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Abstract. One of the most finest materials for lithium ion battery nowadays is lithium iron
phosphate or LiFePO4. Lithium iron phosphate was synthesized with solid state reaction
method by optimizing the variable of material and temperature. The variable for
calcination temperatures were 7000C, 8000C, and 9000C while the basic materials as Fe
sources were Fe203 and FeSO4. Particles morphologies and quantity of crystal were
investigated in details by X-ray diffraction analysis XRD. XRD imaging showed diffraction
of nanoparticles LiFePO4 with crystal quantity 40,4% (8000C) and 59,1% (9000C) of
materials Fe203,which the most quantity from other samples. Thus, chatode materials
were made from LiFePO4 that synthesized at calcination temperatures 800oC and 9000C.
In conclusion the material chatode from LiFePO4 that had been synthesized had so many
impurities because it was hard to get single phase of nanoparticles LiFePO4 and need
more improvement in optimizing the process condition for ideal chatode material.
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1. Pendahuluan

Pada era globalisasi seperti sekarang ini penggunaan peralatan elektronik seperti telepon genggam,
laptop dan gadget lainnya semakin meningkat. Hal ini menyebabkan perlunya peralatan penyimpan energi
listrik (baterai) yang efisien, bahan baku mudah diperoleh, ekonomis, ramah lingkungan dan berkapasitas
tinggi. Salah satu jenis baterai yang efisien adalah baterai sekunder. Salah satu baterai sekunder yang saat ini
menjadi fokus utama di bidang energi terbarukan adalah penggunaan baterai lithium ion. Sejak
dikomersialkan untuk pertama kalinya oleh Sonny pada tahun 1991, baterai lithium ion menjadi sumber
energi listrik yang paling banyak dipergunakan (Rao, 2013). Kelebihan baterai ion lithium adalah memiliki
lifecycle panjang (500-1000 siklus), beda potensial tinggi, densitas energi tinggi dan kapasitas spesifik lebih
tinggi dibandingkan dengan baterai sekunder yang lain. Selain itu, baterai ion lithium sudah banyak
digunakan sebagai sumber energi untuk peralatan elektronik portable bahkan pada mobil listrik (Allison,
2015).

Beberapa material katoda pada baterai ion lithium yang telah disintesis yaitu lithium mangan oxide
(LiMn204) lithium cobalt oxide (LiCoOZ2) (Reimer, 1992) dan lithium iron phospate (LFP) (Hamid, 2012).
Dari ketiganya, material LiMn204 mudah dibuat, ramah lingkungan dan harga terjangkau namun memiliki
kapasitas rendah (110 mAh/g) dan konduktivitas listrik lebih rendah yakni sekitar 10-5 S/cm. Sedangkan
LiCoO2 merupakan salah satu material katoda yang paling sukses dikomersialkan (Reimer, 1992), memiliki
kapasitas spesifik tertinggi (220 mAh/g), konduktivitas listrik cukup tinggi yakni 10-3 s/cm, namun material
ini harganya mahal dan tidak ramah lingkungan karena mengandung logam berat. Sehingga, banyak
penelitian yang telah dilakukan untuk menemukan material yang jauh lebih murah, tidak beracun, tidak
berbahaya dan mudah didapatkan untuk menggantikan material Co yang tidak ramah lingkungan (Ahn,
2010).

Salah satu material katoda baterai lithium ion yang saat ini terus dikembangkan adalah lithium iron
phosphate (LiFePO4), yang pertama kali diperkenalkan oleh John Good pada tahun 1997 sebagai elektroda
katoda yang menjanjikan untuk baterai lithium ion. LiFePO4 memiliki berbagai kelebihan dibandingkan
material katoda lain seperti harga yang terjangkau, tidak beracun, mudah didapatkan, thermal dan chemical
stability yang tinggi, memiliki performa elektrokimia yang stabil pada kondisi terisi penuh dan memiliki
kapasitas yang tinggi (170 mAh/g) serta life cycle yang lebih panjang (Xiangcheng, 2012).

