



. Pasta katoda LSCF/GDC
Sel elektrolit GDCio

I |
v

Pelapisan pasta LSCF/GDC pada pelet GDCo dengan basic coating method
dengan diameter £.0,75 - 1 cm

v

Sintering pelet GDC/LSCF-GDC dengan suhu 900 °C selama 2 jam

v

Symmetric cells / Half cells

Gambar IIL5 Diagram Alir Pelapisan Pasta untuk Symmetric Cells

3.5 Pengujian GDCjo
3.5.1 Prosedur Pengujian Serbuk GDCjodengan XRD

Mekanisme kerja analisis XRD ini yakni material yang akan dianalisis
digerus sampai halus kemudian dipreparasi lebih lanjut menjadi lebih padat dalam
suatu holder. Holder tersebut diletakkan pada alat XRD dan diradiasi dengan sinar
X Data hasil penyinaran sinar-X berupa spektrum difraksi sinar-X. Data difraksi
tersebut direkam dan dicatat oleh komputer dalam bentuk grafik peak intensitas.

Komponen utama XRD yaitu terdiri dari tabung katoda (tempat
terbentuknya sinar-X), sampel holder dan detektor. Pada XRD yang berada di
Laboratorium LIPI Fisika ini menggunakan sumber Co dengan komponen lain
berupa cooler yang digunakan untuk mendinginkan, karena ketika proses
pembentukan sinar-X dikeluarkan energi yang tinggi dan menghasilkan panas.
Kemudian seperangkat komputer dan CPU.

Suatu kristal yang dikenai oleh sinar-X tersebut berupa material (sampel),
sehingga intensitas sinar yang ditransmisikan akan lebih rendah dari intensitas
sinar datang. Berkas sinar-X yang dihamburkan ada yang saling menghilangkan

(interferensi destruktif) dan ada juga yang saling menguatkan (interferensi
konstruktif).
3.5.2 Prosedur Pengujian Serbuk GDCodengan TGA

TGA merupakan teknik analisis yang digunakan untuk menentukan

stabilitas panas suatu senyawa dengan melihat perubahan massa yang hilang

ketika sampel dipanaskan. TGA terdiri dari sebuah sample pan yang didukung



oleh sebuah precision balance. Pan tersebut ditempatkan dalam suatu furnace dan
dipanaskan atau didinginkan selama eksperimen. Massa dari sampel dipantau
selama eksperimen. Sampel dialiri oleh suatu gas inert atau gas reaktif yang
mengalir melalui sampel dan keluar melalui exhaust. Pertama,‘dialirkan gas
nitrogen dengan flowrate 40 ml/menit ke dalam furnace TG dan dialirkan gas
selanjutnya gas oksigen dengan flowrate 60 ml/menit. Kemudian sampel dengan
berat 30-40 mg dimasukkan kedalam wadah platina yang berada didalam furnace.
Temperatur dinaikkan dengan rate 10°C/menit dan selama 100 menit hingga suhu
1000°C. Pengurangan fraksi massa sampel selama eksperimen dicatat (ASTM
E1131).

3.5.3 Prosedur Pengujian Serbuk GDCjodengan FTIR

GDC10 berbentuk serbuk dan telah dikalsinasi, kemudian ditimbang + 1
mg sebagai sampel karakterisasi FTIR. Sampel yang sudah siap diletakkan pada
sampel holder dan menempatkannya pada lintasan sinar alat FTIR. Melakukan
pengukuran dan menjalankan program dengan alat FTIR. Setelah itu, mengamati
grafik yang terbentuk. Simpan data dan melakukan analisis terhadap data yang
dihasilkan.

3.5.4 Prosedur Pengujian Serbuk GDCjodengan SEM-EDX

Karakterisasi sampel dengan SEM-EDX vyaitu tahap pertama adalah
sampel diletakkan pada specimen holder dengan menggunakan double sticky tip
untuk mendapatkan posisi spesimen yang rigid, kemudian diletakkan lapisan tipis
(coating) oleh gold-palladium (Au: 80% dan Pd: 20%) dengan menggunakan
mesin lon Sputter JFC-1600.

