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Abstract

This study aims to investigate the possible utilization of silica (SiO2) and
silicon (Si) derived from rice husks as anode materials in lithium-ion
batteries (LIBs). SiO2 and Si have impressive theoretical capacities of 1965
and 4200 mAh/g, respectively. However, their direct use as LIBs anodes
faces challenges such as substantial volume changes during battery
charging and discharging, as well as low electrical conductivity.
Consequently, a common approach is to create nanostructures of 5iO2 and
Si, such as nanoparticles, nanowires, and nanotubes, and combine them
with conductive matrices like carbon-based materials. In this study, the
5i/5i02/C composite was synthesized from rice husks, taking into account
the mass ratio of 5i/SiOz to C. The process involved first separating SiO2 and
C from rice husks and then synthesizing the composite using the ball mill
method and activated molten salt aluminothermic reduction (AlCls/NaCl).
X-ray Diffraction (XRD) analysis confirmed the successful synthesis of the
composite, as indicated by characteristic peaks of the constituent
compounds. Scanning Electron Microscope (SEM) imaging showed non-
uniform morphology with varying particle sizes. Tests results demonstrated
that the Si/SiO2/C composite with a 3:1 ratio exhibited the most promising
performance as a LIB anode, maintaining a high capacity of 280.48 mAh/g
with a Coulombic Efficiency (CE) of 99% after 50 testing cycles. These
findings suggest that silica and silicon compounds derived from rice husks
hold great potential as efficient and durable anode materials for LIBs
applications.

Keywords: rice husk, silicon/silica/carbon composite, lithium ion battery.

potensi besar sebagai sumber bahan baku yang
murah dan berkelanjutan untuk LIBs. SP

energi  dan mengandung komponen penting seperti

permintaan baterai yang efisien dan ramah
lingkungan telah mendorong pengembangan
material anode baru untuk baterai ion litium
(LIBs). Dalam konteks ini, sekam padi (SP)
yang merupakan salah satu limbah pertanian
yang melimpah di Indonesia, dapat menjadi

selulosa (~33%), hemiselulosa (~26%), lignin
(~22%), silika (SiO2) (15-20%) dan beberapa
abul!  yang menjadikannya bahan yang
menjanjikan untuk sintesis material anode LIBs.
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Indonesia, sebagai salah satu negara produsen
padi terbesar di dunia, menghasilkan jutaan ton
padi setiap tahunnya. Dalam  proses
penggilingan padi, sekitar 20-22% dari total
produksi akan menghasilkan SP. Namun,
belum banyak penelitian yang mengkaji
potensi SP sebagai bahan baku untuk material
anode LIBs. Dalam hal ini, sintesis komposit
5i/S5i02/C dari SP menunjukkan potensi yang
menarik untuk digunakan sebagai material
anode yang memiliki kapasitas tinggi,
ketersediaan melimpah, dan biaya produksi
yang rendah.

Meskipun SiO: dan Si telah menarik perhatian
peneliti sebagai pengganti material anode grafit
pada LIBs, namun saat SiO2 dan Si digunakan
sebagai material anode akan terjadi perubahan
volume yang besar (100% hingga 300%) selama
proses litiasi dan delitiasi. Hal tersebut
menyebabkan rusaknya material aktif serta
terbentuknya lapisan solid electrolyte interphase
(SEI) yang tidak stabil, sehingga terjadi
penurunan secara drastis kapasitas anode SiO2
dan Si selama penggunaannyal®. Kelemahan
lainnya adalah material SiO2 dan Si memiliki
konduktivitas elektrik yang rendah (10
Siemen/cm) yang menjadi penghambat
pelepasan elektron dari elektrodel®. Dua
strategi yang paling umum digunakan untuk
mengatasi permasalahan tersebut adalah: (1)
mengembangkan nano struktur dari material
Si, seperti nanopartikel, nanowires, nanosphere,
nanotubes dan silika berpori; (2)
menggabungkan dengan matriks konduktif,
seperti material berbasis karbon dan logam
lainnya. Secara umum, ukuran yang kecil dan
material konduktif ~memainkan peranan
penting yang secara efektif akan mengurangi
ketegangan mekanik akibat volume ekspansi
dan meningkatkan kinetika elektrodel®.

