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ABSTRAK 

PENGARUH VARIASI KOMPOSISI GRAFIT DAN POLYANION Na2FeSiO4 

BERBASIS SILIKA SEKAM PADI PADA SUHU SINTERING 800 
o
C 

TERHADAP FASA KRISTAL DAN SIFAT LISTRIK DALAM 

PEMBENTUKAN KATODE SODIUM ION BATTERIES (SIBs) 

 

Oleh 

SUTIARNO 

 

Pembuatan katode Sodium ion Batteries (SIBs) dari bahan grafit dan Na2FeSiO4 

berbasis silika sekam padi telah dilakukan. Silika pada penelitian ini diekstrak 

menggunakan metode sol-gel. Bahan tersebut dicampur dengan NaOH, 

Fe(NO3)3.9H2O yang diikat oleh C6H8O7.H2O yang dilarutkan dengan H2O untuk 

membentuk senyawa Na2FeSiO4 dengan menggunakan metode sol-gel. Senyawa  

Na2FeSiO4 yang dihasilkan disintering menggunakan suhu 800 
O
C dengan waktu 

tahan 10 jam. Kemudian, senyawa Na2FeSiO4 dan grafit divariasikan komposisi yang 

diikat oleh polimer berupa CMC yang dilarutkan dengan N-Methylpyrolidine dan 

dikeringkan T=120 
o
C selama = 1 jam. Lalu, sampel dianalisis menggunakan FTIR, 

XRD, UV-Vis DRS, dan LCR Meter. Senyawa Na2FeSiO4 pada sampel dicirikan 

dengan keberadaan gugus Na-O, Fe-O, Si-O, dan  seiring penambahan grafit pada 

sampel terdapat pergeseran gugus C=C di area bilangan gelombang 1580-1595 cm
-1

. 

Kemudian, hasil analisis fasa menunjukkan adanya 4 fasa kristal yang terbentuk yaitu 

Na2FeSiO4, Na2SiO3, SiO2 dan grafit. Seiring penambahan grafit pada sampel 

terdapat kenaikan nilai intensitas fasa grafit di 2θ=26,56
o
 pada difraktogram. 

Banyaknya komposisi grafit pada sampel berhasil menurunkan nilai energi band gap 

dengan nilai hasil pengujian berturut-turut 2,25; 1,84; 1,70; dan 1,69 eV. Lalu, 

berdasarkan hasil pengujian nilai konduktivitas listrik pada sampel katode termasuk 

ke dalam bahan semikonduktor dengan nilai pengujian mencapai 10
-2

 S/m. 

Kata Kunci : Energi band gap, gugus fungsi, konduktivitas listrik, Na2FeSiO4, silika 

sekam padi, struktur kristal, grafit, CMC. 
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ABSTRACT 

EFFECT OF VARIATIONS IN THE COMPOSITION OF GRAPHITE AND 

POLYANION Na2FeSiO4 SILICA-BASED RICE HUSKS AT A SINTERING 

TEMPERATURE OF 800 
O

C ON THE CRYSTAL PHASE AND 

ELECTRICAL PROPERTIES IN THE FORMATION OF CATHODES OF 

SODIUM ION BATTERIES (SIBs) 

 

By 

SUTIARNO 

 

 

The Synthesis of Sodium-ion Batteries (SIBs) cathodes from graphite and Na2FeSiO4 

materials based on rice husks was successfully carried out. Silica in this study was obtained 

from rice husks extracted using the sol-gel method. Then, the extracted silica was mixed with 

NaOH, Fe(NO3)3.9H2O bound by C6H8O7. H2O to form The Na2FeSiO4 compound by using 

sol-gel method. Then, the Na2FeSiO4 compound was sintered at a temperature of 800 
O
C with 

a lasting time of 10 hours. After that, Na2FeSiO4 and graphite compounds were varied in 

composition that bound by a polymer in the form of CMC. The dissolved with N-

Methylpyrolidine and dried at T=120 
o
C for = 1 hour. The resulting cathode sample was 

analyzed using FTIR, XRD, UV-Vis DRS, and LCR Meter. The Compound Na2FeSiO4 in the 

sample was characterized by the presence of the Na-O, Fe-O, and Si-O groups, and in line 

with the addition of graphite to the sample there was a shift of the C = C group in the area of 

the wave number 1580-1595 cm
-1

. Then, the results of phase analysis show that there were 4 

phase crystals formed, namely Na2FeSiO4, Na2SiO3, SiO2 and graphite. In line with the 

addition of graphite to the sample, there was an increase in the value of the graphite phase 

intensity at 2θ=26.56
o
 on the diffractgram. A large amount of graphite composition in the 

sample managed to reduce the energy value of the band gap with a successive test result 

value of 2.25; 1,84; 1,70; and 1.69 eV. Then, based on the test results, the electrical 

conductivity value in the cathode sample was included in the semiconductor material with a 

test value of up to 10
-2

 S/m. 

Keywords : Band gap energy, functional groups, electrical conductivity, Na2FeSiO4, 

graphite, CMC, rice husk silica, crystal structure. 



iii 
 

PENGARUH VARIASI KOMPOSISI GRAFIT DAN POLYANION Na2FeSiO4 

BERBASIS SILIKA SEKAM PADI PADA SUHU SINTERING 800 
o
C 

TERHADAP FASA KRISTAL DAN SIFAT LISTRIK DALAM 

PEMBENTUKAN KATODE SODIUM ION BATTERIES (SIBs) 

 

 

Oleh  

SUTIARNO 

 

Skripsi 

Sebagai Salah Satu Syarat untuk Mencapai Gelar 

SARJANA SAINS 

 

Pada 

Jurusan Fisika 

Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam 

Universitas Lampung 

 

 

 

 

 

 

JURUSAN FISIKA 

FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM 

UNIVERSITAS LAMPUNG 

BANDAR LAMPUNG 

2022 







 



vii 
 

DAFTAR RIWAYAT HIDUP 

 

Penulis bernama lengkap Sutiarno dilahirkan di Tanggamus 

pada tanggal 31 Agustus 1998 sebagai anak kedua dari tiga 

bersaudara. Penulis lahir dari pasangan Bapak Warsudi dan Ibu 

Sumarni yang tinggal di daerah Sumur Tujuh, Kecamatan 

Wonosobo, Kabupaten Tanggamus. Penulis menempuh 

pendidikan Sekolah Dasar di SDN 1 Sumur Tujuh pada tahun 

2005-2014, dan melanjutkan pendidikan menengah pertama di MTSN 1 Tanggamus 

pada tahun 2011-2014. Lalu, pendidikan tingkat menengah di SMAN 1 Kota Agung 

pada Tahun 2014-2017. Penulis terdaftar sebagai mahasiswa Jurusan Fisika FMIPA 

Universitas Lampung pada tahun 2017 melalui jalur Seleksi Bersama Masuk 

Perguruan Tinggi (SBMPTN). Selama menjalankan pendidikan di Universitas 

Lampung, penulis aktif dalam berorganisasi seperti menjadi Ketua Umum Rois 

FMIPA Unila 2019  dan Menjadi Ketua Komisi III DPM FMIPA Unila 2020. Penulis 

juga pernah berprestasi dalam Ajang lomba karya tulis ilmiah yaitu sebagai Juara 3 

Lomba Karya Tulis Alquran (LKTI-A) Mahasiswa Tingkat Nasional FPPI-FKIP 

Unila 2019, Juara Harapan 1 Lomba Essai Tingkat Nasional DINAMIKA XI Jurusan 

Fisika FMIPA Unila 2021. Penulis  Juga pernah meraih dana hibah penelitian 

Kemendikbud-Ristek 2021 dalam Program Kreativitas Mahasiswa (PKM) Ke-34. 



viii 
 

Penulis juga pernah meraih 2 kali penghargaan oleh dekan FMIPA Unila di Tahun 

2019 dan 2021 sebagai mahasiswa berprestasi. Penulis juga pernah menjadi presenter 

Poster Ilmiah di Seminar Nasional Bersama FMIPA Unila 2021. Dalam bidang 

penulisan, penulis telah menerbitkan 2 artikel ilmiah dengan judul “Pengaruh 

Penambahan Tepung Umbi Porang dan Variasi Konsentrasi  Flavonoid Kulit Nanas 

dalam Pembuatan Biofoam” dan “Pengaruh Variasi Ion Ag
+
 Terhadap Pembentukan 

Biofoam Antibakteri Berbasis Pati Singkong Dan Serat Batang Jagung”. Selain itu, 

penulis juga pernah menulis laporan PKL di PT. Bukit Asam Tbk, pada awal tahun 

2020 dengan judul “Hasil Pengujian Kadar Sulfur Batubara pada Sampel Bangko 

Barat (BB) 49 dan ACIRS G-8-2019 di PT Bukit Asam Tbk, Provinsi Lampung”. 

Penulis juga pernah mengikuti program magang di Laboratorium PT. Bukit Asam 

Tbk dan menjadi Research Assistant (RA) di Balai Penelitian Teknologi Mineral 

Badan Riset dan Inovasi Nasional (BPTM BRIN) tahun 2020 dengan project 

“sintesis Biodiesel dengan variasi katalis”. Selama menempuh pendidikan di tahun 

2017-2021, Penulis memperoleh beasiswa Bidikmisi dari Kemendikbud-Ristek. 

Kemudian, di tahun 2020 penulis melaksanakan pengabdian kepada masyarakat 

dalam program Kuliah Kerja Nyata (KKN) unila Periode II tahun 2019 di Desa 

Sumur Tujuh, Kecamatan Wonosobo, Tanggamus. 



ix 
 

MOTTO 

 

“Menjadi pribadi yang terus belajar, 
berkembang, berinovasi, berkarya, dan 

bermanfaat untuk orang lain” 

 

Setiap perjalanan hidup adalah karya yang akan 

dibaca dan dikenang oleh keluargamu, maka 

buatlah karya yang terbaik untuk menjadi 

referensi generasi mu di masa depan” 

 

“Barangsiapa menuntut ilmu supaya dapat 
menyaingi para cendikiawan, supaya 

dihormati dan untuk menarik simpati orang 
banyak, maka dia akan dicampakkan oleh 

Allah ke dalam neraka jahannam”.  

(H.R Imam Ibnu Majah) 

 



x 
 

PERSEMBAHAN 

 
 
 
 

Puji Syukur saya panjatkan kehadirat Allah Subhana wa 
ta’ala atas segala nikmatnya kepada saya dan karya ini 

saya persembahkan kepada: 
 
 
 

Orang Tuaku 
 
 

Ayahanda Warsudi dan Ibunda Sumarni 
 

 

 

(Orang tua yang selalu memberi dukungan berupa doa, 

kasih sayang, dan materi untuk pendidikan ku. Saya 

ucapkan terimakasih juga kepada adik dan kakak saya 

atas segala dukungan dan doa dalam segala langkahku). 



xi 
 

KATA PENGANTAR 
 

 

 

Puji syukur penulis panjatkan kehadirat Allah subhana wa ta’ala atas segala 

kenikmatan iman, kenikmatan islam, dan kenikmatan kesehatan jasmani maupun 

rohani sehingga penulis mampu menyelesaikan skripsi yang berjudul “Pengaruh 

Variasi Komposisi Grafit dan Polyanion Na2FeSiO4 Berbasis Silika Sekam Padi 

pada Suhu Sintering 800
O

 terhadap Fasa Kristal dan Sifat Listrik dalam 

Pembentukan Katode Sodium Ion Batteries (SIBs)” yang merupakan syarat untuk 

memperoleh gelar Sarjana Sains (S.Si) pada bidang Material Jurusan Fisika Fakultas 

Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas Lampung. Dalam menyusun 

karya ilmiah ini penulis sadar bahwa terdapat banyak kekurangan dalam proses 

penyusunan. Maka, penulis sangat mengharapkan kritik dan saran dari semua pihak 

untuk selalu melakukan proses penyempurnaan dalam penulisan. Diharapkan dengan 

adanya penelitian dan penyusunan karya ilmiah ini dapat menjadi rujukan sebagai 

informasi ilmiah dan memotivasi untuk melakukan penelitian yang lebih baik lagi. 

