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ABSTRAK

PENGARUH PENAMBAHAN GRAPHITE TERHADAP
KARAKTERISTIK GUGUS FUNGSI, FASA DAN SIFAT LISTRIK PADA
BAHAN KATODE NazFeSiO4

Oleh

NINDYA AISAH INDRIYANI

Penelitian ini bertujuan untuk menganalisis pengaruh penambahan grafit terhadap
gugus fungsi NaxFeSiO4 dan menganalisis pengaruh variasi komposisi polianion
Na>FeSiO4/C terhadap gugus fungsi, fasa kristal, dan sifat listrik katode baterai.
Sampel dibuat dari NaOH, Fe(NO3)3.9H-0, SiO- dari sekam padi dan C¢HgO7.H20
menggunakan metode sol gel. Sampel disintering pada suhu 800 °C dengan
kenaikan suhu 3 °C tiap menit dan waktu tahan 10 jam. Gugus fungsi dari masing-
masing sampel diidentifikasi menggunakan Spektroskopi Fourier Transform Infra
Red (FTIR), dan fasanya diidentifikasi menggunakan difraksi sinar-X (XRD)
ditambah dengan analisis kualitatif dan kuantitatif. Sedangkan band gap dan
konduktivitas listrik dikarakterisasi dengan Uv-Vis dan LCR meter. Spektrum
FTIR mengidentifikasi gugus fungsi Na-O, Fe-O, dan Si-O dari struktur NaOa,
FeOs, dan SiO4 tetrahedral. Analisis XRD didominasi oleh fasa Na2FeSiO4 dan
diikuti oleh fasa lain yaitu FeSiOs, SiOz, dan C. Nilai energi band gap menurun
seiring meningkatnya nilai konduktivitas listrik yang dihasilkan, hal ini dipengaruhi
oleh adanya penambahan bahan grafit. Grafit bersifat konduktor yang nilai
bandgapnya dibawah 0,5 eV dan memiliki konduktivitas listrik ~10* S/m, hal
tersebut yang membuat energi band gapnya menurun dan konduktivitasnya
meningkat.

Kata kunci: Energi band gap, gugus fungsi, konduktivitas listrik, fasa kristal,
Grafit, Na;FeSiOg, silika sekam padi



ABSTRACT

THE EFFECT OF ADDITION OF GRAPHITE ON THE
CHARACTERISTICS OF FUNCTIONAL GROUP, PHASE AND
ELECTRICAL PROPERTIES IN CATHODE MATERIALS NazFeSiO4

By

NINDYA AISAH INDRIYANI

This study aims to analyze the effect of adding graphite to the Na>FeSiO4 functional
group and to analyze the effect of variations in the composition of the NazFeSiO4
/C polyanion on functional groups, crystal phase, and the electrical properties of the
battery cathode. Samples were prepared from NaOH, Fe(NOz); .9H,0, SiO; from
rice husks, and Cs HsO7.H20 using the sol-gel method. Samples were sintered at
800 °C with a temperature increase of 3 °C every minute and a holding time of 10
hours. The functional groups of each sample were identified using Fourier
Transform Infra-Red (FTIR) Spectroscopy, and the phases were identified using X-
Ray Diffraction (XRD) coupled with qualitative and quantitative analysis.
Meanwhile, band gap and electrical conductivity were characterized by Uv-Vis and
LCR meters. The FTIR spectrum identified the Na-O, Fe-O, and Si-O functional
groups from the NaOs, FeO4, and SiO4 tetrahedral structures. The XRD analysis
was dominated by the NazFeSiO4 phase followed by other phases, namely FeSiOs,
SiO», and C. The value of the band gap energy decreased as the resulting electrical
conductivity value increased, this was influence by the addition of graphite.
Graphite is a conductor whose band gap value is below 0.5 eV and has an electrical
conductivity of ~10* S/m, this causes the band gap energy to decrease and the
conductivity to increase.

Keywords: Band gap energy, functional groups, electrical conductivity, crystalline
phase, Graphite, Na2FeSiOs, rice husk silica.
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l. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Baterai merupakan salah satu bentuk dari teknologi penyimpanan energi yang dapat
mengubah energi listrik menjadi energi kimia ataupun sebaliknya. Pada saat
pengisian (charge) energi listrik diubah menjadi energi kimia dan pada saat
pengosongan (discharge) energi kimia diubah menjadi energi listrik. Transfer
elektron terjadi dari elektrode negatif (anode) ke elektrode positif (katode) sehingga
menghasilkan arus listrik. Secara umum sistem baterai dikelompokkan menjadi dua
jenis yaitu baterai primer dan baterai sekunder. Sistem baterai primer yaitu baterai
yang tidak dapat diisi ulang setelah habis pemakaiannya, sedangkan baterai
sekunder dapat diisi ulang. Untuk sistem baterai sekunder, bahan katode dan anode
harus bersifat recyclable, yaitu dapat terbentuk kembali bila diberi tegangan listrik

dari luar melalui reaksi kimia yang bersifat reversibel (Leonardo et al., 2015).

Baterai memiliki empat komponen utama yaitu katode, anode, elektrolit dan
separator. Anode merupakan elektrode negatif yang berfungsi sebagai pengumpul
ion dan material aktif. Sama halnya dengan anode, katode juga berfungsi sebagai
pengumpul ion dan material aktif, akan tetapi katode merupakan elektrode positif.
Elektrolit berfungsi sebagai penghantar ion dari anode ke katode ataupun

sebaliknya. Separator berfungsi untuk mencegah hubungan singkat atau kontak



antara anode dan katode. Dari keempat komponen tersebut, katode merupakan
komponen terpenting dalam baterai. Hal ini dikarenakan katode lebih dominan

dalam memberikan kontribusi pada performa baterai (Park et al., 2014).

Bahan yang berbasis polianion sebagai elektrode positif (katode) pada baterai
sedang banyak dikembangkan oleh para peneliti. Hal ini karena polianion dapat
mempercepat konduksi ionik logam alkali dan dapat menstabilkan potensial redoks
logam-logam transisi sehingga mampu menghasilkan kapasitas energi yang tinggi
(Ni et al., 2017). Alasan pengembangan material polianion adalah karena material

ini memiliki konduktivitas ionik yang tinggi (Yang et al., 2014).

