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ABSTRACT

Zeolite based silica rice husk has been prepared at temperature of 450, 550, and 650 °C. This
research was conducted to study the effect of calcination temperature in forming of crystalline
phases and standard electron rate constant (kg). The zeolite K450 was formed quartz and bohmite
phases, zeolite K550 and K650 was formed cristobalite, stishovite, gamma-alumina, and natrolite
phases. Electrochemical reaction of zeolite K450, K550 and K650 are irreversible. Peak potential
oxidation-reduction is between 240 mV and 390 mV. The higher value of calcination, the higher
value of ky. The kg value of zeolite K450, K550, K650 at scan rate of 1 V/s are 29.658 x1078;
36.,398x107%; 77.110x 10~ cm/s respectively. Natrolite phase of zeolite K550 and K650 have
changed zeolite charge be netral. Based on these result, value kg of zeolite K550 and K650 are

going to be a reversible.
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PENDAHULUAN

Superkapasitor merupakan piranti elek-
tronik dengan kapasitansi listrik yang tinggi
(Burke, 2000).  Superkapasitor meman-
faatkan luas elektroda dan dielektrik elek-
trolisis yang tipis untuk menjangkau ka-
pasitansi yang lebih besar dibandingkan
dengan kapasitor konvensional (Conway,
1999). Mekanisme penyimpanan muatan
dalam superkapasitor dapat terjadi secara
non-faradaic ataupun faradaic. Penyimpanan
muatan secara non-faradaic atau listrik statis
terjadi karena tidak ada transfer muatan
antara elektroda dan elektrolit. Penyim-
panan muatan secara faradaic akan meng-
hasilkan reaksi sistem secara reversibel, ir-
reversibel, ataupun kuasi-reversibel yang
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berhubungan dengan siklus hidup superka-
pasitor (Heinze, 1984).

Superkapasitor berkapasitansi dan
berenergi tinggi dapat dijangkau menggu-
nakan elektroda yang berbahan konduk-
tif seperti rutherium oxide (Miller & Simon,
2008). Dikarenakan keberadaan RuO, yang
terbatas dan harga yang cukup mahal, maka
dikembangkan material lain seperti zeolit.
Zeolit merupakan mineral aluminasilikat
berpori dengan luas permukaan yang besar
(Barrer, 1979). Zeolit memiliki berbagai ke-
mampuan dan sifat, seperti dapat menukar
ion, memiliki kadar keasaman, dan stabilitas
termal yang cukup tinggi (Muresan, 2011).
Berdasarkan sifat dan kemampuannya in-
ilah, zeolit berpotensi sebagai bahan elek-
troda superkapasitor (Zhong et al., 2014).
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Zeolit dapat disintetis dari berbagai
sumber silika, salah satunya sekam padi.
Sekam padi memiliki kandungan silika sebe-
sar 80-90% (Faizul et al., 2013), luas per-
mukaan spesifik sebesar 450 m2/g dan
porositas sebesar 87% (Kumar et al., 2012).
Maka, silika sekam padi dapat dijadikan se-
bagai bahan elektroda superkapasitor.

Berdasarkan uraian di atas, maka
dilakukanlah pembuatan zeolit dengan
mensintesis silika dari sekam padi. Karak-
terisasi menggunakan difraksi sinar-X atau
X-Ray Diffraction (XRD) simadzu 7000 untuk
mendapatkan struktur kristal serta potensio-
stat e-corder 410 dengan metode voltametri
siklik untuk mengetahui sifat reversibilitas
sebagai bahan elektroda superkapasitor.

METODE PENELITIAN

Diagram alir penelitian ditunjukkan pada
Gambar 1. Pembuatan zeolit dilakukan
dengan mencampurkan sol silika (50 gram
sekam padi + 5% NaOH) dengan larutan
sodium aluminat (5 gram AI(OH)z + 5%
NaOH) sehingga didapatkan sol zeolit. Sol
zeolit tersebut ditetesi HNO; hingga pH
larutan menjadi 7 dan berbentuk gel. Gel
zeolit selanjutnya dipanaskan hingga men-
jadi padat dan digerus untuk mendapatkan
bentuk serbuk. Serbuk tersebut dilakukan
proses penekanan untuk mendapatkan ben-
tuk pelet. Selanjutnya dikalsinasi pada suhu
450, 550, dan 650 °C.