       

       Bandar Lampung, 29 Juli 2022 

 

 

Sutiarno



xii 
 

SANWACANA 
 

 

 

Puji syukur atas kehadirat Allah subhana wata’ala atas segala kenikmatan yang telah 

dilimpahkan kepada penulis, sehingga penulis dapat menyelesaikan skripsi yang 

berjudul “Pengaruh Variasi Komposisi Grafit dan Polyanion Na2FeSiO4 Berbasis 

Silika Sekam Padi pada Suhu Sintering 800 
O

C terhadap Fasa Kristal dan Sifat 

Listrik dalam Pembentukan Katode Sodium Ion Batteries (SIBs)”. Skripsi 

tersebut dibuat penulis untuk menjadi syarat dalam memperoleh gelar Sarjana Sains 

di Jurusan Fisika FMIPA Universitas Lampung. Dalam proses penyusunan skripsi 

tersebut penulis banyak dibantu oleh banyak pihak baik secara langsung maupun 

tidak langsung. Oleh karena itu, penulis mengucapkan banyak terimakasih kepada : 

1. Drs. Syafriadi, S.Si., M.Si. Selaku pembimbing utama yang telah memberikan 

banyak saran dan mengajarkan cara penulisan yang baik dan benar selama proses 

penulisan skripsi ini; 

2. Agus Riyanto, S.Si., M.Sc. Selaku dosen pembimbing kedua dan selaku mentor 

penulis di kampus yang mengajarkan banyak penulisan, berpikir ilmiah, dan  

menjadi saintis yang beretika dengan segala pengalaman, motivasi, dan ilmu dari 

beliau;



xiii 
 

3. Drs. Pulung Karo Karo, M.Si. Selaku Dosen Pembahas yang telah memberikan 

saran dan masukan dalam penulisan skripsi agar menjadi lebih baik lagi; 

4. Bapak Warsudi dan Ibu Sumarni atas segala dukungan doa, nasehat, dan materil 

sehingga penulis mampu menyelesaikan pendidikan di Universitas Lampung; 

5. Kepada mendiang Prof. Simon Sembiring, Ph.D. dan Prof. Drs. Posman 

Manurung, Ph.D. Selaku dosen pembimbing Akademik yang telah memberikan 

masukan dan saran saat penulis menempuh pendidikan di Universitas Lampung; 

6. Gurum Ahmad Pauzi, S.Si., M.T. Selaku Ketua Jurusan Fisika FMIPA 

Universitas Lampung; 

7. Dr. Yanti Yulianti, S.Si., M.Si. Selaku Sekretaris Jurusan Fisika FMIPA 

Universitas Lampung; 

8. Bapak dan ibu dosen di Jurusan Fisika FMIPA Universitas Lampung  atas segala 

pengalaman dan ilmu yang telah diberikan kepada penulis selama menempuh 

pendidikan di Universitas Lampung; 

9. Pariaman, Galang, Silvi, Wulan, Nindia, Tiara, Chandra, Sayyidah yang terlibat 

dalam penelitian Na2FeSiO4 dan Biofoam; 

10. Sumarji dan Ahmad Angga Firdaus selaku kakak dan adik penulis yang telah 

memberi dukungan dan semangat; dan 

11. Serta seluruh tim seperjuangan Fisika angkatan 2017. Doa terbaik buat kalian 

semua. 

 



xiv 
 

Serta seluruh pihak yang terlibat yang tidak bisa penulis sebutkan satu persatu. 

Semoga kebaikan dan kebermanfaatan setiap langkah mereka semua yang telah 

membantu penulisan skripsi ini. 

 

       Bandar Lampung, 29 Juli 2022 

 

 

       Sutiarno 

 

 

 



 
  

xiv 
 

DAFTAR ISI 

 

ABSTRAK ................................................................................................................ i 

ABSTRACK ............................................................................................................... ii 

HALAMAN JUDUL ................................................................................................ iii 

HALAMAN PENGESAHAN .................................................................................. v 

PERNYATAAN ........................................................................................................ vi 

RIWAYAT HIDUP .................................................................................................. vii 

MOTTO .................................................................................................................... ix 

PERSEMBAHAN ..................................................................................................... x 

KATA PENGANTAR .............................................................................................. xi 

SANWACANA ......................................................................................................... xii 

DAFTAR ISI ............................................................................................................. xiv 

DAFTAR GAMBAR ................................................................................................ xvi 

DAFTAR TABEL ................................................................................................. xviii 

I. PENDAHULUAN ........................................................................................... 1 

1.1.  Latar Belakang .......................................................................................... 1 

1.2.  Rumusan Masalah ..................................................................................... 4 

1.3. Tujuan Penelitian ....................................................................................... 5



 
  

xiv 
 

1.4.  Batasan Masalah ....................................................................................... 5 

1.5.  Manfaat Penelitian .................................................................................... 7 

II. TINJAUAN PUSTAKA ................................................................................. 8 

2.1.  Sodium Ion Batteries (SIBs) ..................................................................... 8 

2.2.  Silika ......................................................................................................... 9 

2.3.  Natrium Hidroksida (NaOH) .................................................................... 15 

2.4.  Polyanion Na2FeSiO4  ............................................................................... 16 

2.5.  Grafit ......................................................................................................... 20 

2.6.  Carboxymethyl Cellulose (CMC) ............................................................. 22 

2.7.  Fourier Transform Infrared (FT-IR) ........................................................ 24 

2.8.  Konduktivitas Listrik ................................................................................ 26 

2.9.  Ultraviolet Visible Diffuse Reflectance Spectroscopy (Uv-Vis DRS) ...... 28 

2.10. X-Ray Diffraction (XRD) ........................................................................ 30 

III. METODOLOGI PENELITIAN .................................................................... 36 

3.1. Waktu dan Tempat Penelitian .................................................................... 36 

3.2.  Alat dan Bahan ......................................................................................... 36 

3.3.  Prosedur Penelitian ................................................................................... 38 

3.3.1. Preparasi Sekam  Padi ....................................................................... 38 

3.3.2. Ekstraksi Silika Sekam Padi .............................................................. 38 

3.3.3. Sintesis  Na2FeSiO4 ........................................................................... 39 

3.3.4. Sintering ............................................................................................ 40 

3.3.5. Sintesis Katode dan Peletisasi ........................................................... 40 

3.4.  Karakterisasi ............................................................................................. 41 

3.4.1. Analisis Gugus Fungsi ...................................................................... 41 

3.4.2. Analisis Fasa Kristal.......................................................................... 42 

3.4.3. Analisis Energi Band Gap ................................................................. 42 

3.4.4. Analisis Konduktivitas Listrik .......................................................... 42 

3.5. Diagram Alir Percobaan ............................................................................ 43 

 



 
  

xv 
 

IV. HASIL DAN PEMBAHASAN ....................................................................... 46 

4.1. Pengaruh Variasi Komposisi Na2FeSiO4 dan Grafit terhadap Gugus 

Fungsi, Struktur Kristal, Energi Band Gap, dan Konduktivitas Listrik ..... 46 

4.1.1.  Pengaruh Variasi Komposisi Na2FeSiO4 dan Grafit terhadap 

Gugus Fungsi ................................................................................... 46 

4.1.2.  Pengaruh Variasi Komposisi Na2FeSiO4 dan Grafit terhadap 

Fasa Kristal ...................................................................................... 50 

4.1.3. Pengaruh Variasi Komposisi Na2FeSiO4 dan Grafit terhadap 

Energi Band Gap dan Konduktivitas Listrik .................................... 54 

4.2. Pengaruh Variasi Komposisi Na2FeSiO4 dan Grafit terhadap 

Hubungan antara Gugus Fungsi, Struktur Kristal, Energi Band 

Gap, dan Konduktivitas Listrik ............................................................... 60 

4.2.1. Hubungan antara Gugus Fungsi dan Fasa Kristal akibat 

Pengaruh Variasi Komposisi Na2FeSiO4 dan Grafit ........................ 60 

4.2.2. Hubungan antara Fasa Kristal dengan Energi Band Gap dan 

Konduktivitas Listrik akibat Pengaruh Variasi Komposisi 

Na2FeSiO4 dan Grafit ....................................................................... 61 

4.2.3 Hubungan antara Gugus Fungsi dengan Energi Band Gap dan 

Konduktivitas Listrik akibat Pengaruh Variasi Komposisi 

Na2FeSiO4 dan Grafit ....................................................................... 62 

V. KESIMPULAN DAN SARAN ....................................................................... 63 

5.1 Kesimpulan ................................................................................................. 63 

5.2. Saran .......................................................................................................... 64 

DAFTAR PUSTAKA 

LAMPIRAN 



 
  

xvi 
 

DAFTAR GAMBAR 

 

2.1. Tetrahedral Silika ............................................................................................... 10 

2.2. Struktur Silika Amorf .......................................................................................... 13 

2.3. Struktur Kristal NaOH ........................................................................................ 15 

2.4. Struktur Unit Sel Na2FeSiO4 ............................................................................... 18 

2.5. Struktur Polymorf Kristal Na2FeSiO4 ................................................................. 18 

2.6. Struktur Kristal Grafit ......................................................................................... 21 

2.7.  Struktur CMC ..................................................................................................... 22 

2.8. Kurva Perbandingan Proses Charge/Discharge elektrode Li4Ti5O12 

dengan Binder PVDF, Na-CMC, dan NaAlg ...................................................... 23 

2.9.  Skema Prinsip Kerja FT-IR ................................................................................ 25 

2.10.Skema Instrumentasi LCR Meter ....................................................................... 27 

2.11. Skema Instrumentasi Uv-Vis DRS ................................................................... 30 

2.12. Skema Difraksi Sinar-X .................................................................................... 31 

2.13. Difraksi Sinar-X yang Dihamburkan Oleh Atom-Atom Kristal 

 yang Berjarak d .................................................................................................. 32 

2.14. Tampilan Umum QualX .................................................................................... 34 

2.15. Tampilan data POW_COD ................................................................................ 35 

3.1.  Diagram Alir Ekstraksi Silika Sekam Padi ........................................................ 43 

3.2.  Diagram Alir Sintesis Na2FeSiO4 ...................................................................... 44 

3.3.  Diagram Alir Preparasi Pembentukan Sampel Katode ...................................... 45 

4.1.  Grafik FT-IR Katode Berbasis Na2FeSiO4 dan Grafit ....................................... 47 

4.2. Difaktrogram XRD Sampel Katode Berbasis Na2FeSiO4 dan Grafit ................. 51



 
  

xvii 
 

4.3. Tampilan Pencocokan data experiment dengan Database di Software  

QualX Senyawa Na2CaSiO4 ................................................................................ 52 

4.4. Tampilan Pencocokan data experiment dengan Database di Software  

QualX Senyawa Na2SiO3 .................................................................................... 52 

4.5. Tampilan Pencocokan data experiment dengan Database di Software  

QualX Senyawa SiO2 .......................................................................................... 53 

4.6. Tampilan Pencocokan data experiment dengan Database di Software  

QualX Senyawa Grafit ........................................................................................ 53 

4.7. Plot Tauc Energi Band Gap ................................................................................ 55 

4.8. Data Pengujian Konduktivitas Listrik pada Frekuensi 1-10.000 Hz................... 57 

4.9. Data Pengujian Konduktivitas Listrik Katode pada Frekuensi 50-60 Hz ........... 57



 
  

xviii 
 

DAFTAR TABEL 

 

 

2.1. Sifat Fisik Silika .................................................................................................. 10 

2.2. Bentuk Kristal Silika ........................................................................................... 11 

2.3. Komposisi Silika Sekam Padi ............................................................................. 12 

2.4. Komposisi Kimia Abu Sekam Padi .................................................................... 12 

2.5. Sifat Fisik dari NaOH.......................................................................................... 16 

2.6. Data Interpretasi Spektrum IR pada Senyawa CMC........................................... 23 

3.1. Bahan-bahan  Penelitian ...................................................................................... 37 

3.2. Alat-alat Penelitian .............................................................................................. 37 

3.3. Alat Uji Karakterisasi Penelitian ......................................................................... 38 

3.4. Variasi Komposisi Sampel .................................................................................. 41 

4.1. Data Hasil Interpretasi Spektrum  IR .................................................................. 50 

4.3. Nilai Energi Band Gap pada Sampel Katode ...................................................... 56



1 
 

 
 

I. PENDAHULUAN 

 

 

 

 

1.1. Latar Belakang 

Baterai adalah perangkat penyimpanan yang mengubah energi kimia menjadi 

energi listrik yang tersusun oleh material aktif melalui proses elektrokimia yaitu 

oksidasi-reduksi. Proses elektrokimia pada baterai terjadi secara reversible yang 

memiliki efisiensi yang tinggi. Baterai tersusun atas beberapa bagian seperti katode, 

anode, elektrolit, dan separator (Linden et al., 1995).  Salah satu komponen yang 

menentukan kualitas baterai adalah katode. Katode dikembangkan  sedemikian rupa 

sehingga dapat memenuhi permintaan seperti kerapatan  energi yang tinggi, biaya 

yang lebih murah, dan ramah lingkungan (Chen et al., 2019).  