Saat ini bahan polianion telah dimanfaatkan pada baterai litium. Baterai litium —
ion merupakan salah satu jenis baterai sekunder (rechargeable battery) yang dapat
diisi ulang dan merupakan baterai yang ramah lingkungan karena tidak
mengandung bahan yang berbahaya (Perdana, 2021). Baterai litium memiliki daya
serap yang tinggi, ringan, kepadatan energi yang tinggi dan bisa dipakai secara terus
menerus karena baterai litium ini dapat diisi ulang (Jian and Zhou, 2013). Baterai
litium ini  banyak dikembangkan dibidang industri karena kapasitas
penyimpanannya yang baik dan tidak memiliki sifat memory effect. Selain itu
baterai litium juga memiliki kekurangan vyaitu tidak tahan panas, saat
didistribusikan dalam jumlah besar membutuhkan prosedur khusus, isi ulang
baterai yang belebihan akan memperpendek usia baterai dan rentan meledak,
sehingga diperlukan bahan alternatif yang mampu menggantikannya salah satunya
yaitu katode baterai yang berbasis sodium ion. Katode baterai yang berbasis sodium
ion sebagai pengganti litium memiliki prinsip kerja dan kontruksi sel yang hampir

serupa dengan jenis baterai lainnya, hanya saja senyawa sodium digunakan sebagai



pengganti senyawa litium. Alasan pengembangan baterai sodium sebagai pengganti
litium karena keberadaan ion-Na sangat melimpah di bumi ini serta akan membuat
baterai ion-Na jauh lebih ekonomis dibandingkan menggunakan litium (Palomares
et al., 2012). Dengan demikian, litium pada Li>FeSiO4 dapat digantikan dengan
sodium sehingga menjadi senyawa NaxFeSiOa. Karena kemiripan tersebut, maka
secara teoritis Na2FeSiO4 dapat menghasilkan kapasitas sekitar 278 mAhg™ (Guo
etal., 2017 ; Ye et al.,2016). Nilai kapasitas ini lebih rendah dari bahan polianion
Li2FeSiO4, namun bahan polianion NazFeSiOs memiliki konduktivitas listrik dan

ionik lebih tinggi dibandingkan Li>FeSiO4 ( Zhu et al., 2018).

Bahan katode Na>FeSiO4 memiliki keunggulan tersendiri yaitu memiliki kapasitas
tinggi, keamanan yang baik serta biaya yang relatif murah. Kebanyakan penelitian
tersebut menggunakan sumber silika yang berasal dari tetraetil ortosilikat (TEOS).
Akan tetapi bahan ini memiliki kekurangan yaitu biayanya yang mahal (Agung et
al., 2013). Oleh karena itu, diperlukan bahan silika yang biayanya relatif rendah
sebagai prekursor dari katode Na-FeSiOs. Salah satu silika organik yang berasal
dari limbah-limbah hasil pertanian yaitu sekam padi. Selain mudah ditemukan,
sekam padi mampu menghasikan silika dengan kemurnian mencapai 99% (Bakar
et al., 2016), ekstraksinya pun mudah dilakukan dan dengan biaya yang relatif

murah.

Amalia (2019), telah berhasil melakukan sintesis Na-FeSiO4 dengan memanfaatkan
sekam padi sebagai sumber silika. Sampel ini disintesis dengan menggunakan
metode sol-gel dari prekursor NaOH, Fe(NO3)3.9H,0, silika yang berasal dari

sekam padi, dan CsHgO7.H>O dengan perbandingan mol 2:1:1:1.



Pada penelitian yang telah dilakukan oleh Amalia (2019) yaitu pengaruh suhu
sintering terhadap fasa dan sifat listrik bahan polianion NaFeSiOs, sampel
disintering pada suhu 500 °C — 800 °C. Kemurnian NazFeSiOg tertinggi terletak
pada suhu 800 °C berada pada kisaran 80% hingga 88% (%wt). Dengan demikian
semakin tinggi suhu sintering maka semakin tinggi pula fasa kemurnian NaxFeSiO4
yang dihasilkan. Konduktivitas listrik yang diperoleh dari Na;FeSiO4 yaitu konstan
dengan orde 10° S/m terletak pada suhu 500 °C dan energi band gap yang diperoleh
dengan nilai tertinggi terletak pada suhu 800 °C sebesar 2,58 eV. Hal ini berkaitan
dengan nilai energi band gap dan penelitian sebelumnya bahwa nilai konduktivitas
listrik suatu material akan semakin kecil jika energi band gapnya semakin besar
(Sawicki et al., 2016) . Nilai konduktivitas dengan orde yang konstan 10 S/m ini
sudah cukup bagus akan tetapi perlu ditingkatkan lagi. Untuk meningkatkan nilai
konduktivitas listrik dapat dilakukan dengan beberapa cara, yaitu menambahkan
dopant saat sintesis material katode, mencampur material katode dengan serbuk
logam atau melapisi material katode dengan karbon yang konduktif (Yuniarti et al.,

2013).

Pada penelitian yang dilakukan oleh Yuniarti et al., (2013) pembuatan katode
baterai LiFePO4 dengan penambahan grafit sebagai bahan aditif dan PVdF sebagai
matriks dengan perbandingan massa 80:15:5. Hasil yang diperoleh yaitu katode
baterai LiFePO4/C dengan nilai konduktivitasnya yaitu 1,88 x 107 S/m yang
disinter pada suhu 600 °C merupakan nilai terendah dari variasi suhu. Pada
penelitian lain yang dilakukan oleh Padhi, et al., (1997) LiFePO4 yang tidak diberi
tambahan karbon memiliki nilai konduktivitas listrik yaitu berada pada orde 10

S/m. Hal ini menunjukkan bahwa nilai konduktivitas listrik mengalami kenaikan



ketika ditambahkan grafit atau karbon. Selain itu, suhu sintering juga sangat
memengaruhi nilai konduktivitas pada material katode yang ditambahkan grafit
sebagai bahan aditif, semakin rendah suhu sintering maka semakin tinggi

konduktivitas yang diperoleh.