Beberapa metode pembuatan LiFePO4 yang sering digunakan adalah lain yaitu metode
kopresipitasi (Chaochao, 2015), solid state (Xiangcheng, 2012), sol-gel (Shanchez, 2005), carbothermal
reduction (Kong, 2012), spray pyrolisis (Hamid, 2012) dan lain — lain. Dari beberapa metode tersebut,
dipilih metode solid state reaction sebagai metode terbaik dalam pembuatan katoda LFP pada penelitian ini.
Metode ini digunakan karena dapat menghasilkan partikel dengan range ukuran mikrometer hingga
nanometer, proses sintesis yang satu tahap juga dapat menghasilkan partikel tunggal maupun multi
komponen, prosesnya juga relative cepat dan dapat diterapkan di industri, dan yang terpenting sangat cocok
digunakan untuk membuat baterai lithium dari iron phosphate. Tetapi, hal utama yang menjadi kendala
dalam memperoleh LiFePO4 dengan performa sebaik teoritisnya adalah karena konduktivitas listrik rendah
yaitu berorde 10-9 S/cm dan sulitnya mensintesis single-phase LiFePO4 katena Fe2+ yang sangat mudah
teroksidasi (Allison, 2015). Oleh karena itu, perlu optimasi proses pembuatan LiFePO4 seperti suhu
kalsinasi atau material yang digunakan dalam mensintesis lithium iron phosphate. Sehingga hasil yang
diharapkan akan sesuai dengan performa teoritisnya.

2. Metode Penelitian

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini : Fe203, LiOH, KH2PO4. LiFePO4 dibuat
dengan menimbang secara stoikiometris (Li : Fe : POs = 1 : 0,5 : 1) FexOs, LIOH dan KHPO4 dan
mencampurkannya dalam ballmill. Proses ballmill berlangsung selama 10 menit. Untuk mempelajari
pengaruh suhu kalsinasi, dilakukan proses furnace dengan temperatur 700°C, 800°C, 900°C selama 10 jam.
Variasi juga dilakukan pada reaktan yang direaksikan. yaitu FeoOs digantikan dengan FeSO4. Campuran ini
kemudian di-furnace pada suhu yang sama dengan yang sebelumnya yaitu 700°C, 800°C, 900°C selama 10
jam. Semua proses furnace dilakukan dengan kondisi dialiri gas argon.

Kemudian semua padatan yang terbentuk dihaluskan dengan mortar sehingga didapatkan serbuk
LiFePO4. Serbuk LiFePO, yang dihasilkan selanjutnya dikarakterisasi dengan menggunakan X-Ray
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Diftraction. Uji XRD menggunakan CuK-o sebagai sumber cahaya dengan mengaplikasikan scanning speed
20/menit pada rentang sudut 10° sampai 80°.

3. Hasil dan Pembahasan

Karakterisasi LiFePO4 dengan uji XRD

Hasil pola difraksi sinar x serbuk LiFePO4 yang disintesis dengan suhu kalsinasi 700°C, 8§00°C, 900°C
selama 10 jam ditampilkan pada Gambar 1. Masing-masing suhu kalsinasi memiliki pola diffraksi yang
berbeda. Terlihat pada gambar, puncak difraksi (20) LiFePOy didapatkan pada pola XRD suhu furnace
700°C, 800°C, dan 900°C tetapi bentuk grafik yang ditunjukkan sangat berbeda dari referensi (JCPDS 83-
2092). Hal ini dikarenakan masih banyaknya puncak difraksi yang bukan mengindikasikan LiFePO4. Hal ini
dikarenakan masih banyaknya puncak difraksi yang bukan mengindikasikan LiFePO4. Puncak difraksi
paling kuat pada sudut 36° yang ditunjukkan pada difraksi variasi suhu 800°C dan 900°C maka fase yang
paling dominan adalah LiFePO4 (Hong, 2010). Sedangkan difraksi XRD wvariasi suhu 7000C puncak
difraksi paling kuat pada sudut 30° sehingga fase yang paling dominan adalah LiFeP207.