Setelah itu, sampel dimasukkan ke dalam specimen chamber pada mesin
30 SEM JEOL JSM-6390A untuk melakukan observasi pada spesimen uji
sebelum dilakukan pemotretan. Pemotretan dilakukan dengan menggunakan
perbesaran yang diinginkan untuk mengetahui butiran, batas butir, keretakan, dan
dislokasi. Hasil gambar SEM yang diperoleh, selanjutnya ditentukan pengambilan
titik yang akan ditembak EDX. Hasil dari EDX yaitu tampilan grafik prosentase

berupa (mass%) dan (atom%) dari unsur yang terkandung didalam bahan. Unsur



yang ditampilkan pada grafik bisa dipilih sesuai yang dikehendaki (Cahyana, A.,
A Marzuki, C. Cari, 2014).

3.5.5 Prosedur Pengujian Densitas Pelet GDCjo

Pergukuran densitas pelaksanaannya mengacu pada standar ASTM C.
373-72 dengan prosedur kerja untuk menentukan besarnya densitas relatif (g/cm3)
dengan Hukum Archimedes.

Pelet yang telah disinter ditimbang beratnya hingga kohsian (Mk). Air
dituangkan kira-kira 5/4 dari volume gelas beaker dan diletakkan tiang penyangga
sampel di atas neraca. Pelet yang sudah ditimbang berat keringnya kemudian
dimasukkan ke dalam air dan ditimbang massa basahnya (Mb). Pelet diangkat dan
dikeringkan permukaannya yang selanjutnya ditimbang kembali (Ms). Pelet yang
telah ditimbang kemudian ditimbang di dalam oven pada suhu 110°C selama 12
jam. Perhitungan densitas pelet menggunakan rumus; |

p= T x100% G.1)

Dimana :

p air = densitas air (g/cm’)
Mk = Massa kering (gram)
Mb = Massa basah (gram)
Ms = Massa saturasi (gram)



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada penelitian ini dilakukan pembuatan pelet GDCjo dengan bahan-bahan
yang telah disebutkan pada BAB IIL Penelitian ini dilakukan dengan
memvariasikan holding time sintering pelet GDCio dengan temperatur 1350°C.

4.1 Hasil Sintesis Serbuk GDCio -

GDCio disintesis dengan metode sol-gel sehingga melibatkan larutan
sebagai medianya. Dimulai dari penimbangan bahan-bahan hingga terbentuk
menjadi pelet GDCio.

Gambar IV.1 (a) hasil pengadukan magnetic stirer prekusor membentuk foam
berwarna kuning; (b) hasil peng-ovenan serbuk; (c) hasil setelah proses kalsinasi

Gambar IV.1 (a) dan (b) menunjukan perubahan warna dari hasil
pengadukan magnelic stirer yang berwarna kuning menjadi kecoklatan ketika
setelah di-oven. Perubahan warna serbuk ini kemungkinan terjadi karena oksidasi.
Perubahan wama juga terjadi pada serbuk setelah melalui proses kalsinasi (c)
menjadi warna putih. Perubahan warna serbuk ini kemungkinan menunjukkan
adanya dekomposisi senyawa organik. Pemberian temperatur kalsinasi ini sama
artinya dengan memberi energi aktivasi pada atom penyusun bahan tersebut
schingga dengan adanya energi aktivasi menyebabkan atom penyusun bahan akan
bervibrasi kemudian melepaskan ikatannya dan bergerak ke posisi baru atau

berpindah ke kisi lainnya, proses tersebut sering disebut proses difusi.

36
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Gambar IV.2 (a) pelet GDC,o; (b) pelet GDCo setelah disintering dan diamplas

Gambar IV.2 (a) menunjukkan gambar pelet hasil pencetakan menggunakan
alat pencetak dengan tekanan 3 ton selama 10 detik. Tekstur pelet tersebut masih
rapuh dan mudah patah sehingga harus dilakukan sintering agar ketahanannya lebih
kuat dan mengkilap. Gambar I'V.2 (b) adalah pelet GDC)o setelah disintering. Proses
sintering menyebabkan bersatunya partikel sedemikian rupa sehingga kepadatan
serbuk bertambah.

