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Abstrak
Baterai lithium ion merupakan jenis baterai yang banyak dipakai di gadget dan kendaraan
listrik saat ini. Baterai lithium berbahan LiFePO, bersifat stabil pada temperatur tinggi dan
harga relatif lebih murah dibanding baterai lithium berbahan kobalt (LiCoO;). Konduktivitas
elektrik yang rendah dan difusi Li* yang lambat di antarmuka merupakan kelemahan dari
LiFePO, Hal tersebut dapat diatasi dengan pengecilan ukuran partikel menjadi ukuran
nanometer.
Flame Assisted Spray Pyrolysis (FASP) merupakan proses produksi memanfaatkan
penyemprotan larutan prekursor ke dalam api (flame) di atas nozzle atomisasi, sehingga
menghasilkan partikel berupa serbuk. Larutan precursor LiFePO, dibuat dengan cara
mencampur larutan LiOH.H,0, (NH;).2HPO,, dan FeSO,.7H,0 perbandingan ratio mol 1:1:1
dengan pelarut HNO; IM. Larutan prekursor di masukkan ke dalam syringe pump, kemudian
larutan di umpankan ke alat FASP dengan parameter laju prekursor, laju gas LPG dan laju
gas N,.
Hasil produk terbanyak pada parameter laju prekursor 80 ml/jam yitu sebesar 2.476 g/jam.
Karakteristik partikel yang dihasilkan berupa partikel dengan struktur amorf, selanjutnya
dikalsinasi pada suhu 700 °C selama 4 jam untuk mendapatkan struktur kristal dari LiFePO,.
Hasil uji SEM memperlihatkan morfologi partikel berbentuk bulat dengan ukuran rata-rata
terkecil pada laju alir prekursor 80 ml/jam sebesar 1.467 um.

Kata kunci: FASP, lithium ion, nanopartikel, prekursor

1. PENDAHULUAN

Baterai lithium atau yang sering disebut baterai Li-ion adalah baterai yang sering
digunakan pada gadget di jaman sekarang. Dinamakan baterai lithium karena lithium adalah
komponen utama pada baterai lithium. Ion lithium yang menggerakkan baterai lithium.
(Purwaningsih, 2012)

LiFePO, adalah salah satu material katoda yang memiliki segudang kelebihan. Senyawa ini
bersifat stabil pada temperatur tinggi, salah satu komponen yaitu besi yang mudah diperoleh,
LiFePO, pun relatif lebih murah dibandingkan material katoda lainnya (Priyanto, 2011).
Konduktivitas elektrik yang rendah dan difusi Li* yang lambat di antarmuka merupakan kelemahan
dari LiFePO,. Hal tersebut dapat diatasi dengan pengecilan ukuran partikel menjadi ukuran
nanometer.

Metode untuk membentuk nanopartikel yaitu sol gel methode, co-precipitation, flame
spray pyrolysis, mikroemulsi, flame assisted spray pyrolysis, dan masih banyak lagi metode lainnya
(Fernandez, 2011). Flame Assisted Spray Pyrolysis adalah salah satu metode yang tidak
memerlukan biaya mahal, efektif digunakan untuk produksi dalam jumlah yang banyak, produk
dalam kemurnian tinggi, keseragaman bentuk yang merata, dan ukuran partikel rata-rata 10-20nm
(Rudin, 2011).

Penelitian ini bertujuan untuk mendapatkan parameter yang optimum dalam memproduksi
partikel lithium iron phosphate menggunakan metode Flame Assisted Spray Pyrolysis.

1.1. KAJIAN PUSTAKA

Metode yang digunakan untuk membentuk nanopartikel yaitu sol gel methode, co-
precipitation, flame spray pyrolysis, mikroemulsi, flame assisted spray pyrolysis, dan masih banyak
lagi metode lainnya (Fernandez, 2011), ultrasonic spray pyrolysis, Nozzle spray pyrolysis (Jiistel
2012), dan flame assisted spray pyrolysis (Rudin, 2013). Flame Assisted Spray Pyrolysis adalah
salah satu metode yang tidak memerlukan biaya mahal, efektif digunakan untuk produksi dalam
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jumlah yang banyak, produk dalam kemurnian tinggi, keseragaman bentuk yang merata, dan
ukuran partikel rata-rata 10-20nm (Rudin, 2011).