Puncak-puncak difraksi yang terdapat pada pola XRD suhu 700°C, 800°C dan 900°C menunjukkan
terbentuknya LiFePO,;. Namun Gambar 1 juga terdeteksi puncak-puncak yang bukan mengindikasikan
LiFePOy. Puncak-puncak ini menunjukkan masih terdapat fase Fe;Oj3 anatase, Fe;Os rutile, dan LiOH yang
belum bereaksi. Selain itu, beberapa puncak merupakan difraksi nanopartikel yang bukan LiFePOy seperti
LiFeP>O7, lithium iron(IIl) diphosphate, indium iron lithium diphospate, Tavorite dan Arrojadite.
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Gambar 1. Hasil XRD Serbuk LiFePO4 dari Fe203 dengan Variasi Suhu (a)900° C, (b)800° C,
(c)700° C dan (d)Pola XRD LiFePO4 JCPDS 83-2092.

Gambar 2 merupakan hasil pola difraksi sinar x serbuk LiFePOy yang dibuat dari material FeSO4 dan
disintesis dengan metode solid state pada suhu furnace 700°C, 800°C, 900°C selama 10 jam.
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Gambar 2. Hasil XRD Serbuk LiFePO, dari FeSO4 dengan Variasi Suhu (2)900° C, (b)800° C, (c)700°
C dan (d)Pola XRD LiFePO4 JCPDS 83-2092

Dibandingkan dengan hasil difraksi pada Gambar 1, puncak-puncak pola difraksi sinar x serbuk
LiFePO™4 memiliki intensitas lebih tinggi. Namun, puncak difraksi paling kuat adalah pada sudut 290 yang
ditunjukkan pada difraksi variasi suhu 7000C, 8000C dan 9000C maka fase yang paling dominan yaitu
lithium iron(Ill) diphosphate dengan intensitas tertinggi pada variasi suhu 9000C (Hong, 2010). Hal ini
menunjukkan hampir tidak ada kristal nanopartikel LiFePO4 yang terbentuk.. Puncak-puncak difraksi yang
terdapat pada pola XRD suhu 7000C, 8000C dan 9000C bukan mengindikasikan LiFePO4. Puncak-puncak
ini menunjukkan masih terdapat fase FeSO4 anatase, FeSO4 rutile, dan LiOH yang belum bereaksi. Selain
itu, beberapa puncak merupakan difraksi nanopartikel yang bukan LiFePO4 seperti lithium iron(I1I)
diphosphate, indium iron lithium diphospate, Tavorite dan Arrojadite.

Hasil kuantitas difraksi sinar x dari Match untuk serbuk LiFePO4 yang terbentuk dari Fe20O3 pada suhu
8000C sebesar 40,4% dan pada suhu 9000C sebesar 59,1%. Untuk varietas lain kuantitas partikel yang
terbentuk sangat kecil berkisar antara 0-1% sehingga tidak ikut dicantumkan.

4. Kesimpulan

Dalam penelitian ini, dilakukan sintesis LiFePO4 dengan menggunakan variasi suhu furnace,
macam material pembuat LiFePO,. Variasi suhu furnace adalah 700°C, 800°C, 900°C. Sedangkan macam
material yang digunakan adalah Fe;O; dan FeSOsHasil XRD menunjukkan partikel LiFePOy4 berhasil
terbentuk pada suhu kalsinasi 800°C dan 900°C dari Fe;O3 pada suhu 8000C sebanyak 40,4% dan pada
suhu 9000C sebanyak 59,1% yang kemudian dijadikan bahan katoda baterai Li-ion.

Serbuk LFP yang paling baik yaitu dihasilkan pada suhu 900°C selama 10 jam karena terbentuk
material LFP sebanyak 59,1%.
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