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Abstrak

Sektor penyimpanan energi saat ini berkembang cukup
pesat, salah satunya terkait performa kapasitansi elektroda
baterai.. Indonesia merupakan salah satu negara dengan
penghasil padi terbanyak di dunia, setelah Cina dan India. Sekam
padi dapat diekstraksi menjadi silika dengan metode sol-gel. Dan
menjadi karbon dengan metode hidrotermal karbonisasi. Metode
Hydrothermal Carbonization (HTC) dipilih karena ramah
lingkungan dan ekonomis. Silika dan karbon yang didapatkan dari
sekam padi kemudian dibentuk menjadi komposit nanopartikel
silika-karbon. Pada hidrotermal karbonisasi, variabel yang
divariasikan adalah waktunya, yaitu 2, 4, 6, 8, 10, dan 12 jam
masing-masing pada temperatur 250°C. Setelah itu, sampel diuji
XRD, FTIR, SEM-EDX untuk mengetahui karakterisasinya, serta
diuji CV untuk mengetahui kapasitansi spesifiknya. Didapatkan
bahwa kapasitansi spesifik tertinggi berturut-turut dimiliki oleh
waktu hidrotermal 12 jam (13,873 F/g), 8 jam (13,336 F/g), 6 jam
(11,693 F/g), 4 jam (4,601 F/g), dan 2 jam (0,672 F/g) dimana
seiring dengan bertambahnya waktu karbonisasi hidrotermal,
bertambah pula kapasitansi spesifiknya.

Kata Kunci : HTC, Karbon, Sekam padi, Silika, Silika-
karbon.
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Abstract

The energy storage sector is developing quite rapidly, one
of which is related to battery capacitance performance.. Indonesia
is one of the countries with the most rice producers in the world,
after China and India. Rice husks can be extracted into silica by
the sol-gel method and become carbon by hydrothermal
carbonization method. The Hydrothermal Carbonization (HTC)
method was chosen because it is environmentally friendly and
economical. Silica and carbon obtained from rice husks are then
formed into silica-carbon nanoparticle composites. In
hydrothermal carbonization, the time is varied, which are 2, 4, 6,
8, 10, and 12 hours each at a temperature of 250°C. Then samples
were tested by XRD, FTIR, SEM-EDX to determine their
characteristics and CV for their specific capacitance. It was found
that the highest specific capacitance was owned by the
hydrothermal time 12 hours (13,873 F / g), 8 hours (13,336 F / g),
6 hours (11,693 F/ g), 4 hours (4,601 F / g), and 2 hours (0.672 F

/9).

Keywords : Carbon, HTC, Rice husk, Silica, Silica-carbon.
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BAB I
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Perkembangan elektroda beberapa tahun terakhir sangatlah
pesat. Hal ini tidak lain akibat dari semakin cepat berkembangnya
teknologi. Seiring dengan berkembangnya teknologi, dibutuhkan
elektroda dengan performa kapasitansi yang baik, terutama dengan
meningkatnya standar kelayakan hidup, sehingga pemilihan
material elektroda merupakan salah satu aspek yang sangat
penting. Hal ini karena material berpengaruh besar terhadap sifat-
sifat yang diinginkan. Karbon adalah salah satu material yang baik
untuk dijadikan bahan dasar sebuah elektroda. Elektroda dengan
bahan dasar karbon memiliki luas permukaan yang besar, rentang
potensial yang besar, konduktivitas listrik yang baik, delokalisasi
elektron yang baik, serta stabilitas kimia dan termal yang baik.
Selain sifatnya yang cocok untuk dijadikan bahan dasar elektroda
baterai, karbon juga memiliki banyak variasi alotropi, dari yang
berbentuk kristalin (intan dan grafit) hingga amorf (karbon aktif,
karbon hitam, dll).

Penelitian lebih lanjut mengenai sintesis karbon dengan
menggunakan bahan-bahan alami seperti padi, tebu, kelapa sawit,
dan beberapa material alami lainnya masih sangat perlu
dikembangkan. Material-material alam dapat disintesis menjadi
karbon, salah satunya dengan metode HTC (Hydrothermal
Carbonization). Beberapa kelebihan dari proses HTC adalah
temperatur karbonisasi yang rendah (130-250°C), prekursor yang
tidak perlu dikeringkan karena terjadi di air pada tekanan yang
menyesuaikan, terbentuk partikel mikro berbentuk bulat, pori yang
dihasilkan mudah diatur, dan material yang dapat dikombinasi
dengan komponen lain (Titirici dkk., 2012). Banyak faktor yang
mempengaruhi hasil dari HTC, salah satunya adalah waktu
karbonisasinya.

Di alam, karbon dan silika banyak ditemukan di beberapa
bahan organik. Salah satunya adalah pada sekam padi. Pada sekam
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padi, terdapat SiO, sebesar 10,6% dan 37,05% karbon (Shen,
2017). Sedangkan pada abu sekam padi, terdapat 89% SiO,. Selain
silika, sekam padi juga mengandung 24,3% hemiselulosa, 34,4%
selulosa, 19,2% lignin, 18,85% arang (Babaso, 2017).

Sekam padi merupakan salah satu produk sampingan yang
diperoleh dari penggilingan beras. Pada setiap ton beras yang
diproduksi, terdapat 0,23 ton sekam padi yang dihasilkan. (Prasad
dkk., 2012). Indonesia merupakan salah satu penghasil beras
terbesar di dunia (Suryana dkk., 2018), yaitu mencapai 32,42 juta
ton beras (Badan Pusat Statistik, 2018).

Komposit silika-karbon mesopori termasuk material
mesopori baru. Komposit silika-karbon memiliki struktur pori
yang mudah diatur, permukaan yang luas, serta ukuran pori yang
besar dan mudah diatur yang memudahkan terjadinya difusi
reaktan dan produk di dalam pori. Selain itu, komposit silika-
karbon juga bersifat hidrofobik dan dapat digunakan untuk banyak
aplikasi pada katalisis, adsorpsi, alat optik, dan elektroda.

Kalderis, dkk pada tahun 2014 telah melakukan penelitian
mengenai karakteristik hidrocar yang didapatkan dari hidrotermal
karbonisasi sekam padi pada temperatur 200°C dan 300°C selama
2-16 jam. Pada kedua temperatur, setelah 6 jam, yield terlihat
konstan, menandakan bahwa perubahan-perubahan besar serta
penyusunan ulang struktur terjadi pada 6 jam pertama. Sehingga,
setelah 6 jam, struktur telah stabil. Karbon yang dihasilkan pada
waktu 16 jam mengalami kenaikan dari 36,1% menjadi 43% untuk
temperatur 200°C dan 47% untuk temperatur 300°C (Kalderis dkk.,
2014). Penelitian oleh Kalderis, dkk masih membahas mengenai
pengaruh temperatur dan waktu karbonisasi hidrotermal terhadap
karakteristik hidrocar, belum membahas mengenai
pengaplikasiannya pada komposit nanopartikel silika-karbon
mesopori sebagai elektroda baterai logam-udara. Zhong, dkk pada
tahun 2015 telah melakukan penelitian tentang sintesis komposit
nanopartikel silka-karbon mesopori dengan menggunakan TEOS
sebagai prekursor silika, sukrosa sebagai prekursor karbon, dan
F127 sebagai template. Didapatkan volume pori sebesar 0,22 cm3g

BAB | PENDAHULUAN
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! volume mesopori 0,20 cm®g?, ukuran pori 6,4 nm dengan kadar
karbon 19% (zZhong dkk., 2015). Pembuatan komposit
nanopartikel silika-karbon mesopori dengan TEOS, sukrosa, dan
F127 membutuhkan biaya yang cukup tinggi. Selain itu, TEOS
dinilai memerlukan penangan dan penyimpanan yang sulit serta
mudah terbakar. Material organik dinilai lebih ekonomis dan
ramah lingkungan. Salah satu material organik yang mendukung
pembuatan silika, karbon, dan komposit nanopartikel silika-karbon
mesopori adalah sekam padi.

Penelitian ini bertujuan untuk menganalisis pengaruh
perbedaan waktu karbonisasi hidrotermal terhadap karakteristik
pori dan luas spesifik komposit nanopartikel silika-karbon
mesopori serta performa kapasitansinya.

1.2 Perumusan Masalah
Berdasarkan penjelasan latar belakang, maka dapat diambil
rumusan masalah sebagai berikut.

1. Bagaimana pengaruh perbedaan waktu karbonisasi
hidrotermal terhadap karakteristik pori dan luas spesifik
komposit nanopartikel silika-karbon?

2. Bagaimana pengaruh perbedaan waktu karbonisasi
hidrotermal terhadap performa kapasitansi komposit
nanopartikel silika-karbon?

1.3 Batasan Masalah
Terdapat beberapa batasan masalah dalam penelitian ini,

yaitu sebagai berikut.

1. Kualitas sekam padi dianggap sama.

2. Kondisi lingkungan dianggap tidak berpengaruh.

3. Fluktuasi dalam furnace dianggap konstan.

4. Tekanan dan kelembaban dianggap tetap.

5. Temperatur kamar dianggap konstan 25°C.
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1.4 Tujuan Penelitian
Adapun tujuan dari dilakukannya penelitian ini adalah
sebagai berikut.

1. Menganalisis pengaruh perbedaan waktu karbonisasi
hidrotermal terhadap karakteristik pori dan luas spesifik
komposit nanopartikel silika-karbon.

2. Menganalisis pengaruh perbedaan waktu karbonisasi
hidrotermal terhadap performa kapasitansi komposit
nanopartikel silika-karbon.

1.5 Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat bermanfaat dalam bidang
nanomaterial dan penyimpanan energi, seperti pada elektroda
baterai.

BAB | PENDAHULUAN
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2.1 Sekam Padi

Sekam padi merupakan salah satu produk sampingan yang
diperoleh dari penggilingan beras. Pada setiap ton beras yang
diproduksi, terdapat 0,23 ton sekam padi yang dihasilkan. (Prasad
dkk., 2012). Indonesia merupakan salah satu penghasil beras
terbesar di dunia (Suryana dkk., 2018), yaitu mencapai 32,42 juta
ton beras (Badan Pusat Statistik, 2018).

Kadar SiO; terbesar pada padi terletak di sekamnya, yaitu
sebesar 8,7%-12,1%, dengan rata-rata mencapai 10,6% (Shen,
2017). Sekam padi mengandung antara lain 24,3% hemiselulosa,
34,4% selulosa, 19,2% lignin, 18,85% arang, dan 3,25% unsur
pendukung lainnya. Kandungan sekam padi dapat dilihat seperti
pada Tabel 2.1. Hemiselulosa digunakan sebagai pembantu karbon
aktivasi, xilosa, dan SiO,. Sekam padi memiliki bulk density 96-
100 kg/m® dan kekerasan (skala Mohr) 5-6. Komposisi sekam padi
bergantung pada banyak faktor, seperti variasi beras, tipe pupuk
yang digunakan, kandungan kimia tanah, dan lokasi geografis
(Babaso dkk., 2017).