Gambar I'V.3 (a) pasta katoda LSCF-GDC; (b) pengovenan katoda LSCF-GDC;
(c) pelet GDCyo setelah dilapisi pasta katoda LSCF-GDC dan disintering
(symmetric cells)

Gambar 1V.3 (a) menunjukkan pasta katoda LSCF-GDC sectelah
pencampuran serbuk LSCF-GDC dengan pelarut di ball mill. Gambar 1V.3 (b)

menunjukkan gambar pengovenan pasta katoda LSCF-GDC untuk menghilangkan
sisa-sisa etanol pada pasta. Setelah itu pasta siap digunakan untuk melapisi pelet

elektrolit GDC,o. Pada metode pelapisan pasta katoda yang digunakan adalah
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metode dasar pelapisan (basic coating method). Metode ini menggunakan hot plate
sebagai media pemanas dan pengeringnya, doctor blade sebagai alat pengoles pasta
LSCF-GDC di pelet elektrolit GDC)o dan selotip sebagai media yang dibuat pola
lingkaran lalu ditempel di pelet elektrolit GDCio untuk membuat area yang akan
dilapisi katoda LSCF-GDC. Gambar IV.3 (c) menunjukkan pelet elektrolit GDCio
setelah dilapisi pasta katoda LSCF-GDC dan disinterring. Pelet tersebut sudah bisa
dikatakan sebagai symmetric cells.

4.2 IPembanzszn Hasil dan Analisa Pengujian GDCyo
1. Hasil dan Analisa Uji XRD Serbuk GDCio

m

1000 -

Intensicy

coCK

2-theta (degree)

Gambar I'V.4 Hasil Uji XRD Serbuk GDCio

Dari pola hasil karakterisasi XRD pada Gambar IV.4 menunjukkan adanya
beberapa puncak CeosGdo.1 yang muncul, yang merupakan fase dari Gadolinium
dan Cerium. Puncak difraksi memberikan gambaran tentang jarak antar bidang (d),
struktur kristal dan orientasi dari sel satuan (di). Pola ini menunjukkan fase kristal
kaya akan Ce (kubik).

Mengacu pada perhitungan rumus Bragg dan rumus Scherrer, diperoleh
hasil rata-rata jarak antar bidang adalah 1,763 A dan ukuran diameter kristal sekitar
25,089 nm. Hasil penelitian ini berbeda tipis dengan penelitian lain dengan ukuran

kristal 24,9 nm. (Accardo dkk., 2016). Ukuran kristal yang diperoleh berbanding
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terbalik dengan nilai FWHM, sampel yang memiliki FWHM yang rendah akan

menghasilkan ukuran kristal yang lebih besar.

2, Hasil dan Analisa Uji TGA Scrbuk GDCio

0

0 % nmmmmmnuaﬁmﬁrﬁmmmmmmumuhuhlia
Gambar IV.5. Hasil Uji TGA Serbuk GDCjo 1200 TG

Analisis termal merupakan teknik untuk mengukur sifat fisis suatu bahan
dan atau hasil reaksi yang diukur sebagai fungsi temperatur. Gambar IV.5 grafik
TGA memberikan informasi mengenai pengurangan massa yang terjadi pada
sampel terhadap temperatur yang diberikan yang diawali degan kenaikkan massa.
Kenaikkan massa terjadi pada sekitar suhu 50°C karena kandungan organik pada
sampel yaitu 12% dan kandungan oksigen sudah hilang. Kenaikan massa juga
disebabkan karena perlakuan heat treament saat kalsinasi 600°C sehingga terjadi
proses oksidasi. Kemudian mulai temperatur 100°C hingga temperatur 1200°C
mengalami dekomposisi dan dehidrasi dimana terjadi penurunan berat massa yang

diakibatkan karena kehilangan air, unsur volatil dan karbon.
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1. Hasil dan Analisa Uji FTIR Serbuk GDC;o
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Gambar IV.6 Hasil FTIR Serbuk GDCio