Penelitian lain telah dilakukan oleh Guan et al., (2017) yaitu pembuatan katode
baterai Na2FeSiOs dan NaxFeSiOs dengan ditambahkan bahan karbon (super-p)
sebagai material aditif dan carboxy metyl cellulose (CMC) sebagai binder yang
dilarutkan dalam N-methyl-2-pyrrolidone (NMP) dengan perbandingan rasio berat
70:20:10 (%wt). Hasil yang diperoleh yaitu katode Na.FeSiOs dengan energi
spesifiknya 106 mAhg?, nilai tersebut masih relatif rendah sebagai kapasitas
penyimpanan. Fasa murni yang dihasilkan Na>FeSiO4/C memiliki energi spesifik
181,0 mAhg™ dan kapasitas penyimpanannya 88% setelah 100 siklus. Selain itu,
elektrode tersebut menunjukan stabilitas yang sangat baik dengan tegangan 4,5 V
atau dipanaskan hingga 800 °C. Hal ini menunjukan bahwa dengan penambahan
bahan karbon atau grafit berpengaruh terhadap peningkatan energi spesifik yang

dihasilkan dari material katode baterai NaxFeSiOa.

Berdasarkan penelitian Amalia (2019) serta beberapa penelitian sebelumnya yang
mendukung bahwa penambahan karbon meningkatkan nilai konduktivitas listrik,
maka dilakukan penelitian ini yaitu pembuatan katode baterai dengan senyawa
komposit Na,FeSiO4 yang disintering pada suhu 800 °C dan penambahan bahan
karbon graphite sehingga terbentuk komposit NaFeSiO4/C. Penambahan karbon
graphite berfungsi untuk meningkatkan nilai konduktivitas listrik dari Na>FeSiO4
dan Carboxyl Metil Celulose (CMC) sebagai polimer pengikat (Guan et al., 2017).

Kemudian sampel tersebut dikarakterisasi gugus fungsinya yang diidentifikasi



dengan Fourier Transform Infra Red (FTIR), fasa kristal diidentifikasi dengan X-
Rays serta dilengkapi analisis kualitatif dengan program QualX dan analisis
kuantitatif dengan program rietica, energi band gap diidentifikasi menggunakan
analisis UV-Vis DRS dan kemudian diestimasi nilainya dengan Persaman Kubelka-

Munk, dan konduktivitas listrik diidentifikasi menggunakan LCR meter.

1.2 Rumusan Masalah

Rumusan masalah pada penelitian ini adalah:

1. Bagaimana pengaruh penambahan bahan graphite, terhadap gugus fungsi, fasa
kristal, dan konduktivitas pada bahan Na FeSiO4?

2. Bagaimana pengaruh variasi komposisi bahan Na2FeSiO4/C terhadap gugus
fungsi dan fasa kristal?

3. Bagaimana pengaruh variasi komposisi bahan NaFeSiO4/C terhadap

konduktivitas listrik katode baterai?

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dilakukannya penelitian ini adalah:

1. Menganalisis pengaruh penambahan bahan graphite terhadap gugus fungsi
Na2FeSiOg;

2. Menganalisis pengaruh variasi komposisi polianion NaxFeSiO4/C terhadap
gugus fungsi dan fasa kristal; dan

3. Menganalisis pengaruh variasi komposisi Na>FeSiO4/C terhadap konduktivitas

listrik katode baterai.



1.4 Batasan Masalah

Batasan masalah pada penelitian ini adalah:

1. Sampel Naz2FeSiO4 disintering pada suhu 800°C,;

2. Sampel NazFeSiO4 ditambah bahan graphite dengan variasi bahan sebanyak
25%, 30%, 35% dan 40%;

3. Sampel NazFeSiO4 yang dicampur dengan graphite sebanyak 65%, 60%, 55%
dan 50%; dan

4. Bahan CMC yang digunakan sebanyak 10%.

15 Manfaat Penelitian

Manfaat yang akan diperoleh dari penelitian ini adalah:

1. Informasi mengenai gugus fungsi, fasa kristal, dan sifat listrik dari komposit
Na2FeSiO4/C;

2. Informasi yang diperoleh dari penelitian ini dapat dijadikan rujukan untuk
mengembangkan baterai sodium ion;

3. Komposit NaxFeSiO4/C sebagai katode dapat digunakan untuk pembuatan
prototipe baterai sodium ion; dan

5. Memanfaatkan bahan limbah sekam padi sebagai sumber silika dengan biaya

yang relatif murah.



1. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Silika Dari Sekam Padi

Sekam padi merupakan produk samping yang melimpah dari hasil penggilingan
padi, dan selama ini hanya digunakan sebagai bahan bakar untuk pembakaran batu
merah atau dibuang begitu saja. Abu sekam padi dengan pembakaran yang
terkontrol pada suhu tinggi (500-600 °C) akan menghasilkan abu yang mengandung
silika yang dapat dimanfaatkan untuk proses kimia (Putro and Prasetyoko, 2007).
Selain itu, silika dari sekam padi memiliki kestabilan termal yang baik dengan
karakteristik yang dapat dimodifikasi melalui perlakuan termal. Houston (1972)
mengatakan bahwa abu sekam padi mengandung silika sebanyak 86% - 97% berat
kering. Silika yang dihasilkan dari sekam padi memiliki beberapa kelebihan
dibandingkan dengan silika mineral. Hal ini dikarenakan silika sekam padi
memiliki butiran halus, lebih reaktif, dapat diperoleh dengan mudah dan dengan
biaya yang relatif murah, serta ketersediaan nya cukup melimpah di industri
pertanian. Dengan kelebihannya tersebut sekam padi berpotensi cukup besar

digunakan sebagai sumber penghasil silika.

Sekam padi dapat diperolen dengan mudah dan sederhana yaitu dengan cara
pengabuan dan menggunakan metode alkalis. Kalapathy et al., (2000) menjelaskan

bahwa kelarutan dari silika abu sekam padi sangat rendah pada pH<10, meningkat



secara tajam pada pH>10. Berdasarkan informasi tersebut, ekstraksi silika dari abu
sekam padi banyak dilakukan dengan menggunakan pelarut alkali. Jika ingin
mendapatkan silika setelah proses ekstraksi, maka dilanjutkan dengan proses
pengendapan pada pH rendah menggunakan larutan asam. Suka et al., (2008) telah
melakukan penelitian mengenai ekstraksi silika dari sekam padi menggunakan
metode alkalis dengan variasi konsentrasi pelarut KOH dan konsentrasi HCI 1 M.
Berdasarkan hasil penelitian tersebut, hasil silika tertinggi diperoleh pada
konsentrasi KOH 5%, waktu ekstraksi 1 jam, pH pembentukan gel 7, dan

menghasilkan rendemen sebesar 40, 8%.