Tabel 2.1 Kandungan sekam padi (Babaso dkk., 2017)

Kandungan Sekam Padi Kadar Unsur (%0)
Karbon 37,05
Oksigen 35,03
Nitrogen 11,06
Silikon 9,01
Hidrogen 8,00

Sekam padi memiliki kandungan abu yang cukup tinggi,
antara 14-25%. Kandungan silika pada abu sekam padi bervariasi
antara 83-98%. Kandungan silika yang cukup tinggi menjadikan
abu sekam padi sebagai material yang bernilai dalam aplikasi
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industri. Komposisi kimia abu sekam padi adalah seperti pada
Tabel 2.2 (Babaso dkk., 2017).

Tabel 2.2 Kandungan abu sekam padi (Babaso dkk., 2017)

Komposisi Kimia Kadar (%)

SiO, 89,00

C 18,24

Fe203 1,28
K20 1,22

Al;O;3 1,20
CaO 1,00

2.2 Silika

Silika merupakan material anorganik yang sangat penting
dan banyak digunakan untuk komersil. Beberapa di antaranya
adalah sebagai molecular sieves, katalis, dan aplikasi biomedis dan
elektrik (Shen, 2017). Silika adalah senyawa hasil polimerisasi
asam silikat, yang tersusun dari rantai satuan SiO4 tetrahedral
dengan formula umum SiO,. Di alam, silika dapat ditemukan di
beberapa bahan bahan alam, seperti pasir, kuarsa, gelas, dan
sebagainya. Silika yang ada di alam berstruktur kristalin dan bila
sintetis adalah amorph. Silika dapat dibuat dari larutan silikat atau
dari pereaksi silan (Sulastri dkk., 2010).

Silika gel merupakan bentuk silika sintetis yang bersifat
amorph. Selain mudah diproduksi, kelebihan silika gel, yaitu:
sangat inert, hidrofilik, mempunyai kestabilan termal dan mekanik
yang tinggi serta relatif tidak mengembang dalam pelarut organik
jika dibandingkan dengan padatan resin polimer organik. Hal ini
menyebabkan silika gel dimanfaatkan sebagai adsorben. Kualitas
silika gel berbeda-beda, dipengaruhi oleh beberapa faktor, seperti
struktur internal, ukuran partikel, porositas, luas permukaan,
ketahanan dan polaritasnya. Sifat sebagai penyerap yang disebut
juga sifat adsorptif adalah karena adanya situs aktif pada
permukaan (Sulastri dkk., 2010).

Silika gel dihasilkan melalui penggumpalan sol natrium
silikat (NaSiO2). Sol mirip agar-agar ini dapat didehidrasi
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sehingga berubah menjadi padatan atau butiran mirip kaca yang
bersifat tidak elastis. Sifat ini menjadikan silika gel dimanfaatkan
sebagai zat penyerap, pengering, dan penopang katalis. Silika gel
merupakan produk yang aman digunakan untuk menjaga
kelembaban makanan, obat-obatan, bahan sensitif, elektronik, dan
film sekalipun. Produk anti lembab ini menyerap lembab tanpa
mengubah kondisi zatnya. Walaupun dipegang, butiran-butiran
silika gel ini tetap kering (Handayani dkk., 2015).

Beberapa tahun terakhir, silika berpori banyak diteliti karena
banyaknya potensi untuk diaplikasikan pada berbagai bidang.
Beberapa aplikasi penting dari silika berpori adalah pada
pembuangan polutan dalam air, pembuangan karbon organik yang
mudah menguap, sebagai katalis atau penunjang katalis, biokatalis,
penangkapan langsung CO,, diagnosa medis, serta pengaliran obat.
Sifat-sifat penting silika berpori adalah ukuran partikel dan
distribusi ukuran partikel, morfologi dan struktur pori yang
diinginkan, luas permukaan, diameter pori, dan kemurnian
kimianya. Sifat-sifat tersebut penting untuk hidrotermal, koloid,
suspensi, dan stabilitas dispersi partikel (Jadhav dkk., 2017).

Silikat yang dipolimerisasi dengan surfaktan larutan encer
yang netral dapat menghasilkan silika mesopori (Mehmood dkk.,
2017). Silika mesopori ini banyak digunakan sebagai template
sintesis material lain pada sistem elektrokimia sebagai penyimpan
dan pengkonversi energi, seperti pada anoda dan katoda pada
baterai Lithium. Silika mesopori ini berfungsi untuk menahan
material elektroaktif pada proses pengisian/pengosongan
disamping menyiapkan ruang untuk pemuaian volume sebagai
hasil dari reaksi dengan lithium atau senyawa lithium organik
(Eftekhari, 2017).

MCM-41, MCM-48, dan SBA-15 merupakan silika
mesopori yang paling banyak digunakan (Rahman dkk., 2015).
MCM-41 (Mobil Composition of Matter) memiliki struktur
mesopori yang seragam dan teratur yang berbentuk heksagonal
seperti sarang lebah dengan dinding tipis silika amorf setebal 1-1,5
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nm (Yunita, 2013). Ukuran luas permukaannya cukup besar, yaitu
mencapai 1000 m?g (Ahda, 2015).

2.3 Karbon

Karbon adalah unsur terbanyak yang terdapat di kerak bumi
dalam bentuk senyawa alami. Senyawa karbon alami sangat
penting untuk pembentukan senyawa sintetis. Terdapat dua bentuk
karbon yang dapat ditemukan sebagai mineral di bumi, yaitu grafit
alami dan intan. Karbon juga merupakan unsur terbanyak di tata
surya, setelah hidrogen, helium, dan oksigen, dalam bentuk
hidrokarbon dan senyawa lain. Karbon saat ini banyak digunakan
untuk pelumas (grafit alami), pemurnian gas dan pendukung katalis
(activated carbon), komponen pesawat (karbon-komposit karbon),
coating untuk cutting tool (polycristalline diamond), mesin
fotokopi (carbon black).

Karbon memiliki bermacam-macam alotropi. Masing-
masing alotropinya memiliki bentuk molekul dan kristal yang
berbeda. Perbedaan ini berpengaruh terhadap sifat dari alotropi
karbon, seperti intan yang merupakan material terkeras, tembus
cahaya (transparan) dan bersifat insulator elektrik, sedangkan
grafit merupakan material terlunak, tidak tembus cahaya, dan
bersifat konduktor.Perbedaan ini tidak hanya terjadi pada intan dan
grafit, tetapi juga pada alotropi karbon lainnya (Pierson, 1993).

Menurut IUPAC, terdapat tiga macam karbon berpori
berdasarkan ukurannya, yaitu mikropori dengan ukuran pori < 2
nm, mesopori dengan ukuran pori 2-50 nm, serta makropori dengan
ukuran pori > 50 nm, seperti yang terlihat pada Gambar 2.1.

Karbon mesopori banyak digunakan sebagai pendukung
katalis, elektroda, dan adsorben pewarna. Untuk menambah
konduktivitas listriknya, dibutuhkan karbon mesopori dengan
permukaan yang luas serta kekristalan grafit yang baik. Karbon
mesopori dapat disintesis melalui metode sol-gel dengan silika
sebagai prekursor. SBA-15 dapat digunakan untuk mendapatkan
karbon mesopori dengan tingkat keteraturan yang tinggi dan
diameter yang dapat diatur (Liu dan Jiang, 2017).
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Pore Size/nm

Gambar 2.1 Klasifikasi struktur karbon berpori berdasarkan
ukuran pori menurut IUPAC (Liu dan Jiang, 2017)

2.3.1 Hydrothermal Carbonization (HTC)

HTC (Hydrothermal Carbonization) merupakan salah
satu metode penting yang digunakan untuk sintesis material
berkarbon (Titirici dan Antoinetti, 2010). Dengan HTC, biomassa
dapat diubah menjadi produk padatan seperti lignit (arang lembut
berwarna hitam-kecoklatan) yang dipengaruhi oleh mediumnya.
Pada umumnya HTC dilakukan pada temperatur yang relatif
rendah (180-250°C) dengan tekanan otomatis dengan periode
tertentu, menggunakan air murni pada wadah tertutup. Proses ini
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menyebabkan menurunnya oksigen dan hidrogen dari bahan baku
melalui dehidrasi dan dekarboksilasi. HTC menghasilkan tiga
produk utama, yaitu residu padat, larutan aqueous (bio-oil yang
tercampur air), dan sedikit gas (CO>). Residu padat yang dihasilkan
inilah yang disebut sebagai hidrocar. Hidrocar kaya akan karbon,
serta bersifat hidrofobik dan rapuh, sehingga mudah untuk
dipisahkan dari produk cair (Wang dkk., 2018).

Beberapa kelebihan dari HTC adalah: (i) temperatur
karbonisasi rendah (130-250°C), (ii) prekursor tidak perlu
dikeringkan, karena terjadi di air pada tekanan yang menyesuaikan,
(iii) terbentuk partikel mikro berbentuk bulat, (iv) pori mudah
diatur, dan (v) material dapat dikombinasi dengan komponen lain
(Titirici dkk., 2012).

Grafit-kristalit dengan interstisi yang besar dapat terisi
dengan zat seperti tar yang saat karbonisasi dapat menutup
masuknya pori. Untuk membuka pori ini, perlu dilakukan aktivasi.
Aktivasi adalah oksidasi parsial dimana residu karbon yang
menutupi pori dihilangkan dengan pembakaran pada superheated
steam, karbon dioksida, atau keduanya (Pierson, 1993).

Karbon aktivasi didapatkan melalui beberapa macam
sintesis, seperti proses karbonisasi, aktivasi dengan zat kimia, dan
pemanasan dengan microwave. Senyawa yang banyak digunakan
sebagai perantara aktivasi karbon mikropori adalah NaOH dan
KOH (Nguyen, 2012). Pada aktivasi karbon dengan zat kimia,
terdapat dua tahapan yang berurutan, dimana agen kimia
bercampur dengan prekursor, sebagai oksidan dan dehidrat. Pada
temperatur aktivasi yang lebih rendah, maka dihasilkan struktur
pori yang lebih baik (Tadda dkk., 2016).

2.4 Komposit Nanopartikel Silika-Karbon

Secara umum, komposit dianggap sebagai bahan multifase
yang menunjukkan proporsi signifikan dari sifat kedua fase
konstituen sehingga kombinasi sifat yang lebih baik dapat
terwujud. Komposit dibuat untuk meningkatkan sifat mekaniknya,
seperti kekakuan, ketangguhan, dan ketahanan terhadap temperatur
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tinggi. Komposit kebanyakan tersusun atas dua fase, yaitu matriks,
yang bersifat kontinu dan mengelilingi fase penguat.

Komposit dapat diklasifikasikan menjadi empat kelompok
utama, yaitu particle-reinforced, fiber-reinforced, struktural, dan
nanokomposit. Fasa penguat dari particle-reinforced adalah sama
ke segala arah (equiaxed). Pada fiber-reinforced, fasa penguatnya
berbentuk seperti serat (perbandingan panjang dan diameter yang
besar). Komposit struktural memiliki banyak lapisan dan dirancang
untuk memiliki densitas yang rendah dan keutuhan struktur yang
tinggi. Nanokomposit memiliki fasa penguat yang berukuran
nanometer (Callister dan Rethwisch, 2014).

Nanopartikel (1-100 nm) memiliki sifat fisikokimia yang
unik yang tidak ada pada jumlah besar (>500 nm). Karena sifat
uniknya, nanopartikel dapat dipakai dalam berbagai aplikasi,
seperti drug-delivery, penyimpanan energi, pakaian, dan lain-lain
(Singh, 2016).