Flame Assisted Spray Pyrolysis merupakan salah satu metode pembuatan nanopartikel
yang memanfaatkan atomisasi atau penyemprotan larutan kedalam api (flame) di atas nozel
atomisasi dan akan menghasilkan partikel berupa serbuk. (Rudin, 2013), gambar 1.
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Gambar 1. Skema Pembentukan Partikel Metode Flame Assisted Spray Pyrolysis

Prinsip metode Flame Assisted Spray Pyrolysis (FASP) yaitu laju alir gas pembawa
(carrier gas) mendorong droplet menuju reaktor, spray berfungsi sebagai penyemprot larutan
dalam bentuk droplet yang telah teratomisasi. Sistem pembakaran berfungi untuk menghilangkan
pelarut sehingga terbentuk partikel padatan dan mempercepat oksidasi, dan sistem penangkapan
dan penyaringan partikel menggunakan bag filter. (Santoso, 2012)

Faktor yang mempengaruhi ukuran partikel pada proses Flame Assited Spray Pyrolysis
adalah :

1. Temperatur api

Pada Gambar 2 menunjukkan semakin tinggi temperatur api maka material yang dihasilkan
makin berstruktur nano. Penelitian ini dilakukan untuk mendapatkan material nanosilika (SiO,)
dengan tetraethylorthosilicate (TEOS) sebagai bahan baku dengan konsentrasi 0,5 M. Variasi
temperatur yang digunakan yaitu 1200°C, 1350°C, 1610°C, dan 1710°C dengan mengontrol laju
aliran gas H, dari 3 sampai 6 L/menit (Cho, 2009).

Gambar 2. Pengaruh Temperatur Api Terhadap Ukuran Partikel Nanosilik

2. Konsentrasi precursor

Gambar 3. Pengaruh Konsentrasi Precursor Terhadap Ukuran Partikel
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Gambar 3 dapat dilihat bahwa semakin rendah konsentrasi precursor maka material yang
dihasilkan makin berstruktur nano. Penelitian dilakukan oleh Cho, dkk (2009) untuk mendapatkan
material nanosilika (SiO,) dengan tetraethylorthosilicate (TEOS) sebagai bahan baku dengan
variasi konsentrasi 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; dan 0,5 M dan temperatur 1610°C. (Cho, 2009)

3. Waktu kontak dengan api

Pengaruh waktu kontak dengan api melalui pengaturan debit gas pembawa precursor

(carrier gas) dapat dilihat pada Gambar 4.

V d):45-35-40
Gambar 4. Pengaruh Waktu Kontak Api Melalui Variasi Laju Aliran Fuel, Oxidizer,
dan Carrier Gas Terhadap Ukuran Partikel Hydroxyapatite

Gambar 4 terlihat jelas bahwa pengaruh peningkatan laju aliran carrier gas dari 10 L/menit
sampai 40 L/menit dapat menyebabkan material berstruktur mikro. Hal ini disebabkan semakin
tinggi laju aliran gas pembawa akan mengurangi waktu kontak dengan api sehingga sebagian
precursor mengalami evaporasi tidak sempurna di dalam api yang akan menyebabkan material
masih berstruktur mikro. (Cho, 2008)

LiFePO4 memiliki struktur tiga dimensi yang berisi jalur untuk ion lithium. Kelemahan
pada LiFePO, adalah pada kerapatan arus yang buruk karena kapasitas densitas arus reversible
tinggi. Ketidakmampuan pemakaian tingkat tinggi pada LiFePO, berhubungan dengan
konduktivitas elektrik yang rendah dan difusi Li+ yang lambat di antarmuka. Difusi Li+ di
antarmuka LiFePO, menyebabkan konsentrasi Li+ yang bergerak melalui antarmuka menurun,
sehingga tidak cukup untuk mempertahankan arus dan dengan demikian menyebabkan penurunan
kapasitas dengan cepat. (Gunawan, 2012).