Bahan katode yang paling banyak digunakan dan dikembangkan saat ini 

adalah senyawa polyanion (AxMYO4 dengan A=Li, Na; M=Co, Fe, Mn; X=1,2; Y= 

Ge, F, P, Si). Alasan pengembangan bahan polyanion ini adalah material tersebut 

memiliki konduktivitas ionik yang tinggi (Yang et al., 2014). Salah satu bahan 

polyanion yang paling banyak dikembangkan adalah Lithium Ion Batteries (LIBs). 

Katode ini mempunyai pengaruh besar dalam perubahan  dalam dunia modern. Salah 

satu jenis Li-ion baterai yang masih terus dikembangkan saat ini adalah Li2FeSiO4 
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yang termasuk jenis orthosilikat. Silika (SiO2) digunakan sebagai penopang struktur 

sehingga memiliki kestabilan termal yang baik. Menurut Yang  et al (2014),  material 

tersebut dapat menghasilkan kapasitas mencapai 330 mAhg
-1

 dan memiliki stabilitas 

kimia yang baik (Wu  et al., 2009).  Namun, katode ini juga memiliki banyak 

kekurangan seperti keterbatasan bahan baku Li  dan harga yang mahal, serta material 

sulit mentransfer dua elektron  pada reaksi redoks Fe
3+

||Fe
4+

, sehingga membutuhkan 

tegangan operasi yang tinggi (Domplabo  et al., 2010; zhang al., 2012). Akibat dari 

kelemahan yang ada pada katode ini, maka peneliti mencoba untuk mengembangkan 

untuk mencari material yang memilki kualitas lebih baik dari Li2FeSiO4.  

Material katode yang masih terus dikembangkan saat ini adalah Sodium-Ion 

Batteries (SIBs). Material ini dipilih karena ketersediaan bahan baku berupa sodium 

(Na) yang melimpah, memiliki kemiripan karakter kimia dengan LIBs, ramah 

lingkungan, dan biaya yang murah.  Posisi Na pada periodik unsur terletak di bawah 

Li yang memiliki sifat kimia yang hampir sama seperti muatan ionik, 

kelektronegatifan, dan reaksi elektrokimia. Salah satu komponen yang mulai 

dikenalkan dalam pembuatan material katode SIBs adalah orthosilicate (A2M SiO4 

dengan A= Li, Na, M= Fe, Mn) (Li et al, 2016). Menurut Guan  et al (2017), katode 

SIBs jenis tersebut yang terus dikembangkan saat ini terdiri dari 2 tipe yaitu 

melibatkan transisi oksida logam dan komponen polyanion.  Jenis katode SIBs yang 

telah dibuat adalah  Na2FeSiO4 yang mampu melepaskan 2 ion Na
+
 saat reaksi 

reduksi setiap unit formula (Bianchini et al .,2017). Kelebihan lain dari polyanion 

tersebut adalah konduktivitas ionik lebih tinggi dari pada Li2FeSiO4 dan memiliki 

sifat mekanik yang lebih baik (Zhu et al ., 2018).  
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 Sintesis katode dari Na2FeSiO4/C pernah dilakukan oleh Guan  et al (2017) 

berupa tipe katode koin. Senyawa tersebut dicampurkan dengan karbon (Super-P) 

sebagai material aditif dan carboxymetylcelulluse (CMC) sebagai binder dengan 

perbandingan rasio berat 70:20:10 (wt%) yang dilarutkan dalam N-methyl-2-

pyrrolidone (NMP). Hasilnya yaitu terdapat katode dengan fase murni Na2FeSiO4/C 

memiliki energi spesifik 181,0 mAhg
-1 

pada rapat arus 27,6 mAg dengan efisiensi 

coulombic ~100%, dan kapasitas penyimpanan 88% setelah 100 siklus. Hal tersebut 

disebabkan oleh morfologi jaringan ketika ditambahkan karbon dan stabilitas fase 

yang luar biasa. Namun, pengembangan penelitian katode Na2FeSiO4 saat ini masih 

menggunakan sumber silika yang digunakan berasal dari TEOS. Menurut Agung et al 

(2013), bahan tersebut memiliki kekurangan yaitu tidak ramah lingkungan dan biaya 

lebih mahal. Sehingga diperlukan silika untuk bahan prekursor katode Na2FeSiO4 

yang dapat diperoleh dengan cara yang lebih mudah, biaya relatif murah, dan jumlah 

bahan baku yang lebih besar. 

  Amalia (2019), telah berhasil menyintesis bahan material Na2FeSiO4 dengan 

memanfaatkan silika dari sekam padi. Sampel tersebut, disintesis dengan metode sol-

gel dari prekursor NaOH Fe(NO3)3.9H2O, silika dari sekam padi, dan C8H8O7.H2O 

dengan perbandingan 2:1:1:1 (wt%). Untuk mendapatkan kemurnian fase kristalin 

dari Na2FeSiO4, ia menggunakan metode sintering pada suhu 800 
o
C. Pada penelitian 

tersebut dijelaskan bahwa tingkat kemurnian fase kristal Na2FeSiO4  mencapai 

88,88%,  nilai konduktivitas listrik yaitu 5,49×10
-5 

- 5,54×10
-5

 S/m.  Material tersebut 

dalam aplikasinya sebagai bahan katode, maka diperlukan bahan aditif yaitu berupa 

karbon yang berfungsi untuk meningkatkan nilai konduktivitas listrik dari produk 
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katode yang dihasilkan. Material karbon dipilih sebagai bahan aditif karena memiliki 

nilai konduktivitas listrik yang tinggi seperti grafit dengan nilai konduktivitas 

mencapai ~10
4
 S/m (Chung, 2002). 

Berdasarkan dari penelitian yang dilakukan oleh Guan  et al (2017), Amalia 

(2019), dan potensi grafit  sebagai material aditif maka dilakukan penelitian sintesis 

katode dari senyawa komposit Na2FeSiO4 berbasis silika dari sekam padi.  Pada 

penelitian ini akan digunakan senyawa Na2FeSiO4 dengan suhu sintering 800 
o
C yang 

akan dicampur dengan yang akan diikat oleh polimer berupa carboxylmetil celulose 

(CMC). Sampel akan divariasikan sampel A ((90:0:10) wt%), sampel B ((80:10:10) 

wt%), sampel C ((75:15:10) wt%), sampel D ((70:20:10) wt%) yang dilarutkan ke 

dalam pelarut organik berupa N-methyl Pyrolidine (NMP) dengan perbandingan 

pelarut dengan padatan sampel tersebut 1: 0,5 (w/v). Sampel yang dihasilkan dibentuk 

serbuk untuk dikarakterisasikan dan dibentuk pellet untuk diuji. 

 

1.2. Rumusan Masalah 

Rumusan masalah pada penelitian adalah: 

1. Bagaimana pengaruh variasi komposisi polyanion Na2FeSiO4 dan grafit terhadap 

energi band gap, konduktivitas listrik, gugus fungsi, dan struktur kristal dalam 

pembentukan katode SIBs? 

2. Bagaimana korelasi antara variasi komposisi polyanion Na2FeSiO4 dan grafit 

terhadap energi band gap, konduktivitas listrik, gugus fungsi, dan struktur kristal 

dalam pembentukan katode SIBs? 
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1.3. Tujuan Penelitian 

Tujuan dilakukannya penelitian ini adalah: 

1. Mengetahui pengaruh komposisi polyanion Na2FeSiO4 dan grafit terhadap gugus 

fungsi, struktur kristal, energi band gap, dan konduktivitas listrik dalam 

pembentukan katode SIBs? 

2. Mengetahui korelasi antara variasi komposisi polyanion Na2FeSiO4 dan grafit 

terhadap gugus fungsi, struktur kristal, energi band gap, dan konduktivitas listrik 

dalam pembentukan katode SIBs? 

 

1.4. Batasan Masalah 

Batasan masalah pada penelitian ini adalah sebagai berikut: 

1. NaOH (analysis), HNO3 (analysis), grafit (analyis), CMC (analysis), N-methyl 

Pyrolidine (NMP) (analysis), Iron (III) nitrate nanohydrate (analysis); 

2. Ekstraksi silika dari sekam padi menggunakan teknik solgel dengan 10% NaOH 

dan 1,5% HNO3;   

3. Sintesis Na2FeSiO4 menggunakan metode refluks; 

4. Sampel struktur  komposisi komposit Na2FeSiO4  disinter pada suhu 800 
o
C 

dengan kenaikan suhu 3 
o
C/menit dimulai suhu ruang dan waktu tahan 10 jam; 

5. Variasi komposisi Na2FeSiO4, grafit, dan CMC berturut-turut adalah sampel A 

((90:0:10) wt%), sampel B ((80:10:10) wt%), sampel C ((75:15:10)wt%), 

sampel D ((70:20:10) wt%) yang dilarutkan ke dalam pelarut organik berupa N-
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methyl Pyrolidine (NMP) dengan perbandingan pelarut dengan padatan sampel 

tersebut 1: 0,5 (b/v); 

6. Karakterisasi struktur kristal pada sampel katode digunakan XRD (MiniFlex) 

HyPix-400 MF (2D HPAD) detector pada rentang sudut 2  dari 3
o
 hingga 90

o 

yang di coupling dengan aplikasi Qual-X dan metode reitvield; 

7. Pengujian konduktivitas listrik pada sampel katode digunakan LCR meter KW 

pada frekuensi 1 Hz hingga 100 kHz; 

8. Analisis gugus fungsi pada sampel katode digunakan FT-IR rentang panjang 

gelombang 650 – 4000 cm
-1

; 

9. Analisis energi band gap pada sampel katode digunakan Uv-Vis DRS 

SPECORD 210 PLUS - 223F1936C dengan rentang panjang gelombang 185 – 

1100 nm; 

10. Penelitian dilakukan pada bulan 19 Desember 2021- 19 Januari 2021; 

11. Pembentukan dan pengujian konduktivitas listrik sampel katode dilakukan di 

Laboratorium Fisika Material, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan 

Alam (FMIPA) Universitas Lampung; 

12. Karakterisasi XRD sampel katode  dilakukan di PT Green Lab, Bandung; dan  

13. Pengujian Uv-Vis DRS di Laboratorium Kimia Analitik Universitas Negeri 

Padang.  
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1.5. Manfaat Penelitian 

     Manfaat yang akan diperoleh dari penelitian ini adalah mengetahui  pengaruh 

perlakuan komposisi katode battery berbahan grafit, polimer, dan komposit polyanion 

Na2FeSiO4 berbasis silika sekam padi meliputi fasa kristal, gugus Fungsi, energi band 

gap, dan konduktivitas listrik. 
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II. TINJAUAN PUSTAKA 

 

 

 

 

2.1. Sodium Ion Batteries (SIBs) 

Sodium Ion Battery (SIB) adalah perangkat penyimpanan terbarukan yang 

lebih ramah lingkungan dan ketersediaan yang melimpah sebagai pengganti dari 

Litium-Ion Batteries (LIBs). Reaksi Sodium Ion Batteries (SIBs) memiliki sifat 

elektrokimia yang sama dengan  Lithium-Ion Batteries (LIBs) dan mempunyai siklus 

hidup yang panjang (Fang et al., 2016). Hal tersebut sangat dipengaruhi oleh 

elektrode di dalam SIBs yang digunakan. Kunci dalam keberhasilan dalam membuat 

elektrode baterai adalah kapasitas penyimpanan dan tegangan yang tinggi. Usaha 

dalam mengembangkan SIBs sebagai bahan elektrode baterai khususnya pada sintesis 

katode terus dikembangkan. Jenis katode berbasis Sodium-Ion Battery (SIBs) seperti 

ferrocyanides (Fang et al., 2018), senyawa polyanion, dan oksida logam transisi (Han 

et al., 2015). 