Komposit silika-karbon mesopori termasuk material
mesopori baru. Komposit silika-karbon memiliki struktur pori
yang mudah diatur, permukaan yang luas, serta ukuran pori yang
besar dan mudah diatur yang memudahkan terjadinya difusi
reaktan dan produk di dalam pori. Selain itu, komposit silika-
karbon juga bersifat hidrofobik dan dapat digunakan untuk banyak
aplikasi pada katalisis, adsorpsi, alat optik, dan elektroda.

Komposit silika-karbon diproduksi dengan infiltrasi
prekursor karbon dalam silika mesopori dengan karbonisasi.
Silika-karbon mesopori dapat pula diproduksi dengan karbonisasi
organisilka/mesofase surfaktan atau silika mesopori/mesofase
surfaktan, seperti ilustrasi pada Gambar 2.2 (Zhong dkk., 2015).

BAB Il TINJAUAN PUSTAKA



12 LAPORAN TUGAS AKHIR
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

‘u’"
B<Olt

Ot

ﬂ Prehydrolysis

sio,-suclm-F-1 27 Si0;-carbonaceous polymer-F127 $1,,C,-1073
(A) (B) (c1)

Carbonzaton ﬂ 673/823 K in N2

423Kin HM,
Sulfonation

SI,.C,\-673JBZ3-SO,H
S, C,-673/823

(C2) SO H gtoup .

Gambar 2.2 Sintesis komposit silika-karbon (Zhong dkk., 2015)

2.5 Elektroda Material

electron flow

---loeiedas --|--

electrolyte solution

Gambar 2.3 llustrasi sel elektrokimia (Daniel dan Besenhard,
2011)
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Sel elektrokimia pada umumnya terdiri atas dua elektroda,
yaitu anoda dan katoda seperti Gambar 2.3. Anoda adalah tempat
terjadinya oksidasi, sementara katoda adalah tempat terjadinya
reduksi (Fuller dan Harb, 2018). Penamaan ini berlaku pada reaksi
pemakaian. Pada reaksi pengisian, berlaku sebaliknya (Daniel dan
Besenhard, 2011). Elektron bergerak melalui sebuah sirkuit
eksternal dengan konduktor elektronik yang menghubungkan
anoda dengan katoda. Larutan yang berada di antara dua elektroda
disebut dengan elektrolit. Elektrolit tidak membentuk elektron dan
tidak mengandung elektron bebas, melainkan mengandung
campuran ion negatif (anion) dan ion positif (kation) yang bebas
bergerak sehingga mampu mengalirkan arus. Arus mengalir
berlawanan arah jarum jam di sirkuit kontinu, termasuk larutan dan
sirkuit eksternal. Arus mengalir dari elektrode menuju larutan
(anoda) dan dari larutan menuju elektroda (katoda) (Fuller dan
Harb, 2018). Arus elektron akan berhenti jika metal A telah terurai
secara keseluruhan dan semua ion B* telah mengendap. Oleh
karena itu, ditambahkan garam terlarut pada elektrode positif untuk
memperpanjang periodenya.

Sumber energi elektrokima mengubah energi kimia menjadi
energi listrik. Tipe sistem penyimpanan elektrokimia sangat
bervariasi, tergantung pada reaksi kimia, struktur, dan desain.
Sistem paling sederhana adalah sel galvanik. Sel galvanik
menyediakan voltase sel yang relatif rendah, yaitu sebesar 0,5-5 V.
Untuk mendapatkan voltase sel yang tinggi, dapat dihubungkan
secara seri, sedangkan untuk mendapatkan kapasitas yang tinggi,
dapat dihubungkan dengan paralel, yang keduanya disebut dengan
baterai (Daniel dan Besenhard, 2011).

Kapasitas suatu baterai dipengaruhi oleh beberapa faktor,
salah satunya luas elektroda yang digunakan. Semakin luas
elektroda, maka bahan aktif yang dapat menghasilkan energi listrik
juga semakin banyak. Sehingga besar kapasitas baterai juga
semakin besar (Satriadi dkk., 2016).

Pada baterai Li-ion, porositas material elektroda sangat
penting karena laju reaksinya ditentukan oleh difusi dalam keadaan
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padat. Mesoporositas material elektroaktif dinilai dapat
memperluas permukaan. Pada material mesopori, kemudahan
terjadinya proses elektrokimia sangat dipengaruhi oleh struktur
fisik dan kimia pori (Eftekhari, 2017).

Di antara beberapa tipe baterai logam-udara, larutan zinc-
udara merupakan teknologi yang relatif lama dan meyakinkan
untuk aplikasi energi di masa yang akan datang. Baterai zinc-udara
memiliki densitas energi yang paling tinggi diantar sistem baterai
primer lainnya.

Reaksi 2.1, reaksi 2.2, reaksi 2.3, dan reaksi 2.4 adalah
reaksi-reaksi yang terjadi pada elektroda.

Anoda :Zn+40H — Zn(OH),* + 2¢ (2.1)

Zn(OH)s* — ZnO + H,0 + 20H" (2.2)
Katoda :O;+4e +2H,0 — 40H" (2.3)
Reaksi keseluruhan : 2Zn + O; — 2Zn0O (2.4)

(Li dan Dai, 2014)

2.6 Penelitian Terdahulu (State of The Art)

Kalderis, dkk pada tahun 2014 telah melakukan penelitian
mengenai karakteristik hidrocar yang didapatkan dari hidrotermal
karbonisasi sekam padi pada temperatur 200°C dan 300°C selama
2-16 jam. Yield yang dihasilkan pada 200°C berada pada rentang
66-58 wt%, sedangakn pada 300°C berada pada rentang 66-36
wt%. Yield yang dihasilkan semakin rendah seiring dengan naiknya
temperatur dari 200°C dan 300°C. Hal ini diakibatkan oleh semakin
berkurangnya kandungan oksigen dan hidrogen akibat dari reaksi
deoksigenisasi yang terjadi. Pada kedua temperatur, setelah 6 jam,
yield terlihat konstan, menandakan bahwa perubahan-perubahan
besar serta penyusunan ulang struktur terjadi pada 6 jam pertama.
Sehingga, setelah 6 jam, struktur sudah stabil.

Karbon yang dihasilkan pada waktu 16 jam untuk temperatur
200°C dan 300°C mengalami kenaikan dari 36,1% menjadi 43 dan
47%. Ini menunjukkan bahwa karbonisasi hanya berlangsung
sebagian. Karbonisasi yang lebih sempurna mungkin didapatkan
pada waktu karbonisasi yang lebih lama.
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Konduktivitas listrik yang didapatkan sedikit meningkat
pada 200°C dan 300°C, yakni sebesar 1 mS cm™*dan 1,2 mS cm™?,
Luas permukaan dan volume pori cukup rendah dan mirip untuk
semua hidrocar. Kenaikan tren yang terjadi pada temperatur 200°C
dapat terjadi akibat kekasaran permukaan, karena volume pori
yang dihasilkan tetap sama. Pengaruh temperatur dan waktu dapat
dilihat pada Tabel 2.3 (Kalderis dkk., 2014).

Pada tahun 2015, Zhong dkk telah melakukan penelitian
tentang sintesis komposit nanopartikel silka-karbon mesopori
dengan menggunakan TEOS sebagai prekursor silika, sukrosa
sebagai prekursor karbon, dan F127 sebagai template.

Pada Gambar 2.4 terlihat bahwa komposit nanopartikel
silika-karbon SisoCso-1073 memiliki mesostruktur heksagon yang
sangat teratur. Berdasarkan uji TEM, jarak antar pori yang
berdekatan adalah 10,9 nm dan rata-rata pori berukuran 6 nm
dengan ketebalan dinding 5,3 nm. Data uji TEM ini sama dengan
uji BET yang telah dilakukan, terlihat pada Tabel 2.4. Volume
mesopori dari SisoCso-1073 dan SissCs3-1073 adalah sebesar 0,20 dan
0,22 cmgt. Sedangkan, pada Sis3Ce-1073, volume porinya adalah
sebesar 0,06 cm3g? dan mesoporositasnya sangat sedikit, yaitu
sebesar 0,01 cm3g™. Berdasarkan analisis TGA, kandungan karbon
terbanyak dimiliki oleh Sis3Ces-1073, yaitu sebesar 49% lebih
banyak dibandingkan dengan SisCso-1073 dan SigsCs3-1073 yang
hanya sebesar 32% dan 19%. Hal ini yang menyebabkan sebagian
besar mesoporinya tertutup (Zhong dkk., 2015).
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eknolog)
Sepuluh Nopember

Gnm

Gambar 2.4 Hasil uji EM dari A) koposit nanopartikel silika-

karbon Siso-Cso dan B) Silika (SisoCso-Si) dan C) Karbon (SisoCso-
C) setelah penghilangan karbon dan silika (Zhong dkk., 2015)

BAB Il TINJAUAN PUSTAKA



LAPORAN TUGAS AKHIR 17
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

Tabel 2.3 Karakterisasi hidrocar pada temperatur 200°C dan
300°C selama 2-16 jam (Kalderis dkk, 2014)

Kode Konduktiv C H Luas Volume

itas Listrik Permuka Pori
(m$S) (%) (%) an (cm’g™)
(m?g™)

H- 0,98 37,82 4,82 14,6 0,034

200-2

H- 1,01 39,83 4,51 19,4 0,056

200-4

H- 1,02 40,81 4,31 20,7 0,064

200-6

H- 1,01 4260 4,17 21,5 0,076

200-8

H- 0,99 44,08 4,06 22,6 0,092

200-12

H- 0,98 43,13 3,83 29,7 0,128

200-16

H- 1,18 4187 2,97 145 0,065

300-2

H- 1,23 42,43 3,55 24,9 0,082

300-4

H- 1,35 4556 3,20 20,3 0,074

300-6

H- 1,17 46,01 3,26 19,1 0,069

300-8

H- 1,34 46,19 3,26 23,3 0,073

300-12

H- 1,36 4732 3,13 18,7 0,049

300-16 3
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Tabel 2.4 Karakteristik komposit nanopartikel silika-karbon
mesopori yang terbentuk (Zhong dkk., 2015)

C Luas Volume Volume Ukuran
Sampel Permukaan Pori Mesopori Pori
(%) (cm®g) (nm)
(m’g™) (cm’y?)
SiasCes- 49 155 0,06 0,01 5,2
1073
SisoCso- 32 177 0,20 0,16 6,3
1073
SigeCas- 19 156 0,22 0,20 6,4
1073
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3.1 Bahan Penelitian

Pada penelitian ini terdapat tiga tahap percobaan, yaitu
sintesis silika dari sekam padi (Gambar 3.1), sintesis karbon dari
sekam padi (Gambar 3.2), dan pembuatan komposit nanopartikel
silika-karbon mesopori (Gambar 3.3).

< Persiapan alat dan bahan >

Pencampuran 80 g sckam padi dengan 600 ml HNO5

2 M pada 90°C sclama 2 jam

!

l Pencucian sckam padi dengan akuades (pH 7) ‘

!

‘ Pemanasan sekam padi basah di furnace 1T=600°C , =8 jam

l

| Abu sekam padi |

|

‘ Penambahan 100 ml NaOH 2M pengadukan sclama 2 jam T=90"C I

|

I Penyaringan residu dengan kertas saring ‘

l

| Larutan Na,SiO3 |

!