HASIL DAN DISKUSI

Hasil difraktogram XRD zeolit K450, K550,
dan K650 ditunjukkan Gambar 2. Difrak-
togram zeolit K450 menunjukkan struk-
tur kristal alumina dengan molekul kimia
(AIO(OH)) yang membentuk fasa alumina
terhidrat (bohmit). Sesuai dengan penelitian

yang dilakukan oleh Bodisova et al. (2004)
bahwa fasa bohmit akan bertransformasi
menjadi fasa alumina anhidrat pada suhu di
atas 500 °C.

Pembentukan fasa bohmit ini terben-
tuk pada 20 = 14,48° (PDF 21-1307). Selain
itu, pembentukan struktur kristal silika den-
gan fasa kuarsa terbentuk pada 26 = 28,23°
(PDF 30-1127). Walaupun fasa zeolit belum
dapat terbentuk pada sampel K450, namun
telah membentuk fasa aluminosilikat yang
merupakan cikal dari pembentukan fasa ze-
olit.

Pada zeolit K550 didapatkan struk-
tur kristal silika dengan fasa kristobalit
yang terbentuk pada 26 = 21,91° (PDF 39-
1425) dan fasa stashovite pada 26 = 45,81°
(PDF 15-0026). Fasa gamma-alumina pada
struktur kristal alumina (Al;203) terbentuk
pada 20 = 67,24° (PDF-46-1215). Muncul-
nya fasa gamma-alumina pada suhu ini
sesuai dengan penelitian yang dilakukan
oleh Al'mysheva et al. (2005) bahwa gamma-
alumina terbentuk pada suhu di atas 450 °C.
Fasa natrolit terbentuk di 20 = 15,02° (PDF
45-1413) dengan intensitas yang kecil yang
menunjukkan struktur mineral zeolit telah
terbentuk.

Difraktogram XRD K650 didapatkan
fasa kristobalit pada 26 = 21,76° (PDF 39-
1425); fasa stashovite pada 26 = 45,85° (PDF
15-0026); fasa gamma-alumina pada 26 =
67,30° (PDF 46-1215); dan fasa natrolit pada
260 = 15,04° (PDF 45-1413). Kalsinasi sam-
pel K650 belum dapat mengubah fasa yang
terbentuk pada sampel K550, sehingga fasa-
fasa yang terbentuk pada suhu ini masih ter-
bentuk dengan sudut 26 yang hampir sama.

Zeolit dengan kenaikan suhu kalsinasi
yang menghasilkan kenaikan nilai potensial
puncak anodik serta katodik ditunjukkan
pada Tabel 1. Pengaruh besarnya laju pe-
ngulasan pada saat pengukuran juga akan
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Gambar 1: Diagram alir penelitian.
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Gambar 2: Difraktogram XRD sampel Zeolit dengan B: bohmit, Q: kuarsa, C: kristobalit, A:
gamma-alumina, S: stashovite, dan N: natrolit dengan A = 1,541874 A.
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memberikan nilai potensial anodik dan ka-
todik menjadi lebih besar, sehingga akan
memperbesar AE, masing-masing zeolit.

Hasil nilai ko ketiga zeolit dengan laju
pengulasan 0,01; 0,05; 0,1; 0,5, dan 1 V/s
ditunjukkan pada Tabel 2. Berdasarkan
Tabel 2 didapatkan nilai ko dari ketiga ze-
olit yang berada di bawah nilai ko reaksi
irreversibel. Sehingga sampel K450, K550,
dan K650 dalam penelitian ini termasuk ke
dalam reaksi yang irreversibel.

Ketiga zeolit yang diukur dengan vari-
asi laju pengulasan menunjukkan bahwa
seiring dengan naiknya suhu kalsinasi maka
akan menghasilkan nilai ko yang semakin be-
sar, yang menuju kepada reaksi reversibel.