Dari Gambar I'V.7 Hasil pengujian FTIR GDC setelah kalsinasi dengan suhu
600 °C menunjukan bahwa terdapat puncak pada panjang gelombang 3386,49 cm™
dengan %Transmittance 94,5 yang berarti pada material GDC mengandung uluran
jenis ikatan N-H. Selain itu puncak juga muncul pada panjang gelombang 1635,95
cm’ dengan %Transmittance 96,25 mengandung jenis ikatan N-H dan gelombang
1532,05 cm™ dengan %Transmittance 93,5 yang berarti pada puncak itu material
GDC mengandung jenis ikatan C=C. Kemudian puncak pada gelombang 1331,48
cm™ dengan %Transmittance 94 material GDC mengandung gugus fungsi C-N.
Puncak juga terdapat pada gelombang 1101,68 cm’! dengan %Transmittance 96 dan
gelombang 1073,85 cm” dengan %Transmttance 96 mengandung ikatan jenis C-
0. Gambar ]V.6 mirip dengan gambar spektrum GDC\o pada penelitian yang sudah
ada, yang ditunjukkan pada gambar IV.7
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Gambar IV.7 Hasil FTIR Serbuk GDCjo penelitian sebelumnya .
Sumber : Ai Zhu, 2013 |

4. Hasil dan Analisa Uji SEM-EDX Serbuk GDCio I
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Gambar IV.8 Hasil Uji SEM Serbuk GDCio \

Pada Gambar IV.8 menunjukan ukuran partikel serbuk elektrolit GDCio
yang memiliki ukuran berbeda-beda. Dari gambar tersebut terlihat serbuk ada yang
memiliki ukuran 222 nm, 291 nm, 835 nm, 427 nm dan 495 nm. Ukuran-ukuran
tersebut dapat dikatakan bubuk elekrolit GDC)o memiliki ukuran partikel besar atau
mengalami penggumpalan. Hal ini mungkin hasil dari aglomerasi partikel yang
terjadi karena pengaruh suhu. Hasil uji SEM penelitian elektrolit GDC yang
dilakukan oleh Anjaneya (2016) menggunakan EDTA-citrate complexing method
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dengan suhu kalsinasi yang sama menunjukkan bahwa elektrolit GDC mempunyai

struktur retikuler atau bentuk aglomerat kaku. Bentuk ini terfjadi karena pengaruh

senyawa organik di dalam prekursor.

Element | Weight% Atomic%
OK 43.23 87.09
CelL 50.79 11.68
GdL 5.99 1.23
Totals 100.00
Element | Weight%  Atomic%
OK 44.85 87.83
Cel 48.64 10.88
GdL 6.50 1.30
Totals 100.00
Element | Weight%  Atomic%
OK 32.18 80.79
CelL 60.47 17.33
GdL 735 1.88
Totals 100.00




43

Element | Weight%  Atomic%
OK 3026 79.36
Cel 62.25 18.64
GdL 7.49 2.00
Totals 100.00
C))
Gambar IV.9 Hasil Uji EDX Serbuk GDCio (a) Spektrum 1; (b) Spektrum 2; (c)
Spektrum 3; (d) Spektrum 4

Gambar IV.9 Hasil Uji EDX menunjukan spektrum-spektrum analisa
komposisi kimia yang terkandung pada elektrolit. Pada Gambar IV.9 (a) spektrum
1 diketahui terdapat elemen Gd, Ce, dan O dengan persen berat sebesar 5,99% ,
50,79 % ; 43,23 %. Pada Gambar IV.9 (b) spektrum 2 elemen Gd, Ce, dan O
mengandung persen berat masing-masing sebesar 6,50% ; 48,64 % ; 44,85%.
Kemudian pada Gambar IV.9 (c) spektrum 3 elemen Gd, Ce, dan O memiliki persen
berat sebesar 7,35% ; 60,47% ; 32,18%. Pada Gambar IV.9 (d) spektrum 4, persen
berat untuk elemen Gd, Ce, dan O yaitu 7,49% ; 62,25% ; 30,26%. Hal ini dapat
disimpulkan bahwa pada serbuk elektrolit GDCo komposisi kimia paling dominan

pada elektrolit yaitu Ce (Cerium) dengan persentasi berat rata-rata 55,5%.