Baru-baru ini, Wang et al., berhasil mensintesis
komposit nanopori Si/C melalui proses sintesis
satu tahap reduksi
magnesiotermik, SP digunakan sebagai sumber
Si dan CO2 menjadi sumber karbon!él. Komposit
ini memiliki kapasitas sebesar 681.8 mAh g
setelah melalui 100 siklus charging dan
discharging. Majeed et al, juga Dberhasil
mensintesis komposit Si/C dari SP dengan
metode reduksi aluminotermik dalam molten

menggunakan

salt. Komposit ini memiliki kapasitas sebesar
1309 mAh/g"l. Guo et al., berhasil mensintesis
C/SiO:2dari SP dengan kapasitas awal discharge
yang dihasilkan sebesar 673 mAh/g [
Penelitian-penelitian tersebut menunjukkan
bahwa SiO: dan Si dari SP dapat digunakan
sebagai bahan baku material anode LIBs.
Namun, masih belum adanya penelitian yang
membahas mengenai pengaruh perbandingan
massa Si/SiO:z terhadap C yang didapat dari SP
pada kinerja anode LIBs.

Tujuan dari penelitian ini adalah mensintesis
komposit  Si/S5i02/C dari SP dengan
memanfaatkan dua tahap sintesis yang
melibatkan pemisahan SiO: dan C terlebih
dahulu, dan diikuti oleh sintesis komposit
menggunakan metode ball mill dan reduksi
aluminotermik AlCl3/NaCl.
Penelitian ini mencoba melakukan variasi
perbandingan massa antara Si/SiO: terhadap

teraktivasi

karbon (C) dengan tujuan untuk mendapatkan
komposisi komposit yang optimal untuk
digunakan sebagai LIBs.

Metodologi Penelitian

Bahan kimia

Sekam padi yang digunakan berasal dari
rumah penggilingan daerah Ciwaringin Jawa
Barat. Etanol (CHsCH20H, 99.9%), asam sulfat
(H2504, 97%), asam klorida (HCL, 37%), natrium
hidroksida (NaOH, = 99%), serbuk aluminum
(AL, 2 99%), aluminum klorida anhidrat (AlCls,
> 98%) dan natrium klorida (NaCl, > 99.5%)
yang digunakan dalam penelitian ini diperoleh
dari Merck. Akuades yang digunakan
diproduksi oleh Laboratorium Kimia Fisik,
FMIPA Institut Teknologi Bandung.

Peralatan

Alat-alat gelas laboratorium meliputi: gelas
kimia 250 mL, gelas ukur 50 dan 100 mL, pipet
tetes, pengaduk dan alat gelas lainnya.
Penimbangan bahan dilakukan menggunakan
neraca analitik (Mettler Toledo AG 204).
Preparasi baterai dilakukan dalam glove box
(MTI, VGB-7HO), Karakterisasi struktur kristal
menggunakan Powder X-ray Diffraction (PXRD)
Rigaku Miniflex 600 dengan radiasi Cu-Ka (A =
154 A). Pemindaian morfologi sampel
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menggunakan scanning electron  microscopy
(SEM)  (Hitachi  SU3500,  10kV,  spot
intensity 40%). Sedangkan pengujian Galvano
Charge Discharge (GCD) (Neware, 0.01 -3 V vs.
Li/Li*). Pengujian sifat elektrokimia melalui

Voltammetry  (CV)  dan
Impedance  Spectra  (EIS)
dilakukan dengan Potensio-Galvanostat Gamry
Reference 3000.

metoda  Cyclic
Electrochemical

Prosedur penelitian

Ekstraksi Silika dan Karbon

Ekstraksi silika dan karbon pada penelitian ini
mengikuti prosedur yang telah dilakukan oleh
Hou et al., (2021) dan Xue et al., (2021) 01,%1. SP
yang telah dicuci hingga bersih kemudian
dihaluskan dan dihidrolisis pada suhu 180 °C
selama 4 jam menggunakan larutan etanol 70%
(perbandingan massa SP dan etanol 1:8).
Endapan yang dihasilkan dicuci menggunakan
akuades dan dikeringkan menggunakan oven
(80 °C selama 12 jam). Setelah itu, dimasukkan
ke dalam gelas kimia yang telah berisi asam
sulfat (5% v/v) dan diaduk menggunakan
magnetic stirrer selama 12 jam. Padatan ini
dicuci dengan akuades hingga netral yang
diberi label SP1.

SP1 yang dihasilkan direndam dalam larutan
NaOH (8% b/v) dengan perbandingan 1:7
kemudian direflux selama 4 jam. Padatan yang
dihasilkan diberi label SP2 dan filtrat yang
dihasilkan dimasukkan ke dalam gelas kimia,
kemudian diteteskan dengan larutan H2SOs 1
M sambil diaduk menggunakan magnetic stirrer
hingga pH-nya berubah dari 9 menjadi 5.
Endapan yang dihasilkan didiamkan selama
beberapa jam dan dikeringkan menggunakan
oven pada suhu 80 °C selama 12 jam, proses ini
menghasilkan serbuk SiOs.