Sembiring and Karo Karo (2007) melakukan ekstraksi menggunakan pelarut KOH
5% dengan perbandingan pelarut dan sekam padi sebesar 1:10. Larutan asam yang
digunakan adalah HCI dengan konsentrasi 10%. Silika hasil ekstraksi kemudian
disintering dengan suhu yang bervariasi. Beberapa peneliti menyimpulkan bahwa
sekam padi merupakan sumber dari silika amorf yang berkualitas tinggi (James and
Subba, 1986), dengan kemurnian tinggi yaitu 95,35%; 87% - 97% dan 95% - 100%
(Suka et al., 2008). Selain itu, silika yang berasal dari sekam padi memiliki
kestabilan termal baik dengan karakteristik yang dapat dimodifikasi melalui

perlakuan termal.

2.2 Material Polianion NazFeSiO4

Polianion NaxFeSiO4 termasuk bahan polianion jenis Na2MSiO4 (M = Fe, Mn, Co,
Ni) yaitu memiliki dua elektron dalam reaksi elektrokimia yang berpotensi tinggi
sebagai polianion katode (Guan et al., 2017). Selain itu, Na2FeSiOs memiliki

kelebihan yang lain yaitu kapasitas teoritisnya 276 mAh, komponen unsurnya
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melimpah, serta biayanya relatif murah. Sejauh ini, belum terdapat penelitian yang

menunjukkan secara pasti struktur kristal NaFeSiOa.

Berdasarkan hasil penelitian Yu et al., (2018) Na2FeSiO4 memiliki 6 polimorf 3
dimensi seperti yang ditunjukan pada Gambar 2.1 dengan Na berwarna kuning, Fe
berwarna coklat, Si berwarna biru, dan O berwarna merah. Polimorf-polimorf
tersebut berupa Pn (2 f.u), Pn (4 f.u), Pbn21, Pna2i, P2y, dan C222; dengan Pn (2
f.u), Pna2:, P21, merupakan struktur yang paling stabil. Selain memiliki struktur
yang stabil, Bianchini et al., (2017) memperkirakan bahwa NazFeSiO4 termasuk
semikonduktor karena memiliki energi band gap cukup rendah yang dipengaruhi

oleh polimorf grup kekisinya.

(d) (e) ()

Gambar 2.1. Polimorf struktur kristal NaxFeSiO4 (a) Pn (2 f.u) (b) Pn (4 f.u) (c)
Pbn2; (d) Pna2: (e) P2y (f) C222; (Yu et al., 2018).
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Na2FeSiO4 dapat disintesis menggunakan berbagai metode seperti padatan, sol-gel,
dan solvotermal. Umumnya sintesis Na.FeSiOs membutuhkan prekursor yang
berfungsi sebagai agen pengkelat (chelating agent) seperti asam sitrat, asam adipic,
dan asam askorbat. Sintesis Na;FeSiO4 pertama kali dilakukan oleh Kee et al.,
(2016) menggunakan metode solvertermal, dengan metode sintesis yang dilakukan
pada bejana induksi tertutup meliputi dekomposisi atau reaksi kimia antar prekursor
dalam pelarut pada suhu diatas titik didihnya (Demazeau, 2010). Prekursor yang
digunakan yaitu CH3COONa.3H.O, Si(C2Hs0)s, FeC204.2H20, dan asam
askorbat. Pelarut yang digunakan yaitu etilen glikol dan etanol. Larutan prekursor
kemudian ditempatkan dalam autoclave pada suhu 230 °C. Hasilnya diperoleh
NazFeSiOs dengan Na:SiOsz dan FesOs sebagai impuritas. Metode solvotermal
mampu menghasilkan material dengan kristal tunggal dan struktur serta ukuran

partikel yang dapat dikontrol namun membutuhkan proses dalam waktu lama.

Metode padatan berbasis pada reaksi prekursor padatan setelah pencampuran
dengan penggerusan atau ball-milling. Metode ini memerlukan suhu tinggi agar
reaksi dapat terjadi dalam waktu yang singkat dan biasanya menghasilkan material
dengan homogenitas rendah (Cornilsen, 2003). Sintesis Na2FeSiO4 dengan metode
padatan telah dilakukan oleh (Kaliyappan and Chen, 2018) dengan Na>C204, SiO»,
FeC,04, dan asam adipic sebagai prekursor. Sejumlah stoikiometri prekursor
tersebut dicampur menggunakan mortar dan pastel selama 30 menit. Campuran
kemudian disinter pada suhu 700 °C selama 2 jam. (Kaliyappan and Chen, 2018)

memperoleh fasa Na>FeSiO4 diikuti dengan impuritas Na>SiOz dan FezOa.
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Selain dari kedua metode yang sudah dijelaskan, sintesis Na.FeSiOs dapat
dilakukan dengan metode sol-gel. Metode sol-gel sangat fleksibel, murah dan
mudah dilakukan (Sajjadi, 2005), menggunakan suhu rendah (Schubert, 2003),
ukuran serta homogenitas partikel produknya dapat terkontrol (Rondinini et al.,
2009). Amalia (2019) melakukan sintesis Na.FeSiO4 menggunakan metode sol-gel
mengacu pada metode penelitian sebelumnya, dengan NaOH 99%, Fe(NO3)3.9H.0
% (Merck), SiOz dari sekam padi dan CsHsO7.H20 100% dengan perbandingan mol
nya 2:1:1:1 sebagai prekursor. Selain itu, digunakan aquades sebagai pelarut. Gel
Na2FeSiO4 yang sudah kering kemudian disintering pada suhu 500 °C, 600 °C, 700
°C, dan 800 °C dengan kenaikan 3 °C tiap menit dan waktu tahan selama 10 jam.
Amalia (2019) memperoleh fasa Na,FeSiO4 diikuti impuritas Na SiOs. Karena
jumlah peneliti Na2MSiOs khususnya masih terbatas, beberapa metode sintesis

mengacu pada metode sintesis LioMSiO4 dengan material yang berbeda.