Konduktivitas elektrik yang rendah dan diffusi Li+ yang lambat dapat diatasi dengan
pengecilan ukuran partikel. (Hamid, 2012). Pengecilan ukuran partikel hingga berukuran
nanometer dapat menggunakan berbagai macam metode. Metode yang paling efektif adalah dengan
Flame Assited Spray Pyrolysis karena biaya murah, produk dalam kemurnian tinggi, keseragaman
bentuk yang merata, dan ukuran partikel rata-rata 10-20nm. (Rudin, 2011). Nanopartikel LiFePO,
yang dihasilkan menggunakan metode Flame Assited Spray Pyrolysis dapat meningkatkan
konduktivitas elektrik dan mempercepat difusi Li+.(Hamid, 2012)

2. METODOLOGI
2.1. BAHAN DAN PERALATAN
Dalam penelitian ini bahan utama yang digunakan adalah meliputi: LiO.H,O,
FeSO,.7H,0, (NH4),HPO, , HNO; , Aquadest dan Ethanol absolute. Sedangkan peralatan yang
digunakan adalah Alat Flame Assited Spray Pyrolysis, gelas ukur, Magnetic Stirrer, Pipet volume,
Cawan porselin, dan Furnace.
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2.2.METODE

Dalam penelitian ini, terdapat beberapa tahapan yang dimulai dengan pembuatan
larutan prekursor, instalasi alat flame assisted spray pyrolisis, pengujian XRD dan SEM serta
analisis data. Gambar 5 menunjukkan rangkaian alat flame assisted spray pyrolisis.
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Gambar 5. Rangkaian Alat Flame Assisted Spray Pyrolysis

Adapun langkah-langkah dalam penelitian ini ditunjukkan pada gambar 6.
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Gambar 6. Proses pembuatan katoda dengan FASP

3. HASIL DAN PEMBAHASAN
3.1.Hasil
Penelitian ini bertujuan untuk menghasilkan nanopartikel LiFePO, yang digunakan untuk
material katoda baterai lithium ion. Nanopartikel LiFePO, dihasilkan dengan menggunkaan metode
FASP. Parameter operasi pada alat FASP dapat dilihat pada tabel 1.
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Tabel 1. Kondisi Operasi dan hasil partikel

Laj Laj Laj Vol Ber
0 u alir u alir N2 u alir ume (ml)  at (gram)
precursor (1/mnt) LPG
(ml/jam) (I/mnt)
60 3,5 1 60 1,8
23
80 3,5 1 60 2,4
76
100 3,5 1 60 2,2
50
120 3,5 1 60 1,9
49

Variabel yang digunakan adalah nilai kecepatan aliran bahan (precursor) dan parameter
lainnya diatur dengan nilai yang sama. Sehingga diharapkan mendapatkan parameter operasional
yang optimal. Dari tabel di atas ditunjukkan bahwa pada laju alir precursor 60 ml/jam
menghasilkan partikel lebih sedikit dibandingkan pada laju alir yang lain hal ini terjadi
kemungkinan dikarenakan bag filter berukuran 10 mikrometer, sehingga banyak material yang
tersedot oleh blower. Temperatur flame saat percobaan sekitar 600 © C - 700 © C dan konsentrasi
precursor 0,86 M. Dari tabel di atas menunjukkan larutan precursor 60 ml menghasilkan partikel
terbanyak yaitu sebesar 2,476 gram LiFePO4.

3.2.Pembahasan

Gambar 7 menunjukkan trendline hasil FASP dari laju alir precursors terhadap massa
partikel. Hasil partikel mengalami peningkatan secara kuantitas dengan laju alir precursors 60
ml/jam sampai 80 ml/jam dan mengalami penurunan pada laju alir precursors 100 ml/jam dan 120
ml/jam. Hal ini dikarenakan semakin cepat laju alir precursors maka proses pengkabutan larutan
tidak terjadi dengan sempurna. Hal ini mengakibatkan partikel yang terbentuk dalam ukuran yang
cukup besar untuk tidak dapat tersedot oleh blower dan tertampung di bag filter.
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Gambar 7. Grafik antara laju alir precursors dengan massa partikel
Hasil analisa XRD dari keempat kondisi operasi di atas dapat dilihat pada gambar 8.
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Gambar 8. Hasil XRD LiFePQ, pada keempat Kondisi Operasi