Adapun hasil pembentukan fasa zeolit
dengan nilai ko yang dihasilkan dari zeolit
dapat dilihat pada Tabel 3. Tabel 3 menun-
jukkan bahwa fasa bohmit dan kuarsa dari
zeolit K450 memiliki nilai kg yang lebih ke-
cil dibandingkan dengan zeolit K550 dan
K650. Kandungan hidrat (OH) alumina
pada fasa bohmit K450 menjadikan nilai ko
lebih rendah dibandingkan dengan zeolit
K550 yang telah bertransformasi menjadi
fasa alumina anhidrat dengan kehilangan
kandungan OH. Pada zeolit K550 dan K650
sama-sama membentuk fasa kristobalit, na-
trolit, dan gamma-alumina, tetapi memiliki
nilai kg yang berbeda. Nilai kg pada zeolit
K650 menjangkau nilai yang lebih tinggi
dibandingkan sampel K550.

Walaupun ketiga zeolit bersifat ir-
reversibel, namun kecenderungan sampel
berpotensi menjangkau sifat yang reversibel
dengan dibuktikannya nilai kg yang semakin
tinggi seiring dengan perubahan fasa kristal
yang diakibatkan oleh kenaikan suhu kalsi-
nasi.

KESIMPULAN

Hasil uji XRD menunjukkan bahwa sam-
pel zeolit K450 didapatkan fasa kuarsa dan
bohmit, zeolit K550 dan K650 didapatkan
berupa fasa kristobalit, gamma-alumina,
dan natrolit. Natrolit merupakan fasa dari
salah satu pembentuk zeolit. ~Semakin
tinggi suhu kalsinasi maka semakin tinggi
pula nilai ky yang dihasilkan. Reaksi elek-
trokimia dari ketiga sampel (K450, K550,
dan K650) bersifat irreversibel yang dapat
terlihat pada bentuk kurva dengan perbe-
daan nilai puncak oksidasi-reduksi sebe-
sar 240-390 mV, dan nilai kO yang berada
pada orde 10™°. Pembentukan fasa na-
trolit (AlNayO4¢Si3) pada zeolit K550 dan
K650 mengubah muatan zeolit menjadi ne-
tral yang berdampak kepada kecenderun-
gan nilai kg yang mendekati nilai dan sifat
yang reversibel.
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Tabel 1: Puncak potensial anodik dan katodik dari masing-masing Zeolit pada laju ulas 0,01;
0,05;0,1; 0,5, dan 1 V/s.
Zeolit Lajuulas (V/s) Ep, (V) Epe (V) AE,(V)

0,01 -0,046  -0,302 0,256
0,05 -0,034 -0,306 0,272
K450 0,10 -0,024 -0,312 0,288
0,50 0,006 -0,316 0,322
1,00 0,030 -0,330 0,360
0,01 0,010 -0,230  0.240
0,05 0030 -0,246 0,276
K550 0,10 0,040 -0,260 0,300
0,50 0,060 -0,260 0,326
1,00 0,090 -0,270  0.360
0,01 0,000 -0,266  0.266
0,05 0012 -0,276 0,288
K650 0,10 0,020 -0,290 0,310
0,50 0,060 -0,300 0,360
1,00 0,080 -0,316 0,396

Tabel 2: Nilai ko pada reaksiilrreversibel dari Zeolit K450, K550, dan K650 pada laju pengu-
lasan 0,01; 0,05; 0,1, 0,5 dan 1 V/s.

Laju ulas (V/s)

-9
Ko (1077 em/8)  Nitai ky (104 em/s)

K450 K550 K650

0,01 005 045 249 035
0,05 204 3,10 917 0,78
0,10 593 730 16,25 1,11
0,50 13,26 1648 43,14 248
1,00 29,66 36,40 77,11 3,50

Tabel 3: Fasa Zeolit dan Nilai ko yang dihasilkan pada suhu kalsinasi 450, 550, dan 650 °C.
Zeolit Fasa yang terbentuk ko pada lajuulas 1 V/s
(10—8 cm/s)
K450 bohmit, kuarsa 2,96
K550 natrolit, kristobalit, 3,64
stashovite, gamma-
alumina
K650 natrolit, kristobalit, 7,71
stashovite, gamma-
alumina
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