2.3  X-Rays Diffraction (XRD)

Struktur kristal dianalisis dengan menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) untuk
mengetahui ciri utama struktur kristal. Identifikasi struktur dan fasa kristal suatu
sampel dapat dilakukan dengan metode difraksi sinar-X. Sinar-X dikarakterisasi
sebagai radiasi gelombang yang berinteraksi dengan elektron-elektron pada suatu
bahan, dengan panjang gelombangnya + 1 A. Ketika berkas tersebut terhambur dari
suatu bahan dengan struktur atom pada skala tersebut, akan terjadi interferensi yang
menghasilkan pola dengan intensitas berbeda. Secara kualitatif serupa dengan pola
warna-warni yang dihasilkan oleh gelembung sabun dengan warna yang berbeda

ketika dilihat dari arah yang bebeda. Hamburan terdifraksi ini yang akan dideteksi
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oleh XRD. Berkas sinar-X yang dihamburkan tersebut ada yang saling menghilang
karena fasanya berbeda dan ada juga yang saling menguatkan karena fasanya sama.

Berkas yang saling menguatkan tersebut disebut dengan berkas difraksi.

Gambar 2.2. Diagram mekanisme XRD.

Pada Gambar 2.2 menunjukkan sinar datang yang menumbuk pada titik bidang
pertama dan dihamburkan oleh atom D. Sinar datang yang kedua menumbuk bidang
berikutnya dan dihamburkan oleh atom B, sinar ini menempuh jarak AB + BC bila
dua sinar tersebut paralel dan satu fasa (saling menguatkan). Dalam hal ini, fasa
suatu bahan berupa fasa murni dan fasa kristal dapat ditentukan setelah diamati
dengan menggunakan difraktometer serbuk. Semakin banyak bidang kristal yang
terdapat pada sampel, maka semakin kuat intensitas pembiasan yang dihasilkan.
Puncak-puncak intensitas ditentukan oleh sebaran atom dalam struktur kristalnya.
Panjang gelombang sinar-X berkisar antara 0,5 — 2,5 dalam satuan angstrom (A)
(10719 (Cullity, 1978). Basis analisis struktur kristal menggunakan difraksi sinar-
X adalah Hukum Bragg yang dituliskan secara matematis pada Persamaan (2.1)

nd = 2d sin @ (2.1)
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dengan A adalah panjang gelombang radiasi (m), d adalah jarak antar bidang

atomik (m), dan 6 adalah sudut hamburan.

Analisis data kualitatif XRD dapat diidentifikasi menggunakan perangkat lunak
QualX. Perangkat lunak QualX mengidentifikasi dengan cara mencocokkan data
yang diperoleh dari XRD hasil eksperimen dengan database yang telah ada dan
dapat diunduh secara gratis pada http://www.ic.cnr.it (Altomare et al., 2008).
Tampilan umum QualX ditunjukkan pada Gambar 2.3 dan tampilan data

POW_COD pada Gambar 2.4.
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Gambar 2.3. Tampilan umum Qual-X (Altomare et al., 2008).
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00-900-8877
COD CIF File http//www.crystaliography.net/information_card php2cif=9008877
Name
Mineral Name  Zincite
Formula OZn
Quality C (calculated pattern)
Vic 740
Reference Wyckoff, R. W. G, Crystal Structures, 1 (1963)

Space Group P 63 m c (186)
Crystal system  Hexagonal
Cell parameters 2=3.2495 A ¢=52069 A

Cell volume 4762A3
Wavelength 154056 A
u(Cu Ka) 276827 cm-1

Calc. Density 5675 g cm-3

Diffraction data

2theta d[A] Int. hid mult

317717 28141 46796 100 6
344200 26034 28665 002 2
362554 24757 1000.00 101 12
475387 19111 16334 102 12
56.6023 16247 29259 2-10 6
628538 14773 29786 103 12
663809 14071 4088 200 6
679487 13784 19387 2-12 12
69.0895 13584 12657 201 12
725625 13017 2208 004 2
769609 12379 3151 202 12
813777 11815 2270 104 12
896170 10930 8768 203 12
928079 10636 2673 3-10 12
953200 10421 9371 3-11 24
986158 10159 5427 2-1 4 12

Remarks

Diffraction pattern calculated by EXPO from COD database CIF file
Vic calcuted by EXPO

Gambar 2.4. Tampilan data POW_COD (Altomare et al., 2008).

Untuk menganalisis tingkat kesesuaian data XRD hasil eksperimen dengan
database dapat menggunakan program rietica. Rietica adalah salah satu program
yang digunakan untuk refinement struktur menggunakan model Rietveld. Metode
Rietveld menganalisis secara detail mengenai struktur dan komposisi sampel
prokristalin secara objektif dengan meminimalkan selisih antara data pengamatan
dan perhitungan dengan data intensitas pengamatan melalui pola difraksi (Hunter
and Howard, 1997). Dalam program rietica diperlukan dua masukan (input) yaitu
file masukan data intensitas difraksi sinar-X dengan format INP dan sampel dengan
format DAT. Untuk memperoleh kesesuaian antara data pengamatan dan

perhitungan, parameter yang di refine pada program rietica adalaha backround,
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parameter sel, faktor skala, grup ruang, dan preferred oriented dari masing-masing

atom.

Keberhasilan proses penghalusan (refinement) dapat dilihat dari nilai indeks
kecocokan, yakni error seminimal mungkin yang dinyatakan dengan indeks R
seperti Rwp (indeks kecocokan bobot), Rexp (asumsi pembilang membawa nilai yang
diharapkan), Ry, (indeks kecocokan seluruh hasil fitting tidak ikut
mempertimbangkan faktor bobot statistik), dan Goodness-of-Fit (GoF) = % (chi-
square goodness fit) merupakan indeks pencocokan yang menunjukkan sukses atau
tidaknya penghalusan. Akurasi hasil refinement yang baik diindikasikan dengan

nilai Goodness-of-Fit (GoF) kurang dari 4%.