Gambar XRD di atas menunjukkan peak yang rendah disebabkan karena partikel hasil
FASP masih dalam struktur amorf belum terbentuk struktur kristal. Intensitas pada hasil analisa
XRD dapat ditambah dengan proses kalsinasi akan tetapi akan menambah ukuran dari partikel
tersebut. Proses kalsinasi dilakukan di dalam furnace selama 4 jam pada suhu 700 ° C dialiri
dengan gas N2. Serbuk nanopartikel LiFePO4 pada kondisi operasi laju alir precursor 80 ml/jam
setelah dikalsinasi dan di analisa XRD hasilnya adalah sebagai berikut :

Referenci

laju alir 80 ml/jam setelah
kalsinasi

Cu-Kal (1.540598A) 20
20 30 40 50 60 70 80 90

Gambar 9. Hasil XRD LiFePO, setelah proses kalsinasi

Dari hasil XRD sampel pada gambar 9 menunjukkan bahwa intensitas LiFePO, lebih
tinggi dibanding sebelum dikalsinasi. Tujuan kalsinasi sebenarnya adalah untuk membentuk
struktur kristal partikel. Hal ini di buktikan dengan adanya peak yang sangat tajam dibandingkan
dengan partikel tanpa kalsinasi. Setelah dibandingkan dengan basis berupa LiFePO, standar
didapatkan beberapa peak yang identik dengan referensi menunjukkan bahwa LiFePO, telah
terbentuk dan ada peak yang berbeda menunjukkan bahwa partikel yang dihasilkan belum murni.
Fasa kristal yang dihasilkan menurut referensi adalah orthorhombic dengan kepadatan 3.595 g/cm’
yang diketahui menggunakan program Match.

Selain analisa XRD, analisa SEM juga dilakukan untuk mengetahui bentuk dan ukuran
partikel bahan. Hasil analisa SEM keempat kondisi operasi di atas dapat dilihat pada gambar
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Gambar 10. Hasil Analisa SEM LiFePO, untuk Partikel dengan Laju Alir (a) 60
ml/jam, (b) 80 ml/jam, (c) 100 ml/jam, (d) 120 ml/jam
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Gambar 10 (a) pada laju alir 60 ml/jam ukuran partikel hampir seragam dan paling kecil
yaitu pada 1-2 pm dengan ukuran rata-rata sebesar 1.95 um . Gambar 10 (b) pada laju alir 80
ml/jam ukuran rata-rata partikel adalah sebesar 1.467 pm. Gambar 10 (c) ukuran rata-rata partikel
sebesar 1.785 um. Sedangkan gambar 10 (d) terlihat sangat mencolok perbedaan ukuran
partikelnya dan terlihat ukuran partikel semakin besar. Ukuran rata-rata partikel pada gambar 10
(d) yaitu sebesar 2.232 pm. Fenomena tersebut terjadi karena semakin besar laju alir precursor akan
menyebabkan waktu kontak dengan api berkurang maka sebagian precursor mengalami penguapan
tidak sempurna yang dapat menyebabkan partikel LiFePO, teraglomerasi dan terbentuk partikel
dengan ukuran mikro. Sedangkan bentuk partikel dari semua sampel rata-rata adalah sama yaitu
berbentuk bulat.

4. KESIMPULAN

Penelitian berbasis teknologi nano dengan metode flame assisted spray pyrolysis dalam rangka

memproduksi bahan katoda pada baterai lithium ion telah berhasil dilakukan. Kesimpulan yang

dapat diambil dari penelitian ini adalah:

1. Kondisi optimum pada alat FASP adalah dengan parameter kecepatan laju alir precursor 80
ml/jam, laju alir gas N, 3.5 I/mnt, laju alir gas LPG 1 I/mnt dan volume precursor setiap operasi
adalah 60 ml. Dimana produk yang dihasilkan sebanyak 2.476 g/jam.

2. Karakteristik partikel kondisi parameter optimum adalah partikel dengan fase struktur amorf,
ukuran rata-rata sebesar 1.467 um, dan bentuknya secara umum adalah bulat.

3. Untuk menghasilkan partikel dengan struktur ktistal maka partikel harus dikalsinasi dengan
temperatur di bawah titik leleh material.
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