Salah satu jenis katode Sodium-Ion Batteries (SIBs) yang masih 

dikembangkan sampai saat ini adalah senyawa polyanion. Katode tersebut memiliki 

kerangka 3 dimensi yang disusun dari ikatan kovalen yang sangat kuat sehingga 

memiliki stabilitas struktur yang tinggi. Katode ini juga memiliki koefisien difusi Na
+
 

yang tinggi, volume ekspansi rendah, dan transisi fasa lebih sedikit saat penyisipan
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dan ekstraksi Na
+
 (Fang et al., 2017). Hal tersebut membuat katode tipe ini terus 

dikembangkan dan memiliki prospek yang baik di masa depan. Katode tersebut 

memiliki struktur material polyhedral  MOX [M = Fe, Mn, Co, V, Ti, Cr] dan 

kelompok anion (XO4)
n-

 [X= B, P, S, Si] yang dihubungkan oleh sudut atau berbagi 

tepi yang teratur (You et al., 2018; Ni et al., 2017). Kombinasi antara substitusi 

logam transisi dan senyawa anion digunakan untuk meningkatkan potensial redox dan 

nilai kelektronegatifan pada katode polyanion tersebut. Logam transisi berupa 

Fe
3+

/Fe
2+

 banyak digunakan karena memiliki kemampuan untuk melakukan reaksi 

redox pada tegangan yang rendah, biaya yang murah, merupakan unsur yang ramah 

lingkungan (Fang et al., 2018). Kemudian, senyawa anion berupa [SiO4]
4-

 memiliki 

nilai kelektronegatifan lebih rendah dari pada senyawa anion [CO3]
2- 

<  [PO4]
3-

 < F
-
 < 

[P2O7]
4-

 < [SO4]
2-

 (Huangxu et al., 2020; Tereshchenko et al., 2018).  

 

2.2. Silika 

Senyawa silika memiliki rumus molekul berupa SiO2 (Silicon dioxside). Senyawa 

tersebut banyak  terdapat mineral alam seperti kuarsa, granit, dan felspar (Bragman et 

al., 2006). Kemudian silika juga dapat diperoleh dari bahan nabati seperti sekam padi, 

tongkol jagung, dan daun bambu (Monalisa, 2013). Silika memiliki karakteristik 

secara fisik seperti pada Tabel 2.1. 
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Tabel 2.1. Sifat Fisik Silika (Surdia dan Saito, 2000) 

Nama IUPAC Silikon dioksida 

Rumus Molekul SiO2 

Berat Jenis (g/cm
3
) 2,6 

Bentuk Padat 

Titik Cair 1610 

Titik Didih 2230 

Koordinasi Geometri Tetrahedral 

 

 Silika merupakan senyawa hasil polimerisasi asam silikat yang tersusun rantai 

satuan SiO4. Silika memiliki sisi tetrahedral dengan empat oksigen terikat pada secara 

tetrahedral dengan empat atom oksigen terikat dengan Si berada pada di pusat atom 

yang terikat secara kovalen (Van dkk, 1992). Untuk mengetahui lebih jelas tentang 

ikatan tetrahedral  silika dapat dilihat di Gambar 2.1. 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.1. Tetrahedral Silika (Anonim, 2013) 

 

Struktur kristal silika memiliki beberapa bentuk seperti quartz, crystabolite, 

dan trydimite. Kristal silika quartz akan terbentuk dengan pembakaran silika pada 

suhu 570 - 870 
o
C dan mengalami perubahan struktur apabila dibakar pada suhu 870 -

1470 
o
C menjadi bentuk kristal crystabolite, dan trydimite. Kemudian, bila silika 

dibakar pada suhu 1723 
o
C maka akan terbentuk silika cair (Smallman et al., 1999). 
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Untuk lebih jelas mengenai karakteristik masing-masing bentuk kristal tersebut dapat 

dilihat pada Tabel 2.2 

Tabel 2.2. Bentuk Kristal Silika (Smallman and Bishop, 2000) 

Bentuk Rentang Stabilitas (
o
C) Modifikasi 

Kuarsa <870 
β-(heksagonal) 

α-(trigonal) 

Tridimit 870-1470 
β-(heksagonal) 

α-(ortorombik) 

Kristobalit 1470-1723 
β-(Kubik) 

α-(tetragonal) 

 

 Salah satu bahan alam yang dapat dimanfaatkan sebagai sumber silika adalah 

sekam padi. Bahan tersebut sangat melimpah di Indonesia seiring dengan 

melimpahnya komoditas pertanian padi yang dihasilkan setiap tahunnya. Menurut 

Badan Pusat Statistik (2020), diperkirakan produksi padi di Indonesia mencapai 55,16 

juta ton gabah kering giling (GKG). Jumlah produksi tersebut, mengalami kenaikan 

sebanyak 556,51 ribu ton atau 1,02 % dibandingkan  tahun 2019. Produksi padi dapat 

menghasilkan 72% beras, 5-8% dedak (bekatul), dan 20-20% limbah sekam (Warsito 

dkk, 2006). Pemanfaatan sekam padi di Indonesia masih sangat terbatas seperti hanya 

digunakan sebagai bahan bakar dalam sintesis batu merah dan bahkan hanya dibuang 

saja. Hal tersebut, membuat para peneliti mencoba untuk memanfaatkan kandungan 

sekam padi menjadi sebuah produk yang berguna bagi manusia. Menurut Ismail dan 

Waliuddints (1996), sekam padi mengandung 50% selulosa, 25-30% lignin, dan 15-

20 % silika. Sedangkan menurut Haryadi (2006),  kandungan sekam padi 

mengandung beberapa senyawa kimia seperti yang disajikan pada Tabel 2.3. 

kandungan sekam padi yang banyak di kembangkan adalah abu sekam padi.  
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Abu sekam padi merupakan material pozzolan yang halus hasil dari sisa 

pembakaran sekam padi. Material tersebut dapat dimanfaatkan sebagai bahan untuk 

meningkatkan kuat tekan, durabilitas, serta memberikan dampak positif terhadap 

lingkungan. Menurut Houston (1972), abu sekam padi memiliki kandungan senyawa 

kimia seperti pada Tabel 2.4 

Tabel 2.3 Komposisi Kimia Sekam Padi (Haryadi, 2006) 

Komponen Berat (%) 

Kandungan air 9,02 

Protein Kasar 3,27 

Lemak 1,18 

Karbohidrat 33,71 

Serat Kasar 35,68 

Abu 17,71 

 

Tabel 2.4. Komposisi Kimia Abu Sekam Padi (Houston, 1972). 

Komponen Berat Kering (%) 

SiO2 86,9 – 97,3 

K2O 0,58 – 2,5 

Na2O 0,00 – 1, 75 

CaO 0,20 – 1, 50 

MgO 0,12 – 1,96 

Fe2O3 0,00 – 0,54 

P2O5 0,20 – 2,84 

SO3 0,10 – 1,13 

Cl 0,00 – 0,42 

 

Tabel 2.4 terlihat bahwa abu sekam padi sangat kaya akan silika (SiO2) 

dengan kandungan mencapai 86,9 – 97,3% dan memiliki struktur amorf. Struktur 

tersebut dapat diilustrasikan pada Gambar 2.5. 
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Gambar 2.2. Struktur Silika Amorf (Astsatryan, 2018). 

 

 Struktur silika pada Gambar 2.2 terlihat bahwa silika amorf memiliki ikatan 

acak dan terhubung secara kovalen. Ikatan tersebut saling mendistribusikan muatan 

elektron terluar antara Si dan O (Astsatryan, 2018). Silika dari abu sekam padi dapat 

dihasilkan melalui pembakaran dengan suhu terkontrol pada suhu tinggi (500-600 
o
C) 

(Amaria, 2012). Kemudian silika sekam padi akan bertransformasi menjadi fase 

kristal kristabolit dan tridimit pada suhu 1050 
o
C (Sembiring dan Karo Karo, 2007). 

Karakteristik lain dari silika sekam padi adalah material yang memilki kestabilan 

termal yang baik dan dapat dimodifikasi melalui perlakuan termal. Untuk 

mendapatkan silika dari sekam padi membutuhkan metode yang sederhana dan biaya 

yang relatif murah. Metode yang digunakan untuk ekstraksi silika pada sekam padi 

adalah ekstraksi alkalis (Daifullah et al., 2004; Kalapathy et al., 2000; Simanjuntak et 

al., 2016) dan metode pengabuan (Della et al., 2002; Della et al., 2002; Siriluk and 

Yuttapong, 2005; Yalcin and Sevinc, 2001).  
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Metode ekstraksi silika menggunakan senyawa alkali seperti KOH, NaOH, 

asam klorida, asam asetat, dan asam oksalat yang berfungsi untuk mengendapkan 

silika (Sembiring dan Karo Karo, 2007). Perlakuan dengan senyawa alkali tersebut 

akan menghilangkan pengotor zat organik seperti mineral-meneral yang terkandung 

dalam sekam padi (Chakraverti, 1998). Pengotor tersebut harus dihilangkan karena 

dapat menghambat dalam pembentukan silika amorf pada ekstraksi silika sekam padi 

(Chandrasekhar, 2003; Umeda, 2008). Silika sekam padi apabila diekstrak 

menggunakan NaOH akan menghasilkan larutan sodium silikat seperti Persamaan 2.1 

Larutan tersebut bila ditambahkan dengan larutan  HNO3 akan memisahkan kalium 

sehingga akan terbentuk endapan SiO2 sesuai dengan Persamaan 2.2.  