2.4 Ultraviolet Visible Diffuse Reflectance Spectroscopy (UV-Vis DRS)

Spektrofotometer adalah alat untuk mengukur transmitan atau absorban suatu
sampel sebagai fungsi panjang gelombang. Alat ini merupakan gabungan dari alat
optik dan elektrik serta sifat- sifat fisik kimia. Spektrofotometer UV-Vis salah satu
teknik analisis spektroskopi yang memakai sumber radiasi elektromagnetik sinar
ultraviolet (190 — 380 nm) dan sinar tampak (380 — 780 nm) yang digunakan untuk
menganalisa suatu senyawa kimia. Spektrofotometer UV-Vis menggunakan dua
buah sumber cahaya yang berbeda, yaitu sumber cahaya UV dan sumber cahaya
visible. Larutan yang dianalisis diukur serapan sinar ultraviolet atau sinar
tampaknya. Konsentrasi larutan yang dianalisis akan sebanding dengan jumlah
sinar yang diserap oleh zat yang terdapat dalam larutan tersebut. Spektrareflektansi
UV-Vis DRS dapat digunakan untuk menghitung energi band gap. Energi band gap

merupakan salah satu karakteristik yang digunakan untuk menentukan apakah suatu
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material bersifat semikonduktor atau non semikonduktor. Teknik karakterisasi
dengan UV-Vis DRS mendeskripsikan perilaku elektronik dan memberikan
informasi transisi orbital elektron dalam struktur suatu bahan. Prinsip kerja dari
spektroskopi UV-Vis yaitu gelombang elektromagnetik menyinari suatu material
sampel, maka foton tersebut ada yang diserap, dipantulkan dan diteruskan. Foton
yang diserap akan menyebabkan elektron tereksitasi dari keadaan energi dasar ke
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 pita konduksi dan tidak menyerap foton. Untuk memperoleh besarnya nilai
energi band gap, data refkektansi diolah menggunakan teorema Kubelka-Munk

pada Persamaan (2.2) dan (2.3).

F(R,) =5 =0k (2.2)

[FRo,hv]? = A(hv — Ej) (2.3)
dengan F(R,,) adalah fungsi Kubelka-Munk, K adalah koefisien absorbsi (m?/kg),
S adalah koefisien hamburan (m?/kg), R., adalah pemantulan difusi, h adalah
konstanta Planck (6,6 x 10% m2kg/s), A adalah konstanta proporsionalitas (Joule),

v adalah frekuensi (Hz), dan E4 adalah energi band gap (eV).

2.5  Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Spektrofotometer Fourier Transform Infra Red (FTIR) pada dasarnya sama dengan
spektrofotometer infra merah dispersi, yang membedakannya adalah
pengembangan pada sistem optiknya sebelum berkas sinar infra merah melewati
sampel. Dasar pemikiran FTIR ini diperoleh dari persamaan gelombang yang

dirumuskan oleh Jean Baptiste Joseph Fourier (1768-1830) seorang ahli
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matematika Prancis. Dari deret fourier tersebut intensitas gelombang dapat
digambarkan sebagai daerah waktu dan frekuensi. Perubahan gambaran intensitas
gelombang radiasi elektromagnetik dari daerah waktu ke daerah frekuensi atau

sebaliknya disebut Transform Fourier.

Spektroskopi inframerah (FTIR) merupakan suatu metode yang mengamati
interaksi molekul dengan radiasi elektromagnetik yang berbeda pada bilangan
gelombang 13.000 — 10 cm™. Ketika frekuensi radiasi inframerah sesuai dengan
frekuensi vibrasi alami dari molekul dalam sampel, radiasi akan diserap. Besarnya
energi vibrasi dipengarui oleh kuat ikatan antar atomnya. Semakin lemah ikatan
antar atom, semakin kecil energi yang dibutuhkan untuk vibrasi. Secara matematis,
besarnya energi vibrasi dinyatakan pada persamaan (2.4)

E = hv (2.4)

dengan E adalah energi (joule), h adalah konstanta Planck (6,62 x 1034 Js), danv
adalah frekuensi vibrasi (Hz). Dengan mengandaikan bahwa atom — atom yang
saling berkaitan dalam molekul merupakan titik massa yang dihubungkan dengan

sebuah pegas, besarnya frekuensi vibrasi dapat dinyatakan dalam Persamaan (2.5)

v =1 /M (2.5)
2mc mim,

dengan v adalah frekuensi vibrasi (cm™), ¢ adalah kecepatan cahaya (3 x 100
cm/s), myadalah massa atom 1 (gram), mz adalah massa atom 2 (gram), dan k adalah

konstanta gaya ikatan antar atomnya.

Prinsip kerja FTIR adalah mengenali gugus fungsi suatu senyawa dari absorbansi

inframerah yang dilakukan terhadap suatu senyawa. Pola absorbansi yang diserap
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oleh tiap-tiap senyawa berbeda-beda, sehingga senyawa dapat dibedakan. Analisis
menggunakan spektrometer FTIR memiliki beberapa kelebihan utama
dibandingkan dengan metode konvensional yaitu dapat digunakan pada semua
frekuensi dari sumber cahaya secara simultan, sensitivitas FTIR adalah 80 - 200

kali lebih tinggi dari instrumentasi dispersi standar karena resolusinya lebih tinggi.

2.6 Konduktivitas Listrik

Konduktivitas listrik adalah ukuran kemampuan suatu bahan dalam menghantarkan
arus listrik. Nilai konduktivitas bahan digolongkan menjadi isolator dengan nilai
konduktivitas di bawah 10° S/m, semikonduktor dengan nilai konduktivitas 10°
S/m hingga 10* S/m, dan konduktor dengan nilai konduktivitas lebih dari 10* S/m
(Bloor, 1989). Nilai konduktivitas listrik dapat diukur dengan menggunakan LCR
meter. LCR meter adalah sebuah perangkat elektronika yang digunakan untuk
mengukur induktansi (L), kapasitansi (C), dan resistansi (R) dari suatu komponen.
Nilai konduktivitas dapat diturunkan dari nilai konduktansi hasil pengukuran
menggunakan LCR meter dan dapat dihitung menggunakan Persamaan (2.6)

L

o=0G " (2.6)

dengan o adalah konduktivitas listrik (S/m), L adalah ketebalan sampel (m), G
adalah konduktansi (Siemens), dan A adalah cross section permukaan sampel (m?)
(Yunasfi et al., 2011). Berdasarkan penelitian, besarnya nilai konduktivitas listrik
erat kaitannya dengan nilai energi band gap. Semakin kecil energi band gap suatu

bahan, maka konduktivitas listriknya akan semakin baik.