SP2 yang dihasilkan dicuci menggunakan air
aquades dan dikeringkan. Sebanyak 4 g SP2
dicampurkan dengan 7.5 g NaCl dan 75 g
AlCls ditempatkan ke dalam wadah porselen
dan ditambahkan dengan 50 mL akuades
sambil diaduk menggunakan magnetic stirrer.
Setelah 6 jam, sampel dimasukkan ke dalam
oven pada 100 °C untuk menguapkan air dan
kemudian dipindahkan ke dalam tanur dan

dipanaskan pada suhu 800 °C selama 2 jam
(laju pemanasan 10 °C/menit). Setelah itu,
campuran karbon/garam direndam di dalam
air panas untuk menghilangkan garam
(filtrat2). Produk dicuci dengan laruan HCI 1M
dan air, kemudian dikeringkan di dalam oven
pada suhu 120 °C selama 12 jam, proses ini
menghasilkan serbuk C. Sebagai tambahan
garam dapat digunakan kembali dengan cara
mengevaporasi filtrat2.

Sintesis Komposit Si/SiO2/C

Sampel SiOz, Al, NaCl dan AICls dicampur dan
ditempatkan di dalam vial ball mill dengan
perbandingan massa 1: 0.5976: 2.6594: 6.6484 g
kemudian sebanyak 110 g bola Dbesi
dimasukkan ke dalam wadah tersebut,
selanjutnya vial ball mill diisi dengan gas argon
(Ar) dan ditutup rapat. Campuran tersebut
diball milling dengan kecepatan 350 rpm selama
2 jam, setelah selesai padatan yang dihasilkan
dipindahkan ke crucible boat dan dimasukkan
ke dalam tubular furnace pada suhu 250 °C
selama 8 jam dengan dialiri gas Ar. Hasil dari
proses pencampuran tersebut direndam dan
diaduk pada larutan HCl 1M pada suhu ruang
selama 12 jam, kemudian dilanjutkan dengan
penyaringan dengan penyaring buchner. Selama
proses penyaringan, sampel dibilas dengan
aquades hingga bebas ion klorida. Filtrat yang
dihasilkan direaksikan dengan larutan AgNOs
hingga tidak terbentuk endapan putih untuk
memastikan bahwa semua ion klorida telah
terbilas dari sampel. Selanjutnya sampel dibilas
menggunakan etanol dan diakhiri dengan
aquades. Setelah itu, campuran dikeringkan di
dalam oven vakum pada suhu 70 °C selama 12
jam, proses ini menghasilkan komposit 5i/SiO2.
Komposit Si/SiO: yang didapat kemudian
dicampurkan dengan C ke dalam vial ball mill
dengan perbandingan massa 2:1; 3:1 dan 5:1.
Selanjutnya campuran tersebut di-ball milling
dengan kecepatan 400 rpm selama 12 jam. Hasil
dari proses ini diberikan label Si/SiO2/C 2:1;
Si/SiO2/C 3:1 dan Si/SiO2/C 5:1.

Pengujian Elektrokimia

Pengujian elektrokimia dilakukan dengan alat
Galvano Charge Discharge (GCD) (Neware, 0.01 -
3 V vs. Li/Li*) dalam konfigurasi setengah sel
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baterai (tipe CR2032) seperti yang dilakukan
oleh Zheng et al., (2021)%. Pembuatan anode
dilakukan dengan cara ~mencampurkan
komposit Si/SiO2/C, asetilen black dan sodium
alginat dengan perbandingan massa 7: 1.5: 1.5
dengan bantuan pelarut N-metil-2-pirolidon
(NMP) untuk membentuk campuran slurry.
Selanjutnya, campuran tersebut dilapiskan
pada lembaran Cu dan dikeringkan pada suhu
80 °C selama 12 jam dalam keadaan vakum.
Setelah itu lembaran Cu dilubangi dengan
diameter 16 mm untuk mendapatkan anode.
Koin sel dibuat di dalam glove box yang dialiri
dengan gas Ar, elektrode referensi dan lawan
menggunakan Li chips, film Celgard 2400
digunakan sebagai separator. 1 M LiPF¢ dalam
1:1 (v/v) etilen karbonat: dimetil karbonat
(EC/DMC) sebagai elektrolit. cyclic
voltammetry CV didapatkan menggunakan alat
Potensio-Galvanostat Gamry Reference 3000
pada potensial 0.01-3.0 V dengan laju pindai
0.4 mV/s. Pengujian electrochemical impedance
spectra  (EIS) menggunakan alat Gamry
Reference 3000 pada frekuensi 100 kHz — 1 Hz.