5. Pengujian Densitas dan Porositas

Perhitungan densitas pelet menggunakan rumus;

(Ms)—(Mk)
Densltas alr

p= X 100% 4.1)

Tabel IV.1 Perhitungan Densitas dan Porositas Pelet GDCio dengan Variasi
Holding Time

holding Ma§sa Massa ; Massa .| Porositas | Densitas
No. | Pelet . Kering dalam Air | Saturasi o o
bime _(Eram) (gram) (gram) (%) (%)
p—e—— = -
1 GDCyo 5 jam 1,3970 1,1872 1,3993 0,2305 [ 99,7695
2 | GDCypo 2 jam 1,4088 1,1993 1,4198 1,1036 | 98,8964




Hasil pengujian densitas keseluruhan sampel menunjukkan densitas di atas
95% yang berarti sampel telah memenuhi syarat sel elektrolit untuk SOFC
(Peterson, 1994). Pada pembuatan GDC,, dengan metode asetat-akrilik, didapatkan
densitas rata sebesar 99,0% (Ai Zhu dik., 2013). Sel elektrolit perlu memiliki
kepadatan di atas 95%, hal ini untuk mencegah porositas terbuka sehingga gas yang
digunakan sebagai reaktan tidak mengalami perpindahan dari anoda ke katoda dan
sebaliknya. Besarnya densitas dari suatu material dapat dipengaruhi oleh beberapa
hal yaitu temperatur lzalsinasi dan sintering, dan tekanan yang diberikan pada suatu
material, dapat menyebabkan berkurangnya volume sehingga meningkatnya
densitas (Dasari dkk., 2010). Zhang dkk (2004) berpendapat bahwa bubuk yang
dikalsinasi pada temperatur 600°C dapat meningkatkan densitas ketika dijadikan

pelet dan disintering.




BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka dapat disimpulkan:

1. Serbuk elektrolit GDCio memiliki karakteristik sebagai berikut:

a. Ukuran partikel-partikel besar dan merggumpal dengan unsur kimia
paling dominan yaitu Cerium.

b. Jenis ikatan N-H, C=C, C-N dan C-O yang terkandung pada serbuk
elektrolit GDCjo mengindikasikan adanya pengaruh jenis ikatan baik itu
pada larutan atau kemurnian material dalam sintesis GDCio.

c. Membentuk kristal kubik dengan parameter kisi sebesar 5,418 A di setiap
puncak yang terbentuk dengan memiliki jarak antar bidang rata-rata adalah
1,763 A dan ukuran diameter kristal sekitar 25,089 nm.

d. Selain itu serbuk GDC)o pada analisis termal menunjukkan bahwa terjadi
kenaikan massa pada awal pemanasan karena adanya proses oksidasi lalu
mengalami dekomposisi (pengurangan massa) di suhu lebih tinggi. Seiring
terjadinya peningkatan suhu (heatflow meningkat) maka terjadi reaksi
eksotermik pada serbuk yang mengindikasikan ada proses pengkristalan.

2. Proses sintering yang optimal adalah dengan holding time selama 5 jam untuk
menghasilkan elektrolit GDC yang memiliki porositas < 1,1% dan densitas di
atas standar yang disyaratkan (95%) dengan nilai yaitu 99.7% dan 98.8%.

3. Pelapisan pasta katoda LSCF-GDC di elektrolit GDCio menggunakan metode
pelapisan dasar dimana permukaan pelet elektrolit dilapisi pasta katoda
menggunakan doctor blade yang dilakukan di atas alat hot plate.

4. Pembuatan symmeiric cells GDC/LSCF-GDC berhasil dilakukan melalui
tahapan yaitu pertama, mensintesis sel elektrolit GDCjo dengan metode sol-gel
menjadi serbuk lalu dicetak menjadi pelet GDCio Kedua, membuat pasta
katoda LSCF-GDC. Ketiga, pelapisan pasta katoda di pelet GDC o di atas hot

plate setelah itu disintering.

45
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5,2 Saran

Dalam proses sintering rawan terjadi keretakan atau pecah pada pelet elektrolit
GDCio yang dikarenakan adanya kontaminasi dengan unsur kimia yang tidak
diinginkan olch karena itu, hendaknya dalam proses sintering diperlukan sikap
kchati-hatian,

Dengan metode pelapisan dasar yang digunakan menghasilkan lapisan pasta
katoda LSCF-GDC yang kurang rata. Disarankan untuk pelapisan pasta katoda
LSCIR-GDC menggunakan metode pelapisan yang lebih baik misalnya screer

printing atau tape casting,
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