I1l.  METODE PENELITIAN

3.1  Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Fisika Material, Jurusan Fisika, Fakultas
Matematika dan IImu Pengetahuan Alam Universitas Lampung pada bulan Juli-
Agustus 2022. Proses sintering dilakukan di Unit Pelayanan Terpadu Laboratorium
Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi (UPT LTSIT) Universitas Lampung,
Karakterisasi X-Rays Diffraction (XRD) di Greenlabs (Glabs) Bandung, FT-IR di
Unit Pelayanan Terpadu Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi (UPT
LTSIT) Universitas Lampung, UV-Vis di Laboratorium Fakultas Matematika dan
llmu Pengetahuan Alam Universitas Negeri Padang, dan LCR di Laboratorium

Pusat Sains dan Teknologi Bahan Maju, BATAN, Serpong.
3.2  Alat dan Bahan

Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini ditunjukkan pada Tabel 3.1

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



Tabel 3.1. Bahan-bahan penelitian
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No  Nama Bahan Fungsi

1 Sekam Padi Sumber silika

2 Akuades Melarutkan prekursor

3 HNO3 68% (Rp Chemical Mengubah pH agar sol silika berubah
Product) menjadi silika gel

4 NaOH 90% (Rp Chemical  Sumber Na dan pelarut serbuk silika
Product)

5 Fe(NOs3).9 H20 99% Sumber Fe
(Merck)

6. Asam Sitrat Monohidrat Agen perekat prekursor
100% (Merck)

Tabel 3.2. Alat-alat penelitian

No Nama Alat Fungsi

1 Beaker Glass Menampung larutan

2 Spatula Pengaduk larutan

3 Gelas Ukur Mengukur volume larutan

4 Labu Ukur Mengencerkan larutan

5 Labu Refluks Tempat larutan prekursor yang akan di
refluks

6 Labu Erlenmeyer Menampung sol silika

7 Kondensor Refluks Tempat air mengalir sebagai pendingin gas
yang menguap

8 Kompor Listrik Memanaskan larutan

9 Termometer Mengukur suhu larutan

10 Hotplate Magnetic Stirrer  Mengaduk larutan agar homogen dan
memanaskan larutan

11 Oven Mengeringkan gel

12 Timbangan Digital Menimbang massa bahan

13 Ayakan 200 Mesh Menyaring serbuk silika

14 Mortar Menghaluskan serbuk

15 Plastik Wrap Menutup sampel

16 Alumunium Foil Tempat gel yang akan di keringkan di oven

17 Kertas Saring Menyaring sol silika dan gel silika

18 Kertas pH Mengukur pH larutan

19 Corong Alat bantu untuk memindahkan larutan

20 Plastik Zipper Menyimpan serbuk

Tabel 3.3. Alat-alat karakterisasi.

No Nama Bahan Fungsi

1 XRD Analisis struktur Kkristal

2 iS10 FT-IR Spectrometer  Analisis gugus fungsi

3 LCR Analisis konduktivitas dan resistansi
4 UV-Vis Analisis energi band gap
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3.3 Prosedur Penelitian

Prosedur yang dilakukan pada penelitian ini yaitu preparasi sekam padi, ekstraksi

silika dari sekam padi, sintesis Na2FeSiO4, sintering, dan karakterisasi.

3.3.1 Preparasi Sekam Padi

Preparasi sekam padi diawali dengan pencucian sekam padi untuk memisahkan dari
kotoran-kotoran. setelah dicuci sekam padi direndam selama 1 jam. Selanjutnya,
diambil sekam padi yang tenggelam saja dan kembali direndam menggunakan air
panas selama 6 jam. Setelah itu, sekam padi dipisahkan dari air rendaman dan

kemudian dijemur sampai kering.

3.3.2 Ekstraksi Silika Sekam Padi

Serbuk silika diperoleh dari sekam padi menggunakan metode alkalis mengacu
pada metode yang telah dilakukan oleh Amalia (2019). Sebanyak 50 g sekam padi
ditambahkan ke dalam 500 ml larutan NaOH 1,5% dan dipanaskan selama 30 menit
menggunakan kompor listrik hingga terbentuk sol silika berwarna coklat pekat.
Setelah mendapatkan sol silika ini, didiamkan selama 24 jam kemudian disaring
menggunakan kertas saring. Selanjutnya menambahkan larutan HNO3 10% secara
perlahan menggunakan pipet tetes hingga pH sol silika 7 atau netral dan membentuk
gel. Kemudian silika gel yang telah diperoleh kembali didiamkan selama 24 jam.
Selanjutnya, silika gel dicuci menggunakan akuades hingga bersih dan warnanya
putih, lalu dikeringkan menggunakan oven pada suhu 110 °C hingga terbentuk
silika padatan. Kemudian silika padatan yang telah diperoleh digerus menggunakan
mortar dan alu agar menjadi serbuk. Serbuk silika yang telah dihaluskan kemudian

diayak menggunakan ayakan 200 mesh.
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3.3.3 Sintesis NazFeSiO4

Sintesis NaxFeSiO4 dilakukan menggunakan metode sol gel mengacu pada metode
yang telah dilakukan oleh Amalia (2019). Sampel dibuat dari NaOH 99%,
Fe(NO3)3.9H.O 99%, SiO; dari sekam padi dan CsHsO7.H.O 100% dengan
perbandingan mol nya 2:1:1:1 sesuai dengan reaksi kimia pada Persamaan (3.1) dan

(3.2).

2NaOH + SiO2 —» NazSiOz + H.OT (3.1)
NazSiO3 + (FeNO3)3.9H20 — NazFeSiO4 + %NzT +40,T + 9H,0 (3.2)

Pertama-tama, sebanyak 0,4 g NaOH, 2,02 g Fe(NO3)3.9H,0, dan 2 g CsHsO7.H.O
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 suhu 60 °C selama 30 menit hingga SiO> terlarut. Kemudian secara perlahan
menambahkan larutan Fe(NO3)3.9H.O kedalam larutan tersebut. Setelah itu,
menambahkan larutan CeHsO7.H20 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 kekuningan. Kemudian larutan tersebut dikeluarkan dari
sistem refluks dan dipindahkan kedalam 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 sampai gel mengering. Selanjutnya gel yang sudah kering
digerus menggunakan mortar dan pastle hingga membentuk serbuk untuk kemudian

disintering.



24

3.3.4 Sintering

Sintering dilakukan pada suhu 800 °C dengan kenaikan suhu 3 °C tiap menit dan
waktu tahan selama 10 jam. Sampel yang telah disintering selanjutnya digerus
menggunakan mortar dan pastle, untuk selanjutnya diayak menggunakan ayakan

200 mesh.

3.3.5 Pembuatan Bahan Komposit Katode dan Kompaksi
Elektrode koin dipreparasi menggunakan bahan material aktif graphite dan
carboxymetilcelullose sodium (CMC) dengan rasio perbandingan persentase seperti

pada Tabel 3.4.