Kurva

Hasil dan Diskusi

Karakterisasi Material

Struktur kristal material yang didapat dari
sekam padi dianalisa menggunakan PXRD,
seperti yang ditunjukkan pada Gambar 1. Pada
Gambar 1.a menunjukkan difraktogram dari C
dan SiOe. Difraktogram C menunjukkan dua
puncak yang lebar pada 20 = 23° dan 43°,
sedangkan  difraktogram senyawa  S5iO2
menunjukkan satu puncak yang lebar pada 20
= 22° Puncak-puncak tersebut menandakan
keadaan amorf pada C dan SiO: 6. Gambar
1.b menunjukkan difraktogram komposit
S5i/SiO2 hasil reduksi SiO2. Dari difraktogram
ini, terlihat terbentuknya 5 puncak Si pada 20 =
28.3% 47.18°% 56° 68.96° 76.22° yang sesuai
dengan referensi (RRUFF ID: R050145.1) dan
masih adanya puncak SiO: amorf pada 20 =
22°,

a. b. (111)
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Gambar 1. Diffraktogram senyawa a) C dan SiOz, b) komposit Si/SiO2 dan c) komposit Si/SiO2C

variasi perbandingan massa.
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Gambar 3. Hasil pemetaan EDS komposit 5i/SiO2/C a) 3:1, b) 2:1 dan c) 5:1
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Gambar 2.c  menunjukkan
komposit 5i/5i02/C
perbandingan massa. Difraktogram dari sampel
5i/5i02/C 2:1, 3:1 dan 5:1 memiliki perbedaan
pada intensitas puncak silikon yang dihasilkan.

Semakin banyak kandungan Si/SiOz terhadap C

difraktogram

dengan variasi

maka intensitas yang dihasilkan semakin
tinggi, hal ini menunjukkan semakin banyak
5i/5i0O2 yang terkandung dalam komposit maka
semakin tinggi kristalinitasnya dan semakin
besar ukuran kristalnya. Berdasarkan nilai full
width at half maximum dari puncak difraksi (111)
dan setelah dihitung menggunakan persamaan
scherrer, ukuran kristal yang didapatkan pada
masing-masing variasi secara berturut-turut
adalah 14 nm, 15 nm dan 20 nm. Dari data
tersebut membuktikan bahwa pada penelitian
ini telah berhasil komposit
S5i/Si0/C  yang dengan penelitian
sebelumnyal6l 711101,

mensintesis
sesuai

Karakterisasi SEM menunjukkan morfologi dari
komposit Si/SiO2/C yang disintesis. Dari
Gambar 2 (ab dan c) menunjukkan bahwa
komposit  5i/S5i02/C  memiliki  morfologi
berbentuk butir yang tidak beraturan, selain itu
juga hasil analisa SEM ini mengkonfirmasi

a.304 —— Siklus 1
b —— Siklus 2
190,34 mAh/
25 T sikius 3
—— Siklus 4
§ 2,04 Siklus 5
g.' 50 mA/g
s 151 ICE = 37,66 %
s" Irreversible Capacity = 62,34 %
= 1,04
0,51 505,36 mAh/g
1)
0,04

0 100 200

300

400 500

Kapasitas jenis (mAh/g)

C.

Tegangan (V)

bahwa komposit Si/SiO2/C yang dihasilkan
dalam penelitian ini dalam ukuran nano (150
nm-830 nm). Ukuran nano pada sampel ini
diharapkan dapat mengurangi jarak transpor
elektron, ion Li* serta perubahan volume ketika
proses charge/discharge berlangsung.

5i/Si02/C

massa

Pemetaan EDS pada komposit
dengan  variasi ~ perbandingan
ditunjukkan pada Gambar 3. Pemetaan EDS ini
bertujuan untuk melihat sebaran dari Si, O dan
C serta ada atau tidaknya pengotor yang
dihasilkan dari proses sintesis pada komposit
5i/5i02/C yang dihasilkan. Hasil pemetaan ini,
mengkonfirmasi penyebaran yang merata dari
Si, O dan C dalam ketiga komposit, serta
mengkonfirmasi tidak adanya pengotor Al dan
Fe dari proses reduksi dan milling.