 

SiO2 + 2NaOH Na2SiO3 + H2O    (2.1) 

                 (Ghosh and Bhattacherjee, 2013) 

 

Na2SiO3 +2 HNO    H2SiO3 + 2NaNO3    (2.2) 

                  (Ghosh and Bhattacherjee, 2013) 

 

Menurut penelitian Sembiring dan Karo Karo (2017), silika hasil ekstraksi 

tersebut memiliki struktur silika amorf. Kemudian, apabila silika di-sinter pada suhu 

750 
o
C maka strukturnya berubah menjadi kristal. Selanjutnya, bila silika di-sinter 

pada suhu 1050 
o
C akan diperoleh silika dengan struktur kristal crystalobalite dan 

trydimite . Metode ekstraksi silika pada sekam padi selanjutnya adalah metode 

pengabuan. Metode tersebut dilakukan dengan pembakaran sekam padi pada suhu 

kisaran 500 - 800 
O
C. Semakin tinggi suhu pembakaran maka akan menghasilkan 
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silika dengan jumlah yang lebih besar dengan tingkat kemurnian yang lebih tinggi 

(Putro, 2004 dan Ummah et al., 2010) 

 

2.3 Natrium Hidroksida (NaOH) 

Natrium Hidroksida (NaOH) atau lebih kenal dengan soda api adalah senyawa 

kimia yang memiliki bentuk  kristal orthorombic dengan belahan kristal (cleaveage) 

berada pada bidang (001). Struktur tersebut pertama kali dikenalkan oleh Ernst yang 

berhasil membuat kristal NaOH dan ditinjau menggunakan X-ray . Tinjauan tersebut 

berhasil menentukan posisi atom  Na dan O dan atom H, dimana atom H berikatan 

dipole dengan O di dalam struktur kristal yang ditunjukkan pada Gambar 2.3. Ikatan 

molekul O-H dalam struktur kristal memiliki jarak sebesar 3,4  . Struktur  NaOH 

memiliki lapisan yang hampir mirip dengan susunan NaCl dengan jarak antarlapisan 

tersebut sebesar  
 

 
 dalam arah sumbu   (Busing, 1954). Kemudian, sifat fisika dari 

NaOH dapat dilihat pada Tabel 2.3 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.3. Struktur Kristal NaOH (Busing, 1954). 
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Tabel 2.5 Sifat Fisik dari NaOH (Gutam et al., 2015) 

No Sifat Nilai 

1 Penampakan/warna Pellets/ Putih 

2 Titik Didih 102 
o
C untuk 40% larutan cair 

3 Berat Molekul 39,997 g/mol 

4 Gravitasi Spesifik 1,5 

 

Sodium Hidroksida jika ditinjau secara kimia dikenal dengan alkali dan soda 

kaustik yang merupakan senyawa anorganik dengan formula NaOH. Senyawa 

tersebut terdiri dari kation sodium Na
+
 dan anion hidroksida OH

-
. Sodium hidroksida 

memiliki kelarutan yang tinggi terhadap air, menyerap air dalam ruangan lembab, dan 

menyerap CO2 dalam udara (Ahmadi dan Sayedin, 2019). Dalam bentuk kristal padat, 

sodium hidroksida adalah kristal padat takberwarna yang meleleh pada suhu 318 
o
C 

tanpa terurai. Bahan tersebut memiliki kelarutan air yang tinggi dengan menghasilkan 

reaksi eksotermik yang tinggi saat proses peleburan. Namun memiliki kelarutan yang 

rendah dalam ethanol dan methanol, dan tidak larut sama sekali dalam larutan eter 

serta larutan nonpolar lainnya (Thacker and Kastner, 2010). 

 

2.4 Polyanion Na2FeSiO4 

 Na2FeSiO4 adalah polyanion yang termasuk ke dalam orthosilicates 

Na2MSiO4 memiliki dua elektron pada reaksi elektrokimia dan kemungkinan 

mempunyai kapasitas tinggi yang digunakan sebagai katode (Guan et al., 2017). 

Menurut hasil komputasi menujukan bahwa Na2FeSiO4 mempunyai bentuk kristal 

polymorphic (Wu et al., 2016; Zhao et al., 2015) seperti monoklinik, ortorombik 
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(Guo et al., 2017), dan kubus (Guan et al., 2017; Li et al., 2016). Sedangkan 

berdasarkan penelitian yang telah dilakukan oleh Yu et al (2018), mendeskripsikan 

bahwa poyianion Na2FeSiO4 memiliki 6 polymorf berbentuk 3 dimensi seperti yang 

ditunjukkan pada Gambar 2.7 dengan  Na berwarna kuning, Fe berwarna coklat, Si 

berwarna biru, dan O berwarna merah. Polymorf ini memiliki grup ruang Pn (2 f.u), 

Pn (4 f.u), Pbn21, Pna21, P21/c, dan C2221 dengan Pn (2 f.u) Pna21, P21/c 

merupakan struktur yang paling stabil, menurut  Biancini et al (2017), Na2FeSiO4 

termasuk ke dalam semi konduktor karena memiliki energi band gap yang cukup 

rendah yaitu 10
-5

 S/m hingga 10
-4

 S/m.  Hal tersebut dipengaruhi oleh adanya 

perbedaan nilai energi band gap pada tiap-tiap group kisi Na2FeSiO4. Sebagai contoh, 

polimorf Pna21 mempunyai energi band gap 1,42 eV, P21/c memiliki energi band gap 

2,51 eV, dan C2221 memiliki energi band gap 2,47 eV. Menurut Riyanto et al (2020), 

menyatakan bahwa fase senyawa Na2FeSiO4 tersebut, mulai terbentuk pada suhu 500 

O
C. Jumlah fase tersebut bertambah seiring dengan meningkatnya suhu sintering. 

Besarnya suhu sintering tersebut tidak menyebabkan perubahan strukturnya, namun 

berdampak pada perubahan parameter selnya. Ukuran partikel senyawa Na2FeSiO4 

semakin pendek akan berdampak pada nilai dari band gap nya. Nilai energi band gap 

berbanding terbalik dengan parameter selnya berada dalam rentang nilai cukup 

rendah yaitu 2,21 eV hingga 2,58 eV. Senyawa Na2FeSiO4 dalam satuan unit sel 

memiliki struktur tetrahedral tiga dimensi dari FeO4 dan SiO4 seperti pada Gambar 

2.4 (Bianchini et al., 2017; Ali et al.,2018). 
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Gambar 2.4 Struktur Unit Sel Na2FeSiO4 (Bianchini et al., 2017; Ali et al., 2018) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

(a)     (b)             (c)  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

(d)    (e)     (f) 

 

Gambar 2.5 Polymorf Struktur Kristal Na2FeSiO4 (a) Pn (2 f.u) (b) Pn (4f.u) (c) 

Pbn21 (d) Pna21 (e) P21/c (f) C2221 (Yu et al., 2018). 

 

= Na 

= Fe 

= Si 

= O 
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Sintesis Na2FeSiO4 dapat disintesis dengan beberapa metode seperti padatan, 

sol-gel, dan solvotermal. Untuk menyintesis Na2FeSiO4 membutuhkan bahan 

prekursor yang digunakan sebagai agen peng kelat (chelating agent) seperti asam 

sitrat, asam adipic, dan asam absorbat. Penelitian Kee et al. (2016) telah melakukan 

sintesis Na2FeSiO4 menggunakan metode solvothermal. Metode tersebut dilakukan 

dengan menggunakan bejana induksi tertutup yang terdiri dari dekomposisi atau 

reaksi kimia antar prekursor dalam pelarut dengan suhu diatas titik didih nya 

(Demazeau, 2010), dan dapat berlangsung pada suhu rendah (Feng et al., 2018). 

Sintesis Na2FeSiO4 juga dapat menggunakan CH3COOH. 3H2O, Si(C2H5O)4 (TEOS), 

FeC2O4. 2H2O, dan asam askorbat sebagai prekursor. Untuk melarutkan Na2FeSiO4 

tersebut menggunakan larutan etilen glikol dan etanol. Kemudian larutan prekursor 

yang telah dibuat dimasukan ke dalam autoclave pada suhu 230 
o
C. Hasil dari metode 

solvothermal diperoleh Na2FeSiO4 dengan Na2SiO3 dan Fe3O4 sebagai impuritas dan 

matérial yang dihasilkan berupa kristal tunggal. 

 Metode sintesis Na2FeSiO4 selanjutnya adalah metode padatan, dimana reaksi 

prekursor padatan setelah percampuran dengan peng gerusan atau ball-milling. Untuk 

mempercepat reaksi maka diperlukan suhu dengan temperatur tinggi tetapi 

menghasilkan homogenitas rendah (Cornilsen, 2003). Menurut penelitian yang 

dilakukan oleh Kaliyappan and Chen (2018), polyanion Na2FeSiO4 dapat diperoleh 

fasa murni logam ortosilikat tanpa impuritas dengan menggunakan Na2C2O4, SiO2, 

FeC2O4, dan asam adipic sebagai prekursor. Stokiometri prekursor dicampur 

menggunakan mortar dan pastel selama 30 menit. Kemudian, campuran tersebut di-

sintering  menggunakan suhu 700 
o
C selama 3 jam.  
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 Metode berikutnya yang dapat digunakan dalam sintesis Na2FeSiO4 adalah 

metode solgel. Metode tersebut berbasis pada hidrolisis dan kondensasi molekul-

molekul prekursor (Jittiarporn et al., 2017). Agen hidrolisis digunakan sebagai bahan 

untuk mengubah sol menjadi gel, kemudian alkohol sebagai pelarut, dan asam atau 

basa sebagai katalis (Sakka, 2013). Metode solgel banyak diminati karena 

menggunakan suhu yang relatif rendah (Schubert, 2003), dan ukuran serta 

homogenitas partikel dapat terkontrol (Ningsih, 2015). 

 

2.5. Grafit 

Grafit adalah material karbon yang memiliki bentuk kristal dan polymorphic 

dan memiliki distribusi susunan elektron yaitu 1s
2
 2s

2
 2p

2
. Setiap atom karbon di 

dalam struktur kristal nya dihibridasi secara trigonal yang membentuk ikatan σ dan 

ikatan  . Hibridisasi orbital pada tipe sp
2
 memberi ikatan σ dengan panjang 1.42   

dan membentuk sudut ikatan 120
o
 dengan membentuk lembaran segi enam. Grafit 

memiliki struktur dengan kisi heterodesmic yang memiliki struktur 6 cincin dengan 

ujung segitiga yang saling berdekatan. Kisi dalam kristal grafit saling berikatan satu 

sama lain dengan gaya Vander Wals dengan besar energi 0,2 eV/atom (Kwiecinska 

dan Petersen, 2004). 

Model struktur grafit pernah diusulkan oleh Hull (1917) dan dideskripsikan 

oleh bernal (1924) yang berpendapat bahwa keberadaan kisi kristal berbentuk 

heksagonal basal dengan 9 tipe. Pada struktur kristal heksagonalnya mengandung 4 

inti atom di dalam koordinat (000), (00(1/2)), ((2/3)(1/3)0) dan ((1/2)(2/3)(1/2)). 
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Dengan susunan kisi nya ABABAB secara berturut-turut. Berdasarkan analisis 

struktur kristal menggunakan X-Ray Diffraction grafit dicirikan dengan bidang kristal 

pantulan yang tajam (hkl) yaitu (101), (110), (112), dan (114) dalam orde tiga 

dimensi (McCartney dan Ergun, 1965; Kwiecinska,1980). Dalam sel satuan 

hexagonal ada 4 atom yang diberikan simbol A’, A, B, dan B’ (Wyckoff, 1963) 

dengan dimensi          dan          dengan atom A’ dan B’ menempati 

bidang yang sama dan bidang A dan B menempati bidang lapisan tengah pada kristal 

dengan jarak 3,35   yang dapat di dilihat seperti Gambar 2.6 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.6 Struktur Kristal Grafit (Wyckoff, 1963; Chung, 2002) 

 

Grafit memiliki 4 elektron valensi yang diperoleh  hasil hibridisasi yang akan 

berikatan dengan molekul lain yang lebih kuat dari ikatan kovalen C-C tunggal.  

Dari masing-masing elektron valensi dari 4 atom karbon yang terkandung di dalam 

grafit ini berarti ada 16 pita energi dimana terdapat 12 pita-σ dan 4 pita-  . Kondisi 

tersebut membuat grafit memiliki konduktivitas listrik yang tinggi yaitu mencapai 

~10
4
 S.cm

-1
 (Chung, 2002). 
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2.6      Carboxymethyl cellulose (CMC) 

Carboxymethyl cellulose (CMC) adalah material turunan selulosa yang dapat 

dimanfaatkan dalam berbagai bidang yang berfungsi sebagai polimer pengikat. 