Titrasi dengan HC1 2M hingga pH 7 pada T=27°C dengan
penambahan aquades untuk mengencerkan gel

!

Aging selama 30 menit pada T-27 °C

S

19
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| Penyaringan dan pencucian |

v

| Pengeringan di furnace T=100°C .t=6 jam |

l Analisis data ‘

Gambar 3.1 Diagram alir ekstraksi silika dari sekam padi

< Persiapan alat dan bahan >

Pengeringan sekam padi pada 110°C selama 6 jam

A

Penghalusan sekam padi kering hingga menjadi serbuk

A

Pencampuran serbuk sekam padi dengan aquades (1:5),stirring T=85 °C

v

Pencampuran 25 g pasta sckam padi ke dalam reaktor, T=250°C,
t=2.4,6.8,12,16 jam
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Penyaringan hidrocar dengan kertas saring

v

Proses aktivasi dengan mencampurkan 6 ¢ KOH,26 ml akuades dan 2 g
hidrocar, sonikasi selama | jam lalu didiamkan selama 24 jam

v

Centrifuge 10 menit

v

Pemanasan T=60°C =24 jam

v

Pencampuran dengan HCI 10% stirring 1 jam

v

Pencucian dengan air hangat sampai pH=7

v

Pengeringan dalam oven T=105°C, t= 24 jam

|
v v v v

FTIR | | XRD | | SEM-EDX | | cv

| | | |
v

Analisis data

Gambar 3.2 Diagram alir sintesis karbon dari sekam padi
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< Persiapan alat dan bahan >

! ! l
2% CTAB | l Serbuk Karbon | Serbuk SiO;
l [ ]
Stirring dengan cthanol dan HCL
selama 1 jam

I |
v

| Pengadukan campuran sclama 1 jam (sonikasi) |

v

| Evaporasi ethanol dalam firnace T=40°C, t=20 jam |

v

Pencampuran 1:0,5

Pirolisis dalam furnace tubular T=800 °C, (-2 jam dengan aliran N, untuk menghilangkan CTAB

l Analisis data dan pembahasan |

Gambar 3.3 Diagram alir pembuatan komposit nanopartikel
silika-karbon mesopori
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3.2 Bahan Penelitian
Bahan yang dipakai pada penelitian ini adalah sebagai
berikut.
Sekam padi
Aquades
Larutan Ethanol
Larutan Asam Nitrat (HNO3) 65%
Serbuk Natrium Hidroksida (NaOH) 99%
Larutan Asam Klorida (HCI) 37%
Serbuk Cetryltrimetilammonium Bromida (CTAB) 99%
Kalium Hidroksida (KOH)

cLONoG~LNE

3.3 Alat Penelitian
Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah sebagai
berikut.
1. Timbangan digital
Timbangan digital digunakan untuk mengukur massa sekam
padi dan bahan yang berupa serbuk.

Gambar 3.4 Timbangan digital

2. Hot plate dan magnetic stirrer

Hot plate dan magnetic stirrer digunakan pada proses
stirring sampel dengan temperatur tertentu.
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Gambar 3.5 Hot plate dan magnetic stirrer

3. Gelas beaker

Gelas beaker digunakan sebagai wadah sampel saat
pencampuran, pengadukan, maupun pencucian dengan akuades.
4. Gelas ukur
Gelas ukur digunakan untuk mengukur volume bahan larutan
yang digunakan.
5. Erlenmeyer

Erlenmeyer digunakan sebagai wadah bahan saat proses
penyaringan dan pembuatan larutan.
6. Spatula
Spatula digunakan untuk mengambil bahan serbuk yang
digunakan dan untuk mengaduk larutan.
7. Kertas pH

Kertas pH digunakan untuk mengukur pH larutan saat proses
penyaringan dan titrasi.

Gambar 3.6 Kertas pH
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8. Corong plastik

Corong plastik digunakan pada proses penyaringan sampel.
9. Kertas saring

Kertas saring digunakan untuk proses pencucian sampel
setelah proses sol-gel dan untuk menyaring residu pada larutan.

Gambar 3.7 Kertas saring

10. Autoclave
Autoclave digunakan pada proses hidrotermal sampel.

Gambar 3.8 Autoclave

11. Tubular furnace
Tubular furnace digunakan dalam proses pirolisis.
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log

eknolog)
Sepuluh Napember

12. Crucible furnace

Crucible furnace digunakan sebagai wadah sampel pada
proses pembakaran dan proses pengeringan sampel.

Gambar 3.10 Crucible furnace

13. Muffle furnace

Muffle furnace digunakan untuk proses pembakaran sekam
padi, pengeringan sampel dan proses hidrotermal.
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Gambar 3.11 Muffle furnace

14. Saringan 80 mesh
15. Alat pengujian: SEM, FTIR, XRD, BET, CV, FPP

3.4 Pengujian

Adapun prosedur pada penelitian ini dimulai dengan
persiapan bahan, ekstraksi silika dari sekam padi, sintesis karbon
dari sekam padi, dan pembentukan komposit nanopartikel silika-
karbon mesopori. Untuk menganalisis hasil penelitian, digunakan
beberapa karakterisasi material, seperti pengujian XRD (X-Ray
Diffraction), FTIR (Fourier-Transform Infra Red), SEM
(Scanning Electron Microscopy), BET (Brunauer—-Emmett—
Teller), CV (Cyclic Voltammetry), dan FPP (Four-Point Probe).

3.4.1 Persiapan Bahan

Persiapan bahan diawali dengan mencuci sekam padi agar
kotoran yang masih menempel hilang. Kemudian, sekam padi
dijemur di bawah sinar matahari hingga kering. Setelah itu,
membuat larutan HNO; 2M, HCI 2M, NaOH 2M.

3.4.2 Ekstraksi Silika dari Sekam Padi

Ekstraksi silika diawali dengan mencapurkan 80 g sekam
padi dengan 600 ml laruta n  HNOsz; 2M vyang kemudian
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dipanaskan pada temperatur 90°C selama 2 jam. Jika telah selesali,
sekam padi dicuci hingga pH 7. Sekam padi yang telah dicuci
dimasukkan ke dalam krusibel furnace dan dibakar dalam furnace
pada temperatur 600°C selama 8 jam. Selanjutnya, hasil dari
pembakaran (rice husk ash/abu sekam padi) ditimbang sebanyak 6
g dan dicampur dengan 100 ml NaOH 2M, lalu di-stirring pada
temperatur 90°C selama 2 jam. Larutan campuran rice husk ash
(RHA) dan NaOH kemudian disaring menggunakan kertas saring
untuk memisahkan residunya, lalu dititrasi dengan larutan HCI 2M
hingga mencapai pH 7 dan membentuk gel. Gel selanjutnya di-
aging selama 30 menit. Setelah itu, dilakukan penyaringan dengan
kertas saring dan dicuci dengan aquades. Gel kemudian
dimasukkan ke dalam krusibel furnace dan dikeringkan dalam
furnace pada temperatur 100°C selama 6 jam. SiO, kemudian diuji
dengan pengujian XRD, FTIR, SEM, dan SEM.

3.4.3 Sintesis Karbon dari Sekam Padi

Sintesis karbon diawali dengan mengeringkan sekam padi
pada temperatur 110°C selama 6 jam. Sekam padi yang sudah
kering kemudian dihaluskan hingga menjadi serbuk. Serbuk diayak
dengan saringan 80 mesh dan dicampurkan dengan aquades
dengan perbandingan 1:5. Setelah homogen, pasta sekam padi
dimasukkan ke dalam autoclave dan dipanaskan dalam furnace
dengan temperatur 250°C selama waktu yang bervariasi antara 2-
12 jam. Hidrocar yang dihasilkan selanjutnya disaring dengan
kertas saring untuk selanjutnya dilakukan proses aktivasi. Aktivasi
dilakukan dengan mencampurkan 6 g KOH, 26 ml aquades, dan 2
g hidrocar dengan sonikasi selama 1 jam dan didiamkan selama 24
jam. Untuk memisahkan endapannya, larutan yang terbentuk
dimasukkan centrifuge selama 10 menit. Residu kemudian
dipanaskan pada temperatur 60°C. Setelah dipanaskan, endapan di-
stirring dengan HCI 10%. Lalu, di-centrifuge kembali dengan air
hangat hingga mencapai pH 7. Jika telah mencapai pH 7, karbon
dikeringkan dalam furnace pada temperatur 105°C selama 24 jam.
Karbon kemudian diuji FTIR, XRD, SEM, dan CV.
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3.4.4 Pembuatan Komposit Nanopartikel Silika Karbon

Pembuatan komposit nanopartikel silika-karbon mesopori
dilakukan dengan mencampurkan antara campuran 6,4 g CTAB,
32 g ethanol, dan 0,3 g HCI 37% yang diaduk dengan magnetic
stirrer selama 1 jam; 5,7 g karbon yang dilarutkan dalam aquades;
dan 8,32 g SiO,. Campuran ini kemudian diaduk hingga homogen
selama 1 jam menggunakan ultrasonic cleaner. Selanjutnya,
dimasukkan ke dalam krusibel furnace dan dipanaskan dalam
furnace pada temperatur 40°C selama 20 jam untuk mengevaporasi
ethanol. Selanjutnya, dilakukan pirolisis dalam tubular furnace
pada temperatur 800°C selama 2 jam menggunakan aliran N, untuk
menghilangkan CTAB. Komposit nanopartikel silika-karbon
kemudian diuji menggunakan XRD, FTIR, SEM, dan CV.

3.4.5 Pengujian X-Ray Diffraction (XRD)

Gambar 3.12 Alat uji XRD PANalytical
Karakterisasi ini dilakukan pada semua spesimen uji untuk
melihat fasa-fasa yang terbentuk dari silika, karbon, maupun
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komposit nanopartikel silika-karbon. Uji difraksi Sinar-X (XRD),
Gambar 3.12, dilakukan menggunakan seperangkat alat yang
disebut difraktrometer Sinar-X. Karakterisasi ini dilakukan pada
semua spesimen uji untuk melihat struktur kristal dan fase-fase
yang terbentuk.

Tahap pertama yang dilakukan dalam analisis sinar-X
adalah melakukan analisis pemeriksaan terhadap sampel yang
belum diketahui strukturnya. Sampel ditempatkan pada titik fokus
hamburan sinar-X vyaitu tepat di tengah-tengah plate yang
digunakan sebagai tempat sampel. Plate tempat sampel berupa plat
tipis berlubang di tengah yang ukurannya sesuai dengan sampel
(serbuk) dengan perekat pada sisi baliknya. Analisis yang
dilakukan pada hasil XRD penelitian ini adalah analisis kualitatif
dengan menggunakan cara manual, yakni pencocokan puncak
kurva dari data terukur hasil XRD dengan data hanawalt card dan
piranti lunak highscore plus analysis

3.4.6 Pengujian Scanning Electron Microscopy (SEM)

Gambar 3.13 Alat uji SEM-EDX FEI tipe Inspect S-50
Pengujian SEM dilakukan terhadap nanopartikel silika

mesopori dan silika hasil ekstraksi dari sekam padi untuk
mengetahui morfologi dari material tersebut. Pada prinsipnya
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Scanning Electron Microskop (SEM), Gambar 3.13, berfungsi
sebagai tools (peralatan) untuk melihat struktur permukaan
material dengan resolusi tinggi. Skema alat uji SEM ditunjukkan
pada Gambar 3.14. Adapun cara kerja dari SEM adalah electron
gun memproduksi electron beam, anoda menangkap electron beam
untuk kemudian diarahkan ke sampel kemudian serangkaian lensa
magnetik memfokuskan beam ini dan menembakkan ke sampel,
scanner membaca struktur permukaan sampel selanjutnya
menangkap sinyal dari secondary dan back scattered electron
untuk dikirim ke sistem kontrol sehingga dapat dilihat gambarnya
pada monitor dan dapat dicetak bila diperlukan.