Analisa Sifat Elektrokimia

Pada Gambar 4 menunjukkan hasil pengujian
setengah sel baterai komposit Si/SiO2/C variasi
perbandingan massa selama 5 siklus pada
densitas arus 50 mAh/g.

3,01

2,54

ICE=44,45%
Irreversible Capacity = 55,55 %

b. 3,0 —— Siklus 1
2;0 26 mAh/ Slkluy 2
254 COmANG L siklus 3
2 Siklus 4|
p= 2,0 4 Siklus 5
g, 50 mA/g
c 154
% ICE = 42,27 %
A Irreversible Capacity = 57,73 %
F 10
0,51
663,09 mAh/g
1
0,0 1
100 0 100 200 300 400 500 600 700
Kapasitas jenis (mAh/g)
—— Siklus 1
A —— Siklus 2
121,73 mAh/g sSiklus 3
—— Siklus 4|
Siklus 5
50 mA/g

273,84 mAh/g
\

0 50 100

150 200 250 300

Kapasitas Jenis (mAh/g)

Gambar 4. Kurva GCD komposit Si/SiO2/C a) 2:1, b) 3:1 dan c) 5:1
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Dari data tersebut dapat diketahui kapasitas
jenis awal discharge/charge dari komposit
Si/5i02/C 2:1; 3:1 dan 5:1 berurutan sebesar:
505.36/190.34 mAh/g; 663.09/280.26 mAh/g dan
273.84/121.73 mAh/g. ICE yang didapat dari
komposit Si/SiO2/C 2:1; 3:1 dan 5:1 secara
berurutan sebesar 37.66%; 42.27%; 44.45% dan
irreversible capacity sebesar 62.34%; 42.27% dan
55.55%. Pada penelitian ini, didapat nilai ICE
yang masih rendah (37-44%) jika dibandingkan
dengan penelitian yang dilakukan oleh Zheng
et al., (2021) ¥l dengan menggunakan material
anode yang sama (54%). Hal ini disebabkan
karena komposit Si/SiO2/C yang disintesis
memiliki kandungan SiO: yang dominan
dibandingkan dengan Si, sehingga ketika
proses discharging berlangsung litium (Li)
bereaksi dengan SiO: seperti pada reaksi
berikut [11:

Si0, + 2Li + 3%5 Li > %Li4Si04 + %Limsl' 1)

SiO:2 yang berada pada komposit Si/SiO2/C akan
bereaksi dengan Li membentuk LisSiOs yang
tidak reaktif, sehingga tidak dapat kembali ke
keadaan semula. Hal tersebut yang
menyebabkan terbentuknya SEI film di
permukaan anode yang menyebabkan nilai ICE
rendah dan capacity irreversible menjadi besar.
Namun, LisSiOs yang terbentuk dari reaksi di
atas juga memiliki keuntungan yaitu dapat
bertindak sebagai lapisan buffer yang dapat
mencegah perubahan volume ekspansi dari
material aktif Si "] serta memberikan kapasitas
tambahan pada anode dengan
menghasilkan senyawa Lis7Si. Dari  ketiga
komposisi komposit yang dihasilkan pada

baterai

penelitian ini, didapatkan bahwa komposit
5i/5i02/C 3:1 memiliki kinerja anode yang lebih
baik dibandingkan dengan 2 komposisi
lainnya. Meskipun nilai ICE komposit 5i/5i02/C
3:1 lebih rendah dibandingkan dengan 5:1,
namun perbedaannya tidak terlalu signifikan.
Jika dilihat dari kapasitas jenis yang dihasilkan,
komposit Si/SiO2/C 3:1 memiliki kapasitas jenis
2,3x dibandingkan dengan komposit 5:1 dan
1,5x jika dibandingkan dengan komposit 2:1.