Sintetis selulosa melalui beberapa tahap yaitu Alkalisasi, netralisasi, 

karboksimetilisasi yang akan membentuk struktur/gugus fungsi seperti Gambar 2.7. 

Tahap alkalisasi merupakan reaksi antara selulosa dengan NaOH (alkali), yang 

dilanjutkan dengan proses reaksi kaboksimetilasi antara alkali selulosa dengan 

sodium monokloroasetat (Wijayani et al., 2005). Berikut adalah reaksi proses 

alkalisasi dan karboksimetelisasi dapat dilihat Persamaan 2.3 

 

RselulosaOH+NaOH+ClCH2COONa   RselulosaOCH2COONa + NaCl + H2O  (2.3) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.7 Struktur  CMC (Nugraheni et al., 2018) 

 Proses alkalisasi tersebut bertujuan untuk mengaktifkan gugus OH pada 

struktur selulosa. Berdasarkan Analisis FTIR karakteristik gugus fungsi CMC dapat 

dilihat pada Tabel 2.6 
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Tabel 2.6. Data Interpretasi Spektrum IR pada Senyawa CMC (Safitri dkk., 2017) 

Gugus Fungsi Bilangan Gelombang (cm
-1

) 

O-H 3700-3100 

C=O 1604 

C-H 2950 

-CH2 1419 

-O- 1049 

 

Carboxymethyl Cellulose (CMC) adalah bahan polimer yang  dapat digunakan 

sebagai binder dalam sintesis elektrode baterai salah satunya adalah SIBs. Hal 

tersebut, terlihat dari kurva hasil pengujian charge/discharge elektrode Li4Ti5O12 

dengan binder Na-CMC memiliki kapasitas penyimpanan lebih besar dari pada 

PVDF dan NaAlg. Nilai kapasitansi pada saat proses charge Li4Ti5O12 dengan binder 

Na-CMC memiliki kapasitas penyimpanan lebih dari 145 mAhg
-1

 (Sun et al., 2013; 

Fang et al., 2018).  Kurva tersebut dapat dilihat pada Gambar 2.8 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.8 Kurva Perbandingan Proses Charge/Discharge Elektrode Li4Ti5O12 

dengan Binder PVDF, Na-CMC, dan NaAlg (Sun et al., 2013) 
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2.7 Fourier Transform Infrared (FT-IR) 

 FT-IR adalah salah satu teknik analisis spectroscopy dengan menggunakan 

sinar inframerah dari spektrum elektromagnetik, sehingga akan menghasilkan 

spektrum yang akan mewakili senyawanya. Sebagian besar material akan diukur 

spektrum penyerapan serta emisi yang dipancarkan oleh sinar infrared dari spektrum 

elektromagnetik nya. Pada analisis kualitatif dan kuantitatif, teknik FT-IR ini dapat 

menunjukkan semua karakteristik penyerapan atau emisi pada wilayah spektra 

inframerah (Backsik et al., 2007). Metode analisis ini digunakan untuk mengamati 

interaksi molekul dengan radiasi elektromagnetik yang berada pada bilangan 

gelombang 13.000-10 cm
-1

 dan 4000-400 cm
-1

. Penyerapan radiasi oleh sampel dapat 

terjadi apabila frekuensi radiasi inframerah sesuai dengan frekuensi vibrasi alami dari 

molekul di dalam sampel (Ojeda and Ditritrich, 2012). Penyerapan ini akan 

menimbulkan pergerakan vibrasi akibat perubahan kuanta energi  (Duygu et al., 

2009). Besarnya energi vibrasi yang dihasilkan akan dipengaruhi oleh kuat ikatan 

antara atomnya. Besarnya nilainya energi yang dibutuhkan untuk ber vibrasi 

berbanding terbalik dengan ikatan antar atom (Ojeda and Dittrich, 2012). Besarnya 

energi vibrasi secara sistematis Persamaan 2.4 

             (2.4) 

 

Dengan E energi (J), h adalah konstanta Planck (6             Js
-1

), dan   adalah 

frekuensi vibrasi (Hz) (Coates, 2000). Atom yang saling berikatan dalam molekul 

disimbolkan dengan titik masa yang dihubungkan dengan sebuah gas, sehingga 

besarnya frekuensi vibrasi dapat dinyatakan dalam Persamaan 2.5 
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√

         

    
   (2.5). 

 

  adalah frekuensi vibrasi (cm
-1

), c adalah kecepatan cahaya (         cm/s), m1 

adalah massa atom 1 (g), m2 adalah masa atom 2 (g), dan k adalah konstanta gaya ikat 

antara atom (g/s
2
). Besarnya frekuensi ini bergantung pada kuat ikatan antara 

atomnya (Berthomieu and Heinerwadel, 2009). 

 Prinsip dasar dari analisis FT-IR yaitu dengan melewatkan infrared ke celah 

sampel, dimana celah tersebut digunakan untuk mengontrol jumlah energi yang 

diberikan pada sampel. Infrared yang radiasi kan ke sampel akan mengalami 

beberapa keadaan seperti diserap dan ditransmisikan Kemudian hanya sinar infrared 

yang ditranmisikanlah yang dapat terdeteksi oleh detektor dan sinyal yang terukur 

kemudian dikirim ke komputer seperti Gambar 2.6 (Nicolet, 2001). 

                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                        

 

Gambar 2.9  Skema Prinsip Kerja FT-IR (Nicolet, 2001). 
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 Beberapa kelebihan analisis ini adalah dapat digunakan pada semua frekuensi 

dari sumber cahaya secara simultan, sensivitas FT-IR adalah 80- 200 kali lebih tinggi 

dari instrumentasi dispersi standar karena resolusinya lebih tinggi (Razi, 2012). 

Kemudian sensivitas metode ini lebih besar dari pada cara dispersi karena radiasi 

yang masuk ke dalam sistem detektor lebih banyak karena tanpa harus melalui celah 

(slittless) (Giwangkara, 2012). Kelebihan lain dari segi optik memiliki mekanisme 

lebih sederhana dengan sedikit komponen yang bergerak  dibandingkan dengan 

spectroscopy yang lainnya. Dengan kelebihan tersebut analisis ini dapat 

mengidentifikasi material yang belum diketahui, serta dapat menentukan kualitas dan 

jumlah komponen pada sampel (Hamdila, 2012). 

 

2.8 Konduktivitas Listrik 

 Definisi dari konduktivitas merupakan kemampuan satu bahan dalam 

menghantarkan arus listrik.  Hal tersebut dipengaruhi oleh keberadaan anion, kation, 

serta elektron dalam material logam. Kemampuan suatu bahan ini dapat 

menghantarkan listrik di klasifikasi kan menjadi isolator, semikonduktor, dan 

Konduktor. Masing-masing jenis bahan tersebut memiliki nilai konduktivitas yang 

berbeda-beda.  Bahan konduktor memiliki nilai konduktivitas dari 10
2
 S/m, isolator 

memiliki konduktivitas di bawah 10
-7

 S/m, dan semikonduktor memiliki nilai 

konduktivitas 10
-7

 S/m (Bloor, 1989). 

 Pengukuran nilai konduktivitas listrik dapat diketahui menggunakan peralatan 

instrumentasi yaitu LCR meter. Alat tersebut dapat mengidentifikasi nilai induktansi 
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(L), kapasitansi (C), dan resistensi (R) dari suatu komponen. Prinsip kerja dari alat ini 

yaitu dengan mengukur impedansi yang kemudian akan diukur secara internal dan 

dikonversi di layar penampil pengukuran yang dikonversi ke kapasitansi atau nilai 

induktasi yang sesuai. Software tersebut menggunakan frekuensi sebagai sumbernya 

(Elleithy and Sobh, 2012). Pada pengukuran ini sampel akan diukur nilai resistensi 

sehingga dari nilai resistensi tersebut, ketebalan sampel dan luas penampang akan 

dapat diketahui. Untuk lebih jelas terkait skema instrumentasi pada pengujian LCR 

Meter dapat dilihat pada Gambar 2.10 

 

z 

 

 

 

 

 

Gambar 2.10 Skema Instrumentasi LCR Meter (Rabih et al., 2015) 

 

Persamaan konduktivitas listrik tersebut dapat dihitung pada Persamaan 2.6 

 

       
 

 
     (2.6) 

 

Dengan satuan dari konduktivitas listrik (S/m), l adalah ketebalan sampel (m), G 

adalah konduktansi (Siemens), dan A adalah cross section permukaan sampel (m
2
) 

(Yunasfi et al., 2011). 

Sampel 
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Nilai konduktivitas ini berbanding terbalik dengan nilai energi ban gap (Sawick et 

al., 2015). 

 

2.9 Ultraviolet Visible Diffuse Reflectence Spectroscopy (Uv-Vis DRS) 

Spektrofotometri UV-Vis adalah teknik analisis spectroscopy yang memakai 

sumber radiasi elektromagnetik ultraviolet dekat (190 – 380 nm) dan sinar tampak 

(380 – 780 nm) dengan memakai alat spektrofotometer. Spektrofotometri ini 

melibatkan energi elektronik yang cukup besar pada molekul yang dianalisis sehingga 

spektrofotometri UV-Vis DRS ini lebih banyak dipakai untuk analisis kuantitatif 

dibandingkan dengan kualitatif (Mulya dan Suharman, 1995). Spektrareflektansi UV-

Vis DRS dapat digunakan untuk menghitung energi band gap. Energi band gap 

merupakan salah satu karakteristik yang digunakan untuk menentukan apakah suatu 

material bersifat semikonduktor atau non semikonduktor. Energi band gap sendiri 

pada dasarnya adalah interval energi dengan keadaan elektronik sangat rendah antara 

pita valensi dan pita konduksi yang masing-masing memiliki kerapatan energi yang 

tinggi (Borg and Dienes, 1992). 

Prinsip analisis menggunakan UV-Vis yaitu jika suatu material disinari 

dengan gelombang elektromagnetik maka foton akan diserap oleh elektron dalam 

material tersebut. Setelah menyerap foton, elektron tereksitasi ke tingkat energi yang 

lebih tinggi. Jika energi foton yang diberikan kurang dari lebar celah pita energi maka 

elektron tidak akan tereksitasi ke pita valensi. Elektron tetap berada pada pita 

konduksi dan tidak menyerap foton. Elektron yang tereksitasi ke pita konduksi akan 

menyerap foton apabila energi foton lebih besar dibandingkan lebar celah pita energi. 
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Hal tersebut menyebabkan terjadinya absorbsi gelombang oleh material. Lebar celah 

pita energi semikonduktor biasanya lebih dari 1 eV. Besar energi tersebut sesuai 

dengan panjang gelombang dari cahaya tampak ke ultraviolet (Abdullah and 

Khairurrijal, 2009). Untuk memperoleh besarnya nilai energi band gap, data 

reflektansi diolah menggunakan teorema Kubelka-Munk pada Persamaan (2.7) dan 

Tauc pada Persamaan (2.8) 

       
 

 
 

       

   
   (2.7) 

 

                     (2.8) 

dengan       adalah fungsi Kubelka-Munk,   adalah koefisien absorbsi (      , 

S adalah koefisien hamburan (      ,    adalah pemantulan difus, h adalah 

konstanta Plank                      , A adalah konstanta proporsionalitas  (J),   

adalah frekuensi (Hz), dan    adalah energi band gap (eV) (Abdullahi et al., 2016). 