Pengujian SEM dilakukan terhadap silika, karbon, dan
komposit nanopartikel silika-karbon untuk mengetahui morfologi
dari material tersebut. Pengujian SEM dilakukan dalam 2 tahap:

1. Tahap preparasi
Sampel berupa serbuk diletakkan pada holder yang telah
disiapkan.
2. Tahap pengujian
Serbuk yang telah diletakkan pada holder dimasukkan ke
dalam mesin uji, kemudian gambar muncul pada layar komputer.
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Gambar 3.14 Skema alat uji SEM (Haji dkk., 2019)

3.4.7 Pengujian Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Gambar 3.15 Alat uji FTIR

Tujuan pengujian ini adalah untuk mengetahui gugus
fungsi dari sekam padi, hasil ekstraksi silika, hasil sintesis karbon,
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dan komposit nanopartikel silika-karbon.  Sistem  optik
Spektrofotometer Fourier Transform Infra Red (FTIR), Gambar
3.15, ini dilengkapi dengan cermin yang bergerak tegak lurus dan
cermin yang diam. Dengan demikian radiasi inframerah akan
menimbulkan perbedaan jarak yang ditempuh menuju cermin yang
bergerak (M) dan jarak cermin yang diam (F). Perbedaan jarak
tempuh radiasi tersebut adalah 2 yang selan jutnya disebut sebagai
retardasi (). Hubungan antara intensitas radiasi IR yang diterima
detektor terhadap retardasi disebut sebagai interferogram.
Sedangkan sistem optik dari Spektrofotometer Infra Red yang
didasarkan atas bekerjanya interferometer disebut sebagai sistem
optik Fourier Transform Infra Red.

Pada sistem optik Fourier Transform Infra Red digunakan
radiasi LASER (Light Amplification by Stimulated Emmission of
Radiation) yang berfungsi sebagai radiasi yang diinterferensikan
dengan radiasi inframerah agar sinyal radiasi inframerah yang
diterima oleh detektor secara utuh dan lebih baik. Detektor yang
digunakan dalam Spektrofotometer Fourier Transform Infra Red
adalah Tetra Glycerine Sulphate (TGS) atau Mercury Cadmium
Telluride (MCT). Detektor MCT lebih banyak digunakan karena
memiliki beberapa kelebihan dibandingkan detektor TGS, yaitu
memberikan respon yang lebih baik pada frekuensi modulasi
tinggi, lebih sensitif, lebih cepat, tidak dipengaruhi oleh
temperatur, dan sangat selektif terhadap energi vibrasi yang
diterima dari radiasi inframerah. Skema alat uji FTIR ini
ditunjukkan pada Gambar 3.16.

BAB Il METODOLOGI PENELITIAN



34 LAPORAN TUGAS AKHIR
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

Synchronous
Motor
Chart
. Synchronous
Attenuator Motor
Reference =
/\';“>"'B- -y
souree ('+) > . Grafting
Y A
/" | Detector
> T = :
Sample
Monochromator
Filter ==
Modu!ator J Synchronous Amp
Amplifier Rectfisr

Gambar 3.16 Skema alat uji FTIR (Haji dkk., 2019)
3.4.8 Uji Cyclic Voltametri (CV)

Gambar 3.17 Alat uji CV
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Voltammetry merupakan suatu metode elektroanalisis
yang didasarkan pada prinsip elektrolisis dari suatu larutan yang
mengandung analit elektroaktif dan reaksi terjadi pada elektroda
logam dengan larutan elektrolitnya. Elektroda pada sel
elektrokimia terdiri dari elektroda kerja, elektroda pembanding dan
elektroda bantu. Elektroda kerja adalah tempat terjadinya reaksi
elektrokimia yang diamati seperti arus yang dihasilkan. Elektroda
kerja yang umumnya berasal dari logam, bahan semikonduktor dan
karbon. Fungsi elektroda pembanding adalah sebagai pembanding
beda potensial pada elektroda dalam sel elektrokimia, biasanya
menggunakan SCE kalomel dan Ag/AgCl 1,0 M. Elektroda bantu
merupakan elektroda yang berperan sebagai tempat berkumpulnya
elektron sehingga arus dapat dilewatkan melalui sel tetapi tidak
mempengaruhi reaksi pada elektroda kerja (elektroda bantu harus
bersifat inert).

Pada pengujian ini hasil yang didapat adalah grafik
cyclic voltammetry dan untuk menghitung besarnya kapasitansi
spesifik digunakan Persamaan 3.1 (Ratha dkk., 2015). Di
samping itu, data dari CV menggambarkan sifat kapasitif
elektrokimia dari elektroda kerjanya.

C= [1av

2AEmv

(3.1)

Dimana,

C = Kapasitansi Spesifik (F/gram)
[ 1dV = Luas area dibawah kurva CV
m = Massa Elektroda (gram)

\% = Scan Rate (mV/s)

AE = Potential Window (Volt)

Dari hasil pengujian CV juga dapat diketahui nilai
Densitas Energi Spesifik (E) dan Densitas Daya Spesifik (P)
dengan menggunakan Persamaan 3.2 dan Persamaan 3.3 (Peng
dkk., 2014).
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2
E=O27 (3.2)
3.6
p= Ex i600 (33)
Dimana,

E = Densitas Energi (Wh/kg)
C = Kapasitansi (Farad/gram)
V= Potential Window (Volt)
P = Densitas Power (W/kg)

t = Waktu discharge (sekon)

Specifications

Support 2-, 3- or 4-electrode system

Potential control range: =10V

Current control range: +2A

Potential control accuracy: 0.1%x>full range+1mV
Current control accuracy: 0.1%x>full range
Potential resolution: 10pV (=100Hz), 3,V (<10Hz)
Current sensitivity: 1pA

Rise time: <1ps (<10mA), <10ps (<2A)
Reference electrode input impedance: 10120 20pF
Current range: 2nA~2A, 10 ranges

Compliance voltage: +21V

Maximum current output: 2.0A

CV and LSV scan rate: 0.001mV~10,000V/s

CA and CC pulse width: 0.0001~65,000s
Current increment during scan: ImA@1A/ms
Potential increment duning scan: 0.076mV@1V/ms
SWV frequency: 0.001~100 kHz

DPV and NPV pulse width: 0.0001~1000s

AD data acquisition: 16bit@1 MHz 20bit@1 kHz
DA Resolution: 16bit, setup time: 1us

Minimum potential increment m CV: 0.075mV
IMP frequency: 10pHz~1MHz

Low-pass filters: covering 8-decade

Potential and current range: automatic

Gambar 3.18 Spesifikasi CorrTest (International Enterprise
Center n.d.)
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3.5 Rancangan Penelitian
Adapun rancangan penelitian yang akan dilakukan, yaitu :

Tabel 3.1 Rancangan Penelitian

Uji Uji Uji Uji
Sampel XRD FTIR SEM  CV
Sekam padi N N N -
Abu  sekam N \ N )
padi
SiO, i v \/ -
C-2 v v V V
C-4 \ \ \ \
C-6 v v \ \
C-8 \ \ \ \
C-12 v v V V
Si0,-C-2 \ \ \ \
Si0,-C-4 \ \ N N
Si0,-C-6 \ \ N v
Si0,-C-8 \ \ \ \
Si0,-C-12 \ \ v v

Keterangan : pada C-xx dan Si-C-xx, xx menunjukkan variasi
waktu (jam) yang digunakan dalam penelitian.

BAB Il METODOLOGI PENELITIAN



(Halaman ini sengaja dikosongkan)

38



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Hasil Uji X-Ray Diffraction (XRD)

Intensity (a.u)
E@
3

kbt Ll

20(%)
Gambar 4.1 Difraktogram hasil XRD (a) Sekam padi, (b) Sekam

padi dengan leaching menggunakan HNOs, (¢) Abu sekam padi,
dan (d) Ekstraksi silika

Pada Gambar 4.1 (a) merupakan difraktogram hasil
pengujian XRD sekam padi, dengan peak difraksi 20 sebesar
22,1727°. Kemudian, pada Gambar 4.1 (b) terlihat bahwa sekam
padi dengan leaching menggunakan HNOs; memiliki peak difraksi
20 sebesar 21,5102° dan 22,6103°. Sedangkan, pada Gambar 4.1
(c) terlihat abu sekam padi yang dihasilkan memiliki peak difraksi
20 di 22,0155°. Difraktogram XRD silika hasil ekstraksi dapat
dilihat pada Gambar 4.1 (d) yang memiliki peak difraksi 26 sebesar
22,7162°.

Peak 22,1727° pada sekam padi mengindikasikan adanya
kandungan selulosa, seperti yang tertera pada JCPDS 03-0026.
Peak yang lancip berarti selulosa pada sekam padi berbentuk
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kristalin. Dengan adanya penambahan HNO3, dapat dilihat bahwa
terjadi perubahan peak selulosa dari 22,1727° menjadi 21,5102°
serta adanya pelebaran yang menandakan bahwa struktur selulosa
berubah dari kristalin menjadi amorf.

Selain selulosa, pada hasil difraktogram XRD sekam padi
peak 22,1727° dan sekam padi dengan proses leaching
menggunakan HNOs; peak 22,6103° juga menandakan adanya
silika, sesuai dengan ICDD #00-001-0424.

Pada abu sekam padi, terlihat peak 22,0155° yang
merupakan peak silika sesuai dengan ICDD #00-001-0424. Peak
selulosa pada abu sekam padi telah hilang karena adanya proses
pembakaran pada temperatur 600°C. Peak abu sekam padi juga
lebih lebar dibandingkan sekam padi. Hal ini akibat selulosa pada
sekam padi yang terdekomposisi dan menghasilkan silika amorf.
Hasil ini sesuai dengan penelitian Raharjo, dkk pada 2018 yang
mengasilkan silika amorf dengan presentase silika 99% melalui
pembakaran pada temperatur 600°C (Raharjo dkk, 2018).

Pengujian XRD untuk karbon dengan waktu karbonisasi
hidrotermal 2 jam adalah seperti pada Gambar 4.2. Sebelum
dilakukan aktivasi (Gambar 4.2 (a)), tidak ditemukan peak yang
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signifikan. Hal ini diakibatkan struktur material yang sangat amorf.
Sedangkan setelah dilakukan aktivasi, muncul peak di 21,8846°.

Intensity (a.u)

20()
Gambar 4.2 Difraktogram hasil XRD karbon C-2 (a) sebelum
dan (b) setelah aktivasi

Pada Gambar 4.3 (a) terlihat bahwa karbon sebelum aktivasi
dengan perlakuan karbonisasi hidrotermal selama 4 jam memiliki
peak di 24,1687° dengan intensitas 22,22% yang bisa dikategorikan
sebagai pengotor Fe. Sedangkan setelah dilakukan aktivasi, tidak
terdapat peak yang signifikan, seperti yang terlihat pada Gambar
4.3 (b). Tidak adanya peak yang signifikan disebabkan oleh karbon
yang bersifat sangat amorf.