Untuk menentukan kinerja anode komposit
5i/Si02/C pada laju densitas arus tinggi,
dilakukan variasi densitas arus dari 50, 100,
200, 500 dan 1000 mAh/g yang ditunjukkan
pada Gambar 5. Kapasitas jenis charging yang
didapat dari ketiga variasi anode adalah
sebagai berikut: Si/Si02/C 2:1 (224.08; 173.61;
126.59; 81.16 dan 57.7 mAh/g); Si/SiO2/C 3:1
(280.69; 214.19; 167; 121.57 dan 94.1 mAh/g);
Si/Si0:/C 5:1 (143.83; 81.66; 56.62; 34.35 dan
20.61 mAh/g). Selain itu, setelah densitas arus
dikembalikan ke 200 mAh/g, kapasitas jenis
charging dari masing-masing anode didapatkan
sebesar 116.04; 165.59 dan 50.86 mAh/g. Hasil
tersebut menunjukkan retensi kapasitas yang
tinggi dari ketiga variasi anode komposit
Si/Si0:/C (91.66% (2:1); 99.16% (3:1); 89.84%
(5:1)). Dari kurva ini juga dapat dilihat bahwa
pada 5 siklus pertama terjadi kenaikan CE yang
signifikan (55.16% ke 92.95% (2:1); 47.76% ke
95.34% (3:1); 44.45% ke 94.11% (5:1)), dan
meningkat secara bertahap hingga mencapai
99% pada siklus ke-30 untuk semua variasi. Hal
ini menandakan struktur internal yang stabil
untuk penggunaan siklus yang panjang dan
menunjukkan reversibilitas elektrokimia yang
baik dari ketiga variasi anode Si/SiO2/C. Selain
itu, hasil di atas menunjukkan bahwa ukuran
nano serta senyawa LisSiOs yang terbentuk
pada saat reaksi reduksi S5iO2 dapat mencegah
terjadinya perubahan volume material aktif Si
selama proses charging dan discharging.

Selanjutnya untuk memperkuat hasil di atas,
telah dilakukan analisa kinerja siklus dari
ketiga variasi material anode Si/SiO2/C yang
diuji GCD selama 50 siklus dengan densitas
arus 100 mAh/g yang ditunjukkan pada
Gambar 6. Hasil analisa dari masing-masing
variasi komposit dapat mempertahankan
kapasitas jenis sebesar: 280.48 (3:1); 153.8 (2:1)
dan 76.35 mAh/g (5:1), dengan retensi kapasitas
sebesar 44.98% (3:1), 22.21% (2:1) dan 27.97%
(5:1). Dari data tersebut dapat diketahui bahwa
terjadi peningkatan kinerja anode pada
perbandingan massa 2:1 ke 3:1 dan terjadi
penurunan kinerja pada perbandingan 5:1.
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Gambar 5. Kurva GCD komposit Si/SiO2/C variasi densitas arus a) 2:1, b) 3:1 dan c) 5:1
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Penurunan kinerja tersebut dapat disebabkan
karena pada Si/5i02/C 5:1 memiliki kandungan
5i/S5i02 yang sangat dominan sehingga LisSiOs
yang terbentuk lebih banyak menimbulkan
adanya kapasitas irreversibel yang tinggi akibat
film SEI yang terbentuk lebih tebal
dibandingkan dengan komposisi lainnya.

Untuk melihat proses yang terjadi selama
chargeldischarge pada setengah
dilakukan analisa CV pada masing-masing
variasi anode Si/SiO2/C. Gambar 7 a, d, g
menunjukkan kurva hasil analisa CV komposit

sel baterai

5i/5i02/C variasi perbandingan massa pada laju
pindai 0.4 mV/s selama 3 siklus. Kurva CV
yang didapat dari ketiga variasi perbandingan
massa komposit Si/SiO2/C menunjukkan tipe
kurva karbon amorf yang ternyata sesuai

dengan penelitian yang dilakukan oleh Hou et
al., (2021) M. Pada laju pindai katodik (discharge)
pada kurva CV semua perbandingan massa
menunjukkan adanya puncak pada 0.3-1.2 V
yang hanya muncul pada siklus pertama. Hal
tersebut merupakan kontribusi
pembentukan SEI dan dekomposisi dari
elektrolit. Puncak katodik di bawah 0.25 V
dapat diidentifikasi sebagai proses litiasi dari
ion Li* menjadi alloy LixSil'¥! dan litiasi ion Li*

dari

ke dalam lapisan atau pori karbonl!l. Laju
pindai anodik (charge) terdapat puncak oksidasi
pada 0.2-0.5 V pada ketiga sampel. Puncak
tersebut adanya proses
deinterkalasi ion Li* dari material aktif. Berikut
reaksi interkalasi dan deinterkalasi ion Li*
dalam material aktif C dan Si pada komposit
5i/5i0»/C 0121;

mengindikasikan

234

DOIL: https://doi.org/10.25077/jrk.v14i2.624


https://doi.org/10.25077/jrk.v12i2.383

Vol. 14, No. 2, September 2023

J. Ris. Kim.

Grafit : Li,