Besarnya nilai energi band gap diperoleh dengan menarik garis lurus dari plotting 

           terhadap    (Morales et al., 2007). Untuk mengetahui lebih jelasnya 

mengenai instrumentasi Uv-Vis DRS dapat dilihat pada Gambar 2.11 
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Gambar 2.11 Sistem Instrumentasi Uv- Vis DRS (Yu et al., 2011) 

  

 Skema sistem instrumentasi Uv- Vis DRS pada Gambar 2.12 terlihat bahwa 

lampu xenon digunakan sebagai sumber cahaya dan fiber optic probe digunakan 

sebagai penerus cahaya dan pengumpul cahaya yang dipantulkan secara hamburan 

dari jaringan sampel. Cahaya hasil refleksi kemudian diteruskan oleh fiber optic 

probe dan pencitraan spektrometer dengan kamera 2-D Charge Coupled Decide 

(CCD). Selanjutnya data spectrograph yang didapatkan diolah ke dalam komputer 

menjadi data kuantitatif (Yu et al., 2011). 

 

2.10 X-Ray Diffraction (XRD) 

X-Ray Diffraction (XRD) adalah cahaya elektromagnetik yang dipancarkan 

secara periodik dengan jarak tertentu pada sebuah sampel yang menghasilkan 

interferensi konstruktif pada sudut tertentu. Difraksi tersebut dihasilkan oleh atom 

dalam kristal yang tersusun secara periodik. Kemudian, sinar yang terdifraksikan 

oleh unit-unit kristal yang nantinya akan menentukan susunan atom/partikel pada 
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bentuk padatan (Dann, 2002). Beberapa informasi yang akan diperoleh melalui 

analisis XRD ini meliputi parameter kisi, tipe struktur,  berbagai jenis atom dalam 

kristal, kehadiran cacat, orientasi, dan cacat kristal (Smallman, 1999). 

Mekanisme kerja dari analisis XRD adalah sinar-X yang dihasilkan dari 

tabung sinar-X akibat adanya tumbukan dari elektron yang bergerak sangat cepat 

sampai mengenai logam sasaran. Elektron tersebut membawa energi foton yang 

dapat mengionisasi sebagian elektron di kulit K (1s), sehingga elektron yang berada 

pada kulit terluar akan mengisi orbital 1s dengan memancarkan sejumlah energi yang 

disebut sinar- X. Radiasi yang dihasilkan dari kulit K menuju orbital lain disebut 

sinar-X deret K, dimana tereksitasi nya kulit K menuju L dinamakan K1. Kemudian 

K2 tereksitasi nya elektron ke kulit M dan seterusnya (Ewing, 1985). Sinar-X yang 

direaksi kan dengan material selain terdifraksi kan juga sinar yang teradsorpsi dan 

ditransmisikan. Pada proses analisis XRD hanya sinar-X yang difraksi kan inilah 

yang dapat terdeteksi oleh detektor XRD. Untuk lebih jelas terkait bagaimana skema 

peralatan XRD bekerja dapat dilihat pada Gambar 2.12  

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.12  Skema Difraksi Sinar – X (Flutz, 2013) 
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Material yang mendifaraksikan sinar-X dapat digunakan untuk 

mengidentifikasi fasa produk dan tingkat Kristianitas berdasarkan intensitas tertinggi. 

Fasa produk yang memiliki nilai yang berbeda akan saling menghilangkan, 

sedangkan fasa yang memiliki nilai sama akan saling menguatkan. Fenomena 

tersebut dikenal dengan berkas difraksi yang telah dirumuskan dalam hukum Bragg 

(Abdullah dan Khairurrijal, 2009). Untuk memahami pendekatan Bragg dalam 

mengidentifikasi difraksi sinar-X yang dikenakan pada sampel dapat dilihat pada 

Gambar 2.13. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.13 Sinar-X yang Dihamburkan oleh Atom-atom Kristal yang 

Berjarak d (Richman, 1967) 

 

Material tersusun atas bidang kristalografi yang berbeda-beda, gejala difraksi 

terjadi pada ketika sinar datang menumbuk bidang pertama dihamburkan oleh atom 

D. kemudian sinar kedua menumbuk bidang berikutnya dan dihamburkan oleh atom 

B, sinar tersebut menempuh jarak AB + BC bila dua sinar tersebut paralel dan satu 

fasa (saling menguatkan). Fasa murni atau fase kristal dapat ditentukan menggunakan 

difraktometer serbuk. Kekuatan intensitas pembiasan besarnya akan berbanding lurus 
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dengan semakin banyaknya bidang kristal yang terdapat dalam sampel. Bidang kristal 

dalam sumbu tiga dimensi memiliki orientasi tertentu yang diwakili oleh puncak- 

puncak yang muncul dalam Difraktogram (Fuente et al., 2016). Pada Gambar 2.13 

terlihat bahwa AB + BC memiliki nilai panjang gelombang yang sama, begitu juga 

DF + FH. Selisih dari nilai panjang gelombang dari panjang gelombang pertama dan 

panjang gelombang kedua. ∆ = (DF + FH) – (AB + BC). Jika dari titik B ditarik garis 

ke DF dan FH, diberi tanda E dan G, maka nilai DE = AB, GH = BC. Perbedaan dua 

gelombang yaitu ∆ = EF + FG . Nilai panjang gelombang (λ) EF sama dengan 

panjang gelombang (λ) yaitu sebesar d sin θ, sehingga diperoleh Persamaan 2.9 dan 

Persamaan 2.10. 

λ = 𝑑 sin   + 𝑑 sin   (2.9) 

λ = 2 𝑑 sin   (2.10) 

 

Sinar 1 dan 2 akan menjadi fasa jika beda lintasan sama dengan jumlah  dengan 

panjang gelombang, sehingga diperoleh Persamaan 2.3 

 
𝑛λ = 2 𝑑 sin   (2.11) 

 

dengan λ = panjang gelombang (m), d = jarak kisi (m), dan   = sudut difraksi. 

Persamaan inilah yang biasa dikenal dengan hukum Bragg, yang ditulis oleh W.L. 

Bragg. Pada kebanyakan kristal memiliki nilai d berada dalam orde 3Å. Sehingga 

kristal tidak dapat didifraksikan sinar ultraviolet dengan panjang gelombang kira-kira 

500 Å (Cullity, 1978). 

Menganalisis data kualitatif dari XRD maka digunakan perangkat seperti 
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QualX. Database yang sudah dinput di perangkat lunak QualX, kemudian akan 

dicocokkan dengan data hasil analisis dari eksperimen (Altomore et al., 2008). 

Informasi berupa struktur kristal, rumus kimia, group ruang, parameter sel, dan 

panjang gelombang difraksi dari Crystallography Open Database (COD) akan 

disediakan oleh database. Database digunakan untuk menentukan rentang data 

eksperimental beserta puncak-puncaknya, struktur kristal, dan parameter selnya 

(Altomore et al., 2015). Secara umum tampilan dari Qual-X ditunjukkan pada 

Gambar 2.14, sedangkan tampilan data POW_COD ditunjukkan pada Gambar 2. 15 

 

 

 

 

 

Gambar 2.14 Tampilan Umum QualX (Altomare et al., 2008). 

 

 

 

 



35 
 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.15 Tampilan Data POW_COD (Altomare et al., 2015). 

Mengidentifikasi kesesuaian antara data base dengan data hasil eksperimen 

maka menggunakan akan perangkat lunak rietica. Perangkat lunak tersebut akan 

diperoleh data terkait posisi, tinggi, bentuk, dan lebar puncak difraksi (Mccusker et 

al., 2001).  
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III. METODOLOGI PENELITIAN 

 

 

 

 

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian 

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Fisika Material, Jurusan Fisika, 

Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Lampung (FMIPA 

UNILA) pada bulan 19 Desember 2021- 19 Januari 2022. -(XRD) dilakukan di PT 

GreenLab Bandung, sintering  dan FT-IR di Unit Pelayanan Terpadu (UPT LTSIT ) 

Universitas Lampung, dan Uv-Vis DRS di Laboratorium Kimia Analitik Universitas 

Negeri Padang, dan LCR di Laboratorium Fisika Material, Jurusan Fisika, Fakultas 

Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Lampung (FMIPA UNILA). 

 

3.2 Alat dan Bahan 

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ditunjukkan pada Tabel 3.1 

sedangkan alat-alat yang digunakan ditunjukkan pada Tabel 3.2 dan Tabel 3.3 

  

. 
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Tabel 3.1 Bahan-bahan Penelitian 

No Bahan Fungsi 

1 Sekam Padi Sumber silika 

2 KOH 90% Melarutkan silika pada sekam padi 

3 Akuades Melarutkan prekursor 

4 HNO3 68 % Mengubah pH agar sol silika berbuah 

menjadi silika gel 

5 Fe(NO3)3-9H2O 99% Sumber Fe 

6 NaOH 90 %  Sumber Na dan pelarut serbuk silika 

7 Asam Sitrat Monohidrat Agen perekat Senyawa 

8 Grafit Meningkatkan konduktivitas 

 

 

Tabel 3.2 Alat-alat Penelitian 

 

 

 

No Nama Alat Fungsi 

1 Gelas Beker Menampung larutan 

2 Spatula Mengaduk campuran Prekursor 

3 Gelas Ukur Mengukur volume larutan 

4 Hotplate Magnetic Stirrer Mengaduk larutan agar homogen dan 

memanaskan larutan 

5 Mortar dan pestle Menghaluskan serbuk material 

6 Kondensor Refluks Sumber Na dan pelarut serbuk silika 

7 Labu Refluks Agen perekat prekursor 

8 Kertas pH Mengukur pH larutan 

9 Termometer Mengukur suhu larutan 

10 Oven Mengeringkan gel 

11 Kompor Listrik Memanaskan larutan KOH dan sekam padi 

12 Timbangan Digital Menimbang masa material 

13 Labu Erlenmeyer Menampung ion silika 

14 Corong Membantu larutan dan sol silika mudah dan 

masuk ke dalam labu Erlenmeyer 

15 Aluminium Foil Tempat gel silika yang hendak dikeringkan 

16 Plastik Wrap Menutup sampel 

17 Kertas Saring Menyaring sol dan gel silika 

18 Ayakan 200 Mesh Menyaring serbuk silika 

19 Air Pendingin uap pada kondensor refluks 

20 Carboxymethyl Cellulose 

(CMC)  

Polimer pengikat prekursor  

21 Alat pressing Untuk mencetak sampel  
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Tabel 3.3. Alat Uji Karakterisasi Penelitian 

No Nama Alat Fungsi 

1 XRD Analisis struktur kristal 

2 iS10 FT-IR Spectrometer Analisis gugus fungsi 

3 LCR Analisis konduktivitas 

4 Uv-Vis DRS Analisis energi band gap 

 

 

3.3 Prosedur Penelitian 

Prosedur yang dilakukan pada penelitian ini meliputi preparasi sekam sekam 

padi, ekstraksi silika dari sekam padi, sintesis Na2FeSiO4, sintering, sintesis katode, 

pencetakan menjadi pellet, dan karakterisasi. 

 

3.3.1 Preparasi Sekam Padi 

Preparasi sekam padi terlebih dahulu dilakukan dengan membersihkan sekam 

padi  dari kotoran. Kemudian, sekam padi dicuci hingga bersih dan direndam selama 

1 jam. Selanjutnya, sekam padi diambil yang tenggelam dan direndam kembali 

menggunakan air panas selama 6 jam. Setelah itu, sekam padi ditiriskan, dan dijemur 

hingga kering. 