Difraktogram hasil XRD karbon dengan perlakuan
karbonisasi hidrotermal selama 6 jam dapat dilihat pada Gambar
4.4. Gambar 4.4 (a) menampilkan difraktogram XRD sebelum
karbon diaktivasi. Terlihat bahwa karbon yang dihasilkan bersifat
amorf, serta memiliki peak di 22,6537° dan 24,4157°. Setelah
dilakukan aktivasi, tidak ditemui peak yang signifikan, seperti pada
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Gambar 4.4 (b). Hal ini diakibatkan oleh struktur karbon yang
sangat amorf.

Intensity (a.u)

(a)

30 60 90
20 ()

Gambar 4.3 Difraktogram hasil XRD karbon C-4 (a) sebelum
dan (b) setelah aktivasi

Intensity (a.u)

30 60 90
20 ()

Gambar 4.4 Difraktogram hasil XRD karbon C-6 (a) sebelum
dan (b) setelah aktivasi
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(b)

Intensity (a.u)
l ;
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Gambar 4.5 Difraktogram hasil XRD karbon C-8 (a) sebelum
dan (b) setelah aktivasi

Pada Gambar 4.5 (a), karbon dengan perlakuan karbonisasi
hidrotermal selama 8 jam memiliki peak di 27,7958°. Sedangkan
setelah aktivasi (Gambar 4.5 (b)), tidak terlihat adanya peak yang
signifikan. Tidak adanya peak yang signifikan ini diakibatkan oleh
struktur karbon yang sangat amorf.

Gambar 4.6 menjelaskan difraktogram hasil XRD dari
komposit sillika karbon untuk masing-masing variabel waktu
karbonisasi hidrotermal (2, 4, 6, 8, dan 12 jam). Terlihat pada
komposit dengan karbonisasi hidrotermal selama 2 jam (Gambar
4.6(a)) memiliki peak pada 21,9353° dan 20,6111°. Pada komposit
dengan karbonisasi hidrotermal selama 4 jam (Gambar 4.6 (b)),
peak yang muncul tidak setinggi peak C-2, yaitu pada 21,7622° dan
20,6422°. Komposit dengan perlakuan karbonisasi hidrotermal
selama 6 jam (Gambar 4.6 (c)) memiliki peak yang lebih tinggi
daripada C-4, namun lebih rendah dibandingkan dengan C-2, yaitu
pada 21,8834°. Komposit dengan perlakuan karbonisasi
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hidrotermal selama 8 jam (Gambar 4.6 (d)) memiliki tinggi peak
yang lebih rendah dibandingkan dengan C-2, C-4, dan C-6, yaitu
peak sebesar 21,8926° dan 20,6074° Sedangkan untuk komposit
dengan karbonisasi hidrotermal 12 jam (Gambar 4.6 (€)) memiliki
peak sebesar 21,7853° dan 20,5859°. Peak yang tinggi dan tajam
pada hasil difraktogram XRD ini menunjukkan struktur komposit
yang kristalin.

(e) 1
@

Intensity (a.u)

26 (°)
Gambar 4.6 Difraktogram hasil XRD: (a) SiO2-C-2, (b) SiO2-C-
4, (c) Si02-C-6, (d) Si02-C-8, dan (e) Si02-C-12
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4.2 Hasil Fourier Transform Infrared (FTIR)
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Gambar 4.7 Spektra hasil pengujian FTIR: (a) Sekam padi, (b)
Abu sekam padi, dan (c) Silika hasil ekstraksi sekam padi

Berdasarkan pengujian FTIR vyang telah dilakukan,
didapatkan spektra sekam padi, abu sekam padi, dan silika hasil
ekstraksi sekam padi seperti pada Gambar 4.7 untuk mengetahui
gugus fungsi yang terkandung di dalamnya.

Terlihat pada sprektra hasil pengujian sekam padi terdapat
gugus fungsi Si-O pada bilangan gelombang 430,88 cm?, SiO-H
pada bilangan gelombang 786,91 cm?, Si-O-Si pada bilangan
gelombang 1031,39 cm. Adanya gugus fungsi Si-O, SiO-H, dan
Si-O pada sekam padi menandakan bahwa terdapat kandungan
silika di dalam sekam padi. Selain itu, ditemukan pula gugus fungsi
C=0 pada 1637 cm™ dan C-H pada 2906,32 cm™. Gugus fungsi
C-H merupakan petunjuk bahwa terdapat senyawa organik di
dalam sekam padi (Chandra dkk, 2012).

Sedangkan, pada hasil pengujian FTIR untuk abu sekam
padi, terdapat gugus fungsi Si-O pada bilangan gelombang 438,74
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cm?, SiO-H pada bilangan gelombang 795,04 cm™, gugus fungsi
Si-O-Si pada 1053,37 cm™. Hilangnya gugus fungsi C=0 dan C-H
menunjukkan bahwa karbon telah terdekomposisi dengan perilaku
leaching HNOj3; dan pemanasan pada temperatur 600°C.

Kemudian, dapat dilihat pada silika hasil ekstraksi sekam
padi bahwa terdapat gugus fungsi Si-O pada panjang gelombang
447,72 cmt, SiO-H pada 796,31 cm?, Si-O pada 1054,75 cm™, dan
SiO-H pada 1412,88 cm™.

Tabel 4.1 Gugus fungsi sampel sekam padi, abu sekam padi, dan
silika hasil ekstraksi

Sampel Bilangan Gugus Fungsi
Gelombang (cm?)

Sekam padi 430,88 Si-O
786,91 SiO-H
1031,39 Si-O-Si
1637,26 C=0
2906,32 C-H

Abu sekam padi 438,74 Si-O
795,04 SiO-H
1053,37 Si-O-Si

Silika hasil 447,72 Si-O

ekstraksi  sekam 796,31 SiO-H

padi 1054,75 Si-O
1412,88 SiO-H
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Gambar 4.8 Spektra hasil Pengujian FTIR (a) sebelum dan (b)
sesudah aktivasi karbon aktif dengan perlakuan hidrotermal 2 jam

Seperti yang terlihat pada Gambar 4.8 (a), karbon sebelum
aktivasi dengan perlakuan hidrotermal 2 jam memiliki gugus
fungsi C-H, C-O, C=C, C=0, dan -OH yang ditunjukkan dengan
terdapatnya bilangan gelombang pada 780,64 cm, 1019,03 cm?,
1604,02 cm™®, 1701,02 cm!, 2924,74 cm™?, dan 3336,27 cm™.
Sedangkan, karbon setelah aktivasi dengan perlakuan hidrotermal
2 jam pada Gambar 4.8 (b) menghasilkan bilangan gelombang
1022,47 cm™, 1600,45 cm?, 1697,10 cm?®, 292341 cm?, dan
3337,97 cm?, yang berturut-turut menunjukkan gugus fungsi C-O,
C=C, C=0, C-H, dan -OH.
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Tabel 4.2 Gugus fungsi sampel karbon sebelum dan setelah
aktivasi dengan perlakuan hidrotermal selama 2 jam
Sampel Bilangan Gugus Fungsi
Gelombang (cm™)

Karbon  sebelum 780,64 C-H
aktivasi 1019,03 C-0
1604,02 C=C
1701,02 C=0
2924,74 C-H
3336,27 -OH
Karbon setelah 1022,47 C-O
aktivasi 1600,45 C=C
1697,10 C=0
2923,41 C-H
3337,91 -OH

Gambar 4.9 (a) menunjukkan bahwa karbon sebelum
aktivasi dengan perlakuan hidrotermal 4 jam memiliki gugus
fungsi C-H, C-O, C=C, C=0, dan -OH yang ditunjukkan dengan
terdapatnya bilangan gelombang pada 780,16 cm™, 1007,00 cm,
1577,53 cm®, 1700,02 cm?, 2925,60 cm?, dan 3337,67 cm™
Sedangkan, karbon setelah aktivasi dengan perlakuan hidrotermal
4 jam pada Gambar 4.9 (b) menghasilkan bilangan gelombang
1203,20 cm, 1596,32 c¢cm?, 1685,83 cm™, 2918,31 cm?, dan
3214,51 cm?, yang berturut-turut menunjukkan gugus fungsi C-O,
C=C, C=0, C-H, dan -OH.
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Gambar 4.9 Spektra hasil pengujian FTIR (a) sebelum dan (b)
sesudah aktivasi karbon aktif dengan perlakuan hidrotermal 4 jam

Tabel 4.3 Gugus fungsi sampel karbon sebelum dan setelah
aktivasi dengan perlakuan hidrotermal selama 4 jam

Sampel Bilangan Gugus Fungsi
Gelombang (cm?)
Karbon  sebelum 780,16 C-H
aktivasi 1007,00 C-0
1577,53 Cc=C
1700,02 C=0
2925,60 C-H
3337,67 -OH
Karbon setelah 1203,20 C-0
aktivasi 1596,32 Cc=C
1685,83 C=0
2918,31 C-H
3214,51 -OH
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Gambar 4.10 Spektra hasil pengujian FTIR (a) sebelum dan (b)
sesudah aktivasi karbon aktif dengan perlakuan hidrotermal 6 jam

Gambar 4.10 (a) menunjukkan bahwa karbon sebelum
aktivasi dengan perlakuan hidrotermal 6 jam memiliki gugus
fungsi C-H, C-0O, C=C, C=0, dan -OH yang ditunjukkan dengan
terdapatnya bilangan gelombang pada 787,50 cm™, 1046,38 cm,
1603,19 cm?, 1854,14 cm!, 2927,80 cm?, dan 3346,98 cm™.
Sedangkan, karbon setelah aktivasi dengan perlakuan hidrotermal
6 jam pada Gambar 4.10 (b) menghasilkan bilangan gelombang
1200,41 cm?, 1596,26 cm?, 1697,06 cm?, 2924,56 cm?, dan
3332,00 cm?, yang berturut-turut menunjukkan gugus fungsi C-O,
C=C, C=0, C-H, dan -OH.

BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN



TS LAPORAN TUGAS AKHIR 51
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

Tabel 4.4 Gugus fungsi sampel karbon sebelum dan setelah
aktivasi dengan perlakuan hidrotermal selama 6 jam

Sampel Bilangan Gugus Fungsi
Gelombang (cm™?)
Karbon  sebelum 787,50 C-H
aktivasi 1046,38 C-0
1603,19 Cc=C
1854,14 C=0
2927,80 C-H
3346,98 -OH
Karbon setelah 1200,41 C-O0
aktivasi 1596,26 Cc=C
1697,06 C=0
2924,56 C-H
3332,00 -OH

(b)
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Gambar 4.11 Spektra hasil pengujian FTIR (a) sebelum dan (b)
sesudah aktivasi karbon aktif dengan perlakuan hidrotermal 8 jam

BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN



52 LAPORAN TUGAS AKHIR i
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

Seperti yang terlihat pada Gambar 4.11 (a), karbon sebelum
aktivasi dengan perlakuan hidrotermal 8 jam memiliki gugus
fungsi C-H, C-0, C=C, C=0, dan -OH yang ditunjukkan dengan
terdapatnya bilangan gelombang pada 790,50 cm™, 1058,04 cm?,
1596,08 cm™, 1654,08 cm?, 2925,49 cm?, dan 3649,91 cm™
Sedangkan, karbon setelah aktivasi dengan perlakuan hidrotermal
8 jam pada Gambar 4.11 (b) menghasilkan bilangan gelombang
1200,27 cm?, 1596,08 cm?, 1690,71 cm?, 2927,92 cm? yang
berturut-turut menunjukkan gugus fungsi C-O, C=C, C=0, C-H.