Tabel 3.4. Komposisi Pembuatan Bahan Komposit Katode dengan Persentase

Berat
Sampel NazFeSiO4 (%) Graphite (%) CMC (%)
A 65 25 10
B 60 30 10
C 55 35 10
D 50 40 10

Bahan-bahan yang ditunjukkan pada Tabel 3.4, kemudian dibuat pasta dengan N-
Methyl-2-pyrrolidone (NMP). Selanjutnya pasta tersebut dikeringkan pada suhu
120 °C di dalam oven selama 10 jam. Sampel yang telah jadi kemudian dikompaksi

dengan tekanan 78.400 kPa hingga membentuk pelet.

3.3.6  Analisis Gugus Fungsi

Analisis gugus fungsi Na2FeSiOs menggunakan iS10 FTIR spectrometer dengan
rentang panjang gelombnag 4000-400 cm™. Pada analisis ini, sampel dipreparasi
dengan menggerus serbuk sampel dengan kalium bromida (KBr) kemudian

mencetaknya hingga terbentuk pelet. Analisis data dilakukan dengan
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membandingkan hasil terhadap tabel bilangan gelombang dan gugus fungsi FTIR

serta hasil penelitian-penelitian sebelumnya.

3.3.7 Analisis Struktur Kristal

Struktur NaxFeSiOs yang telah dikarakterisasi menggunakan X’Pert Powder PW
30/40 dengan radiasi Cu-Ka yang dioperasikan pada 40 kV dan 30 mA. Step size
yang digunakan adalah 0,02 ° tiap menit pada rentang 260 mulai dari 10 ° hingga
100 °. Analisis data dilakukan menggunakan metode pencocokan pada perangkat

lunak QualX versi 2.24. sampel yang dikarakterisasi berbentuk serbuk.

3.3.8 Analisis Energi Band Gap

Reflektansi Na2FeSiO4 dianalisis menggunakan spektrofotometer Uv-Vis dan 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 (2.2) dan (2.3).

3.3.9 Analisis Konduktivitas Listrik

Sebelum dilakukan uji konduktivitas listrik, sebanyak 1,2 g serbuk Na2FeSiO4 hasil
sintering dikompaksi dengan tekanan 78.000 kPa hingga membentuk pelet.
Kemudian, konduktivitas listrik NazFeSiOs diukur menggunakan LCR meter
HIOKI 3520-52 pada rentang frekuensi 0,1 Hz hingga 100 kHz dengan arus AC

dan dapat dihitung dengan Persamaan (2.6).

3.4  Diagram Alir

Diagram alir pada penelitian ini dapat dilihat pada Gambar 3.1, Gambar 3.2 dan

Gambar 3.3.



Preparasi sekam padi

!

50 g sekam padi ditambahkan dalam larutan
NaOH 1,5%

.
/ Sol silika /
'

Ditambahkan larutan HNO310%

/ Silika gel /
Dicuci dan dipanaskan pada suhu 110 °C
selama 3 jam di suhu ruang

.
/ Silika padatan /
'

Digerus dan diayak sampai lolos dengan
mesh 200

'

/ Serbuk silika /

Gambar 3.1. Diagram alir ekstraksi silika dari sekam padi.
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v

1,2 g SiO; dilarutkan dengan 1,6 g NaOH dalam 10 ml
aquades dan distirer selama 30 menit pada suhu 60 °C

A

Ditambahkan Fe3(NO3).9H,0 dalam 25 ml dan C¢HsO7.H.0

dalam 20 ml dan direfluks 80 °C selama 5 jam

*

Dipindahkan dan dipanaskan dengan hotplate magnetic
stirrer pada suhu 75 °C agar seluruh pelarut menguap

/ Gel NayFeSiO, /

\4

Dipanaskan dengan oven pada suhu 130 °C selama 1 jam

v

/ Na,FeSiO,4 Padatan /

Digerus dengan pastle dan mortar

v

Disintering pada suhu 800 °C selama 10 jam

’

Gambar 3.2. Diagram alir sintesis NazFeSiOa,
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Sintering NazFeSiO,4 digerus menggunakan pastle dan mortar

'

Ditambahkan Graphite, CMC dan N-Menthyl Pyrolidyne,
diaduk sampai merata dan di oven selama 30 menit

'

/ Serbuk NazFeSiO4/C /

v v

Dikompaksi Diuji XRD,

¢ FTIR. UV-Vis

Diuji LCR Meter

'

Gambar 3.3. Diagram alir pembuatan komposit katode NazFeSiO4/C.
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5.1

V. KESIMPULAN DAN SARAN

Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan diperoleh kesimpulan sebagai

berikut;

1.

Hasil analisis gugus fungsi dan fasa pada sampel Na2FeSiO4/C mengindikasikan
keberadaan fasa NaxFeSiOa4, FeSiOs, SiO2, dan C.

Peningkatan komposisi grafit di dalam sampel, menyebabkan peningkatan
persen berat dari fasa C yang didukung dengan semakin tingginya nilai intensitas
di 20 = 26,56° pada difraktogram hasil XRD. Semakin tinggi nilai intensitas
grafit menandakan semakin banyak bidang kristal pada fasa grafit.

Peningkatan komposisi grafit di dalam sampel, menyebabkan terjadinya
penurunan nilai energi band gap serta meningkatnya nilai konduktivitas listrik
pada sampel, hal tersebut dikarenakan grafit bersifat kondutor dengan nilai band
gapnya di bawah 0,5 eV serta memiliki nilai konduktivitas yang tinggi dengan

nilainya yang mencapai ~10% S/m.

5.2 Saran

Untuk mendapatkan kemurnian NaFeSiOs yang tinggi dan memungkinkan

terjadinya perubahan fasa serta sifat listriknya diperlukan penelitian lebih lanjut



46

dengan suhu sintering yang lebih tinggi dan perlu dilakukan penambahan waktu
pelarutan silika untuk meminimalisir adanya silika yang tidak larut dan menjadi
fasa impuritas. Selain itu, perlu dilakukan uji elektrokimia untuk mengetahui
karakteristik dan kualitas dari bahan dari polianion NazFeSiOs, hal ini dapat

dilakukan menggunakan beberapa metode, salah satunya Cyclic Voltametry (CV).
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