 

3.3.2 Ekstraksi Silika Sekam Padi 

 Serbuk silika diperoleh dari sekam padi menggunakan metode alkalis 

mengacu pada metode yang telah dilakukan oleh Sembiring dan Karo (2007) dan 

suka dkk (2008). Sebanyak 50 g sekam padi ditambahkan ke dalam 500 ml larutan 

NaOH 5 % dan dipanaskan selama 30 menit hingga hingga terbentuk sol silika 

berwarna coklat pekat. Sol didiamkan selama 24 jam sebelum dicuci menggunakan 
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kertas saring. Setelah itu, larutan HNO3 10 % ditambahkan secara perlahan-lahan ke 

dalam sol tersebut hingga pH larutan bernilai 7 dan terbentuk silika gel. Silika gel 

didiamkan selama 24 jam sebelum dicuci menggunakan akuades. Selanjutnya, silika 

gel yang telah dicuci hingga bersih dikeringkan menggunakan oven pada suhu 10 
o
C 

hingga terbentuk silika padatan. Silika padatan ini kemudian digerus agar menjadi 

serbuk silika menggunakan mortar dan alu. Serbuk silika yang telah dihaluskan 

selanjutnya diayak menggunakan ayakan 200 mesh. 

 

3.3.3 Sintesis Na2FeSiO4 

 Sintesis Na2FeSiO4 dilakukan menggunakan metode sol gel mengacu pada 

metode yang telah dilakukan oleh Ayunis (2019). Sampel dibuat dari NaOH 99%, 

Fe(NO3)3.9H2O 99%, SiO2 dari sekam padi, dan C6H8O7.H2O 100% dengan 

perbandingan mol 2:1:1:1 sesuai dengan reaksi kimia pada Persamaan 3.1 dan 3.2. 

 

2NaOH + SiO2 → Na2SiO3 + H2O     (3.1) 

                (Ghosh and Bhattacherjee, 2013) 

Na2SiO3 + (FeNO3)3.9H2O→Na2FeSiO4 + 
 

 
N2↑ + 4O2↑ + 9H2O (3.2) 

                    (Ghosh and Bhattacherjee, 2013) 

 

Pertama-tama, 0,4 g NaOH; 2,02 g Fe(NO3)3.9H2O; dan 2 g C6H8O7.H2O masing-

masing dilarutkan dalam 10 ml, 25 ml, dan 20 ml akuades. Sebanyak 0,2 g SiO2 

kemudian ditambahkan ke dalam larutan  NaOH dan diaduk sambil dipanaskan pada 
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suhu 60 °C selama 30 menit hingga SiO2 larut. Larutan Fe(NO3)3.9H2O kemudian 

ditambahkan ke dalam larutan tersebut secara perlahan. Setelah itu, ditambahkan 

larutan C6H8O7.H2O hingga pH larutan bernilai 1. Campuran larutan kemudian 

dimasukkan dalam sistem refluks pada suhu 80 °C selama 5 jam dengan terus diaduk 

menggunakan hotplate magnetic stirrer sambil dipanaskan hingga terbentuk larutan 

berwarna kekuning-kuningan. Larutan tersebut kemudian dikeluarkan dari sistem 

refluks dan dipindahkan ke gelas beker  untuk terus diaduk sambil dipanaskan dengan 

hotplate magnetic stirrer pada suhu 75 °C agar seluruh pelarut menguap sehingga 

membentuk gel. Gel ini kemudian dikeringkan dalam oven dengan suhu 130 °C 

hingga kering. Selanjutnya, gel yang sudah kering digerus menggunakan mortar dan 

alu hingga berbentuk serbuk untuk kemudian disinter. 

 

3.3.4 Sintering 

 Sintering dilakukan pada suhu 800 
o
C dengan kenaikan 3 

o
C tiap menit dan 

waktu tahan selama 10 jam. Sampel yang telah disinter selanjutnya digerus 

menggunakan mortar dan alu. Kemudian, sampel diayak dengan ayakan 200 mesh. 

 

3.3.5 Sintesis Bahan Komposit Katode dan Pelletisasi 

 Elektrode koin dipreparasi menggunakan bahan Na2FeSiO4, Grafit, dan 

carboxymetilcelullose (CMC) dengan rasio seperti Tabel 3.4. 
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Tabel 3.4  Variasi Komposisi Sampel 

No Nama Sampel Na2FeSiO4 (wt%) Grafit (wt %) CMC (wt%) 

1 A 90 0 10 

2 B 80 10 10 

3 C 75 15 10 

4 D 70 20 10 

 

Bahan-bahan yang ditunjukkan pada Tabel 3.5,  kemudian dibuat slurry yang 

di larutkan menggunakan N-Methyl-2-pyrrolidone (NMP). Selanjutnya slurry 

tersebut dikeringkan pada suhu 120 
o
C di dalam oven selama 1 jam. Sampel yang 

telah kering dihaluskan menggunakan mortar untuk keperluan karakterisasi XRD, 

FT-IR, Uv-Vis DRS, dan sebagian dikompaksi dengan tekanan 78.400 KPa hingga 

membentuk pellet untuk pengujian LCR. 

 

3.4 Karakterisasi 

 Karakterisasi yang dilakukan meliputi struktur kristal, gugus fungsi, 

konduktivitas listrik, dan energi band gap. 

 

3.4.1 Analisis Gugus Fungsi 

 Analisis gugus fungsi Na2FeSiO4 menggunakan iS10 FT-IR spectrometer 

dengan rentang panjang gelombang 4000-400 cm
-1

. Preparasi sampel ini yaitu dengan 

menggerus serbuk sampel dengan kalium bromida (KBr) kemudian dicetak hingga 

berbentuk pellet. Hasil analisis dengan membandingkan hasil terhadap tabel bilangan 

gelombang dan gugus fungsi FT-IR serta hasil penelitian terdahulu. 
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3.4.2 Analisis Fasa Kristal 

 Struktur Na2FeSiO4 yang telah disintesis dikarakterisasikan menggunakan X‟Pert 

Powder PW 30/40 dengan radiasi Cu-Kα yang dioperasikan pada 40 kV dan 30 mA. Step 

size yang digunakan adalah 0,02˚ tiap menit pada rentang 2θ mulai dari 5˚ hingga 100˚. 

Data difraksi yang diperoleh dari hasil penelitian dianalisis menggunakan metode 

pencocokan (search match) pada perangkat lunak QualX versi 2.24. untuk mendapatkan 

data kristalografi yang sesuai.  

 

3.4.3 Analisis Energi Band Gap 

 Reflektansi Na2FeSiO4 dianalisis menggunakan spektrometer Uv-Vis DRS 

Shimidzu UV-2450 pada rentang panjang gelombang 200 – 800 nm. Analisis energi 

band gap kemudian dilakukan dengan mengolah data reflektansi difusi melalui 

teorema Kubelka-Munk pada Persamaan 2.8 dan persamaan Tauc pada Persamaan 

2.9. 

 

3.4.4 Analisis Konduktivitas Listrik 

 Konduktivitas listrik Na2FeSiO4 diukur menggunakan LCR meter HIOKI 

3520-52 pada rentang frekuensi 1 Hz hingga 100 kHz dengan arus AC dan dapat 

dihitung dengan Persamaan 2.4. 
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3.5 Diagram Alir 

 Diagram alir penelitian ini ditunjukkan pada Gambar 3.1 dan Gambar 3.2 dan 

3.3 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 3.1. Diagram Alir Ekstraksi Silika Sekam Padi 

 

Mulai 

Preparasi sekam padi 

50 g sekam padi ditambahkan dalam NaOH 1,5%  

Sol silika 

Ditambahkan HNO3 10 % 

Gel silika 

Dicuci dan dioven suhu 110 
0
C selama 3 jam 

Digerus dan diayak sampai lolos 200 mesh 

Silika padatan 

A 
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Gambar 3.2. Diagram Sintesis Senyawa Na2FeSiO4 

 

 

 

A 

0,2 g SiO2 dilarutkan dalam 0,2 M NaOH 10 ml dan distirer 60 
0
C 

selama 30 menit  

Ditambahkan 0,2 M Fe(NO3).H2O dalam 25 ml dan 0,1 M C6H8O7.H2O 

dalam 20 ml, kemudian direfluks 80 
0
C selama 5 jam 

Gel Na2FeSiO4  

Dioven pada suhu 130 
0
C selama 1 jam  

Na2FeSiO4 padatan 

Digerus dengan alu dan mortar 

Serbuk Na2FeSiO4 

terbentuk 

Difurnace pada suhu 800 
0
C 

Na2FeSiO4 padatan 

Digerus menggunakan alu dan mortar 

B 
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Gambar 3.3 Diagram Alir Preparasi Pembentukan Sampel Katode 

 

B 

Serbuk Na2FeSiO4 , grafit, CMC dicampurkan dengan variasi komposisi sampel 

A ((90:0:10) wt%), sampel B ((80:10:10) wt%), sampel C ((75:15:10) wt%), 

sampel D ((70:20:10) wt%)  dilarutkan dengan N-Methyl-2-pyrrolidone (NMP) 

 

Slurry katode Na2FeSiO4 

Dikeringkan pada T = 120 
o
C selama t= 1 jam 

Serbuk katode dikompaksi 

dengan tekanan 78.400 Kpa 

sampai membentuk pellet 

Sampel 

Karakterisasi (FT-IR, XRD dan 

Uv-Vis DRS), Uji LCR Meter 

Profil sampel 

Selesai 

Katode padatan 

Digerus dengan alu dan mortar 

LCR Meter 
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V. KESIMPULAN DAN SARAN 
 

 

 

 

5.1 Kesimpulan 

  

 Berdasarkan hasil karakterisasi pada penelitian pembentukan katode baterai 

dengan variasi komposisi grafit dan Na2FeSiO4 didapatkan kesimpulan sebagai 

berikut: 

1. a)    Hasil analisis spektrum IR sampel katode menunjukkan ikatan 

Na-O, Fe-O, Si-O, Si-OH yang diduga berasal dari Na2FeSiO4, dan C=C 

yang diduga berasal dari Grafit dan lignin. 

b) Hasil analisis fasa kristal sampel katode menunjukkan bahwa Sampel A 

memiliki 3 fasa kristal yaitu Na2FeSiO4, Na2SiO3 dan SiO2. Lalu, pada 

Sampel B, Sampel C, Sampel D memiliki 4 fasa kristal yaitu Na2FeSiO4, 

Na2SiO3 dan SiO2 dan kemunculan puncak baru di 2θ=26,56
o
. 

c) Penambahan komposisi grafit pada sampel katode membuat nilai energi 

band gap semakin turun, dan nilai konduktivitas semakin tinggi. 
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2. Berdasarkan hasil karakterisasi FTIR, XRD, Uv-Vis DRS dan Uji LCR Meter 

diperoleh hubungan: 

a) Penambahan variasi komposisi grafit pada sampel dicirikan dengan penurunan 

nilai transmitansi gugus C=C dan didukung dengan semakin tingginya nilai 

intensitas di 2θ=26,56
o
 pada difraktogram hasil karakterisasi XRD. 

b) Penambahan variasi komposisi grafit pada sampel, membuat nilai energi band 

gap semakin menurun dan nilai konduktivitas listrik pada sampel semakin 

tinggi. Hal tersebut didukung dengan nilai intensitas pada 2θ=26,56
o
 semakin 

tinggi yang menandakan semakin banyaknya bidang kristal grafit pada 

sampel. 

c) Penambahan variasi komposisi grafit pada sampel, membuat nilai energi band 

gap semakin menurun dan nilai konduktivitas listrik pada sampel semakin 

tinggi. Melimpahnya senyawa grafit pada sampel didukung oleh semakin 

menurunnya nilai transmitansi pada gugus C=C menandakan melimpahnya 

gugus tersebut pada sampel. 

 

5.2 Saran   

 Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, perlu dilakukan penelitian lebih 

lanjut untuk mendapatkan produk produk prototipe katode Na-ion. Kemudian 

dilakukan pengujian yang lebih lanjut untuk melihat melihat kualitas profil katode 

yang dihasilkan seperti sifat elektrokimia. Salah satu metode yang dapat digunakan 

untuk mengetahui sifat tersebut adalah Cyclic Voltametry (CV), metode 

Electrochemical Impedance Spectroscopy (EIS) dan metode galvanostatik 
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