Tabel 4.5 Gugus fungsi sampel karbon sebelum dan setelah
aktivasi dengan perlakuan hidrotermal selama 8 jam

Sampel Bilangan Gugus Fungsi
Gelombang (cm™)
Karbon  sebelum 790,50 C-H
aktivasi 1058,04 C-0
1596,08 c=C
1654,0 C=0
2925,49 C-H
3649,91 -OH
Karbon setelah 1200,27 C-O
aktivasi 1596,08 Cc=C
1690,71 C=0
2927,92 C-H
- -OH

Pada komposit silika-karbon dengan waktu hidrotermal 2
jam (Gambar 4.12 (a)), terdapat gugus fungsi Si-O, SiO-H, Si-O-
Si, dan C=0. Gugus fungsi tersebut ditunjukkan berturut-turut oleh
bilangan gelombang 477,32 cm™, 789,54 cm, 1088,82 cm™, dan
1507,47 cm™.

Untuk komposit silika-karbon dengan waktu hidrotermal 4
jam (Gambar 4.12 (b)), terdapat bilangan gelombang 468,48 cm™,
786,93 cm, 1065,86 cm™, 1558,03 cm?, dan 2032,03 cm™ yang
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menunjukkan adanya gugus fungsi Si-O, SiO-H, Si-O-Si, C=0,
dan C-H.

Sedangkan, komposit silika-karbon dengan  waktu
hidrotermal 6 jam (Gambar 4.12 (c)), terdapat bilangan gelombang
470,48 cm™, 788,89 cm™®, 1083,33 cm™, 1559,54 cm™, dan 2031,72
cm® yang menunjukkan gugus fungsi Si-O, SiO-H, Si-O-Si, C=0,
C-H, dan -OH.
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Gambar 4.12 Spektra hasil uji FTIR: (a) SiO2-C-2, (b) SiO2-C-
4, (c) Si02-C-6, (d) SiO2-C-8, dan (e) SiO2-C-12

Komposit silika-karbon dengan waktu hidrotermal 8 jam
(Gambar 4.12 (d)) menunjukkan gugus fungsi Si-O, SiO-H, Si-O-
Si, dan C-H. Gugus fungsi tersebut ditemukan pada bilangan
gelombang 471,21 cm?, 787,13 cm?, 1071,92 cm™, 2020,15 cm'?,
dan 3670,03 cm™.

Untuk komposit silika-karbon dengan waktu hidrotermal 12
jam (Gambar 4.12 (e)) didapatkan bilangan gelombang 480,46 cm-
1 795,30 cm, 1096,61 cm, dan 2182,51 cm™ yang menunjukkan
adanya gugus fungsi Si-O, SiO-H, Si-O-Si, dan C-H.
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Tabel 4.6 Gugus fungsi sampel komposit silika-karbon

Sampel Bilangan Gugus
Gelombang Fungsi
(cm™)

SiO,-C-2 477,32 Si-O
789,54 SiO-H
1088,82 Si-O-Si

1507,47 C=0

- C-H

SiO,-C-4 468,48 Si-O
786,93 SiO-H
1065,86 Si-O-Si

1558,03 C=0

2032,03 C-H

Si0,-C-6 470,488 Si-O
788,89 SiO-H
1083,33 Si-O-Si

1559,54 C=0

2031,72 C-H

SiO,-C-8 471,21 Si-O
787,13 SiO-H
1071,92 Si-O-Si

- C=0

2020,52 C-H

Si0,-C-12 480,46 Si-O
795,32 SiO-H
1096,61 Si-O-Si

- C=0

218251 C-H

4.3 Hasil Uji Scanning Electron Microscopy (SEM)
Pengujian SEM dilakukan untuk mengetahui morfologi
suatu sampel. Pengujian SEM dilakukan pada tiga sampel, yaitu
silika dari sekam padi, karbon aktif dengan perlakuan hidrotermal
selama 6 jam dan komposit nanopartikel silika karbon dengan

BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN



LAPORAN TUGAS AKHIR 55
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

perlakuan 6 jam. Berdasarkan pengujian yang telah dilakukan,
didapatkan hasil pengujian sebagai berikut.

. i

“Gambar 4.13 Hasil penguj SEM silika hal traksi s
padi dengan perbesaran (a) 5000x dan (b) 20000x

Struktur morfologi silika yang amorf dapat terlihat melalui
Gambar 4.13 (a). Pori pada silika merupakan akibat dari
dekomposisi termal sekam padi (Deshmukh dkk, 2011).

Berdasarkan Gambar 4.14 (a) menunjukkan morfologi
karbon aktif dengan perlakuan hidrotermal selama 6 jam dengan
perbesaran 1000x. Dapat dilihat bahwa terdapat pori yang cukup
seragam pada karbon aktif. Perlakuan hidrotermal pada temperatur
250°C mampu mengubah struktur selulosa menjadi karbon yang
berpori (Alcaraz dkk, 2018). Untuk memperbesar pori, maka
dilakukanlah aktivasi dengan perbandingan KOH dan karbon 3:1
didapatkan struktur pori yang . Perbandingan jumlah KOH:C yang
cukup besar menyebabkan aktivasi yang terjadi semakin kuat
(Puccini dkk, 2017). Struktur pori karbon diperjelas lagi pada
Gambar 4.14 (b) dengan perbesaran 5000x.

Pada Gambar 4.15 (a) hasil pengujian SEM untuk sampel C-
2, terlihat bahwa terbentuk pori. Pengukuran pori secara kasar
dapat dilihat pada 4.15 (b) dengan rata-rata besar pori sebesar
213,24 nm. Berdasarkan pengukuran sementara dengan
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menggunakan hasil SEM, didapatkan bahwa karbon yang
terbentuk termasuk dalam golongan karbon makropori.

Begitu juga seperti yang terlihat pada Gambar 4.16 (a)
dimana terlihat bahwa karbon yang dihasilkan memiliki pori. Hasil
pengukuran besar pori dari SEM yang didapatkan dapat dilihat
pada Gambar 4.16 (b) dengan rata-rata 244,34 nm. Pori dengan
ukuran 244,34 nm dapat dikategorikan sebagai makropori.

TeknikMesin ITS 10.0kV 5.9mm x1.00k SE

Gambar 4.14 Hasil pegullan SEM karbon aktlf dengan
perlakuan hidrotermal 6 jam dengan perbesaran (a) 1000x dan (b)
5000x

Gambar 4.15 Hasil pengujian SEM karbon aktif dengan
perlakuan hidrotermal 2 jam dengan perbesaran (a) 5000x dan (b)
25000x
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Gambar 4. Hasil jian SEM karbon aktif den j
perlakuan hidrotermal 12 jam dengan perbesaran (a) 5000x dan
(b) 25000x

Silika dan karbon hasil ekstraksi sekam padi kemudian
beraglomerasi membentuk komposit SiO./C. Morfologi SiO./C
yang dihasilkan dapat dilihat pada Gambar 4.17, Gambar 4.18,
Gambar 4.19. Gambar 4.17 (a) menggambarkan morfologi
komposit SiO»-C-2 dengan perbesaran 5000x dimana terlihat
beberapa pori. Rata-rata ukuran dari pori yang terukur oleh
pengukuran kasar SEM adalah sebesar 683,1 nm, seperti yang
terlihat pada Gambar 4.17 (b).

Gambar 4.18 (a) menunjukkan morfologi SiO,-C-8 dimana
juga terdapat beberapa pori yang dapat diukur secara kasar dengan
SEM, seperti yang terlihat pada Gambar 4.18 (b). Secara kasar,
didapatkan rata-rata besar pori yang didapatkan sebesar 1467,8 nm.

Gambar 4.19 (a) menunjukkan morfologi komposit SiO./C
dengan perbesaran 1000x. Terlihat bahwa komposit yang
dihasilkan memiliki persebaran pori yang cukup seragam.
Persebaran ini juga terlihat pada perbesaran 5000x melalui Gambar
4.19 (b). Selain pengujian SEM, dilakukan pula pengujian EDX-
Mapping untuk mengetahui unsur yang terdapat pada komposit
SiO,/C dengan perbesaran 1000x. Didapatkan hasil bahwa
komposit SiO,/C mengandung 45% silika yang ditandai dengan
warna pink, 35% silika yang ditandai dengan warna hijau, dan 20%
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O yang ditandai dengan warna kuning seperti pada Gambar 4.19
(©).

a |

el silika-
karbon dengan waktu karbonisasi hidrotermal 2 jam dengan
perbesaran (a) 5000x dan (b) 10000x

Gambar 4.18 HI pengu1 SEM komposit npartlkel S|ka-
karbon dengan waktu karbonisasi hidrotermal 8 jam dengan
perbesaran (a) 5000x, (b) 10000x
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Gambar 4.19 Hasil pengujian SEM komposit nanopartikel silika-

karbon dengan waktu karbonisasi hidrotermal 6 jam dengan
perbesaran (a) 1000x, (b) 5000x, dan (c) mapping unsur

4.4 Pengujian Cyclic Voltammetry (CV)

Pengujian CV dilakukan pada karbon dengan
karbonisasi hidrotermal selama 2, 4, 6, 8, dan 12 jam serta
komposit silika-karbon dengan karbonisasi hidrotermal
selama 2, 4, 6, 8, dan 12 jam.  Pada  pengujian  CV,
digunakan larutan KOH 0,1 M sebagai larutan elektrolit,
grafit sebagai counter electrode, dan elektroda Ag/AgCl 1,0
M sebagai elektroda pembanding. Pengujian CV dilakukan
dengan scan rate 0,02 V/s dengan rentang potensial dari -1,0
hingga 1,0. Hasil uji Cyclic Voltammetry (CV) yang ditunjukkan
oleh Gambar 4.20 dan Gambar 4.21 menunjukkan bahwa terjadi
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aktivitas katalitik reaksi reduksi oksigen pada lembah bagian

bawah dan reaksi oksidasi pada puncak bagian atas. Reaksi

reduksi yang terjadi secara umum adalah seperti pada reaksi 3.1
0, +2H,0 + 4e- — 4 OH" E°=0,401V (3.1)

Reaksi oksidasi J

~ .
Reaksi reduksi

15 El 05 0 05 1 15

Gambar 4.20 Hasil pengujian CV pada: (a) C-2 dan (b) C-4
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Gambar 4.21 Hasil pengujian CV pada: (a) C-6, (B) C-8, dan (c)

C-12

Pada karbon C-2 (Gambar 4.21 (a)), C-4 (Gambar 4.21 (b)),
C-6 (Gambar 4.22 (a)), C-8 (Gambar 4.22 (b)), dan C-12 (Gambar
4.22 (c)) terlihat jelas adanya lembah yang berarti terjadi reduksi
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dan bukit yang berarti ada terjadinya oksidasi. Reduksi pada
karbon didapatkan melalui oksigen jenuh yang telah dialirkan pada
KOH sebelum dilakukannya pengujian.

a

Sin2-C

2_100 02/

|

/
w/

Kl 05 0 05 1

Si02-Cc-4_20

. /
/
Y

15 B 08 0 05 1 15

SI02-C-6_20 (2)

15 -1 05 0 05 1 15

Gambar 4.22 Hasil pengujian C\/I“pada: (@) SiO2-C-2, (b) SiO,C-
4, (c) SiO.-C-6
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Gambar 4.23 Hasil pengujian CV pada: (a) SiO-C-8, dan (b)
Si0,-C-12

Gambar 4.23 (a), Gambar 4.23 (b), Gambar 4.23 (c), Gambar
4.24 (a), Gambar 4.24 (b) berturut-turut merupakan hasil pengujian
CV dari komposit silika-karbon SiO,-C-2, SiO,-C-4, SiO,-C-6,
Si0,-C-8, dan SiO,-C-12. Layaknya hasil pengujian CV pada
karbon, pada komposit silika-karbon juga didapatkan lembah
reduksi dan bukit oksidasi.
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Tabel 4.7 Hasil Pengujian CV

Sampel Nilai Cs Densitas Densitas
Kapasitansi  (F/g) Energi Power

(F) (Wh/Kg) (W/Kg)
C-2 0,0617 1,350 0,751 4,859
C-4 0,0201 3,085 1,716 11,106
C-6 0,0356 6,352 3,533 22,866
C-8 0,0593 6,444 3,584 23,200
C-12 0,0361 6,805 3,785 24,498
Si0,-C-2 0,0112 0,672 0,374 2,421
SiOy-C-4 0,0396 4,601 2,559 16,563
SiO»-C-6 0,1333 11,693 6,503 42,095
SiO»-C-8 0,0840 13,336 7,417 48,010
SiO,-C-12 0,1484 13,873 7,716 49,942

Tabel 4.7 menunjukkan data hasil pengujian CV pada karbon
dan komposit silika-karbon. Pada sampel karbon, didapatkan nilai
kapasitansi  spesifik tertinggi pada karbon dengan waktu
karbonisasi hidrotermal selama 12 jam, yaitu sebesar 3,785 F/g.
Sedangkan, kapasitansi spesifik terendah pada karbon dengan
waktu karbonisasi hidrotermal selama 2 jam, yaitu sebesar 0,751
F/g. Begitu juga pada sampel komposit yang telah diuiji.
Didapatkan nilai kapasitansi spesifik tertinggi pada komposit
dengan waktu karbonisasi hidrotermal selama 12 jam, yaitu 7,716
F/g dan nilai kapasitansi spesifik terendah pada komposit dengan
karbonisasi hidrotermal selama 2 jam, yaitu 0,374 F/g. Dapat
diketahui bahwa seiring dengan meningkatnya kapasitansi karbon,
maka kapasitansi komposit silika-karbon juga akan meningkat.
Meningkatnya kapasitansi salah satunya disebabkan oleh semakin
luasnya pori seiring dengan naiknya waktu karbonisasi hidrotermal
yang dilakukan.
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Selain pengujian CV, dilakukan pula pengujian LSV dengan
scan rate 0,05 V/s. Hasil pengujian LSV untuk dapat dilihat pada
Gambar 4.18 berikut.

o
5\02-5-27 v
o @

/

i02-C-4_5 (LSV)

0.06) /

L.
15 1 05 o 05 1 15
e

SI02-C-E_LSV

o /

Zo //
)

r

Gambar 4.24 Hasil pengujian LSV komposit silika-karbon: (a)
Si0O,-C-2, (b) SiO2C-4, dan (c) SiO2-C-6
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i02-C-8_5 (ILSV)

a /

/
/

Si02-C-12 (LSV)

.15 E 05 ] 05 1 15

Gambar 4.25 Hasil pengujian LSV komposit silika-karbon: (a)
Si0,-C-8, dan (b) SiO,-C-12

Pada kurva LSV tersebut, terdapat bukit kecil yang
menandakan adanya reaksi oksidasi. Reaksi oksidasi ini memiliki
puncak yang sama dengan reaksi reduksi (Leclerc dkk, 2018).

Dari pengujian LSV pada SiO,-C-2 (Gambar 4.24 (a))
didapatkan puncak pada 0.99872 V dan 0.034687 Al/cm?
Sedangkan pada SiO»-C-4 (Gambar 4.24 (b)) didapatkan puncak
pada 0,99881 V dan 0,070803 A/cm?. Pada SiO,-C-6 (Gambar 4.24
(c)) terdapat puncak 0,99885 V dan 0.026605 A/cm?. Pada SiO»-
C-8 (Gambar 4.25 (a)) terdapat puncak 0,99888 V dan 0,04764
Alcm?, Pada SiO,-C-12 (Gambar 4.25 (b)) terdapat puncak di
0.99892 V dan 0.022838 A/cm?.
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat diambil

kesimpulan sebagai berikut.

1.

52

Komposit silika-karbon dengan proses karbonisasi
hidrotermal selama 2, 4, 6, 8, dan 12 jam yang telah
dilakukan menghasilkan pori yang berukuran makro.
Komposit  silika-karbon  yang terbentuk  memiliki
kapasitansi spesifik berturut-turut dari yang terbesar, yaitu
pada waktu hidrotermal 12 jam (13,873 F/g), 8 jam (13,336
F/g), 6 jam (11,693 F/g), 4 jam (4,601 F/g), dan 2 jam (0,672
F/g) yang artinya semakin lama waktu perlakuan karbonisasi
hidrotermal, semakin besar pula kapasitansi spesifiknya.

Saran
Adapun saran untuk penelitian yang telah dilakukan adalah

sebagai berikut.

1.

2.

3.

Menambahkan pengujian FPP (Four-Point Probe) untuk
mengetahui konduktivitas listrik yang dihasilkan material.
Menambahkan pengujian CV dan LSV dengan
menggunakan RDE (Rotating Disc Electrode).
Menambahkan pengujian BET untuk mengetahui
karakteristik pori yang lebih spesifik.
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LAMPIRAN

Lampiran 1
Hasil Pengujian XRD
a. Sekam padi

Counts

Sekam Padi

400 -

T T T T T
20 30 40 50 60 70 80

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]

22.1727 137.06 0.6528 4.00596 100.00

b. Sekam padi dengan perlakuan leaching HNO3

Counts T
Leaching

400

300

200

100

T T T T T
20 30 40 50 60 70 80

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left[°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]

21.5102 129.25 0.9368 4.13124 86.85
22.6103 148.82 0.5353 3.93267 100.00
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c. Arang sekam padi

Counts T
RHA

300

200

100

T T T T T
20 30 40 50 60 70 80

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]

22.0155 43.95 0.0900 4.03420 100.00

d. Silika

ans I
SiO2 Ekstraksi

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Pos. [°2Th]  Height [cts] FWHM Left [°22Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]
22.7162 56.85 0.0900 3.91133 100.00
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e. Karbon C-2 sebelum aktivasi

Counts

C-2 (Hydrochar)

T T ¥
10 20 30 0 o =
Position [‘2Theta] (Copper (Cu))

f. Karbon C-2 setelah aktivasi

Counts

Cc-2

T T T T T T T 1
10 20 30 40 L0 60 70 80 90
Position [ 2Theta] (Copper (Cu))

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]
21.8846 111.42 0.9368 4.06141 18.01
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g. Karbon C-4 sebelum aktivasi

Counts
300

C-4 (Hydrochar)

200

0

T T T T T T T 1
10 20 30 40 s 60 7 80 90
Position [ 2Theta] (Copper (Cu))

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]
24.1687 154.06 0.0502 3.68249 22.22

h. Karbon C-4 setelah aktivasi

Counts

C-4 (HF)

200

100 -

T T T
20 30 40 50 60 70

Pasition [°2Theta] (Copper (Cu))

2
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J-

Karbon C-6 sebelum aktivasi

Counts

400
C-6 (Hydrochar)
300 |
200
100 |
o T T T T T T T 1
10 20 30 40 70 80 90

50 60
Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]

22.6537 19.43 0.8029 3.92522 1.84
24.4157 11.64 0.8029 3.64581 1.10

Karbon C-6 setelah aktivasi

Counts

300

C-6

T T T T T T e T T T T
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k. Karbon C-8 sebelum aktivasi

Caunts
300

C-8 (Hydrochar)

200

100

0

10 20 30 4 70 80 90

0 50 60
Position [*2Theta] (Copper {Cu))

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]
27.7958 59.03 0.0502 3.20966 6.98

I.  Karbon C-8 setelah aktivasi

Counts
300

c-8

200

100 -

T T T T T T T

40 50 60
Position [*2Theta] (Copper (Cu})
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m. Karbon C-12 setelah aktivasi
s
c-12
200
100 o
o T T T T T T T 1
10 20 30 40 % 70 80 90
Positian ["2Theta] (Copper (Cu))
n. Si0,-C-2
e
8i0,-C-2
1100 o
1000 —
900 —
800 —
700 ~
600 —
500
400 -
300 ~
200 +
100
it
o T T T T T T T T
10 20 30 40 " 30 60 70 80 0
Positian [*2Theta] (Copper (Cu)}

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left[°2Th.] d-spacing [A]  Rel. Int. [%]
20.6111 99.06 0.3011 4.30939 9.82
21.9353 1008.96 0.1673 4.05213 100.00
28.3826 47.07 0.2676 3.14463 4.67
42.6441 15.27 0.4015 2.12023 151
44.1354 23.61 0.2007 2.05199 2.34
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0. SiO-C-4

600

Si0,-C-4

500 <

10 20 30 4 70 30 90

0 50 60
Position [*2Theta] (Copper (Cu})

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]

20.6422 59.42 0.2342 4.30295 12.18
21.7622 307.19 0.2676 4.08397 62.98
p. SiO-C-6
o
$i0,C6

10 20 30 70 80 90

40 50 60
Pasition [ 2Theta] (Copper (Cu})

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]
21.8834 524.02 0.2007 4.06163 100.00
28.4168 21.57 0.4015 3.14092 4.12
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g. Si0,-C-8
o
Si0,-C-8
300 o
200 o
100
o T T T T T T 1
10 20 30 40 5 50 60 70 80 S0
Position ["2Theta] (Capper (Cu))

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left[°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]
20.6074 45.28 0.2007 4.31014 17.98
21.8926 251.88 0.2676 4.05993 100.00
23.2866 20.72 0.4015 3.81996 8.23

r. SiOp-C-12

Counts. S5
1900 | SI0,-C-12
1800 -

1700
1600 -
1500 ~
1400
1300
1200 o
1100 -
1000 <
900 -
800 ~
700 +
600 —
500 o
400 -
300 ~
200
100 ~f £
o T T T T T T T
10 20 30 40 70 80 950
Position [*2Theta] (Copper (Cu)}

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]
20.5859 193.78 0.1004 4.31459 9.60
21.7853 1763.89 0.1004 4.07969 87.38
42.5090 37.94 0.3346 2.12666 1.88
44.6459 32.66 0.5712 2.02803 1.62
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Lampiran 2
Hasil Pengujian FTIR
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d. Karbon C-2 sebelum aktivasi
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Karbon C-4 setelah aktivasi
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Karbon C-6 sebelum aktivasi
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% Tranamittance
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Karbon C-8 setelah aktivasi
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Karbon C-12 setelah aktivasi
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Si0,-C-2
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p. Si0-C-8

% Trarsmittance
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q. SiO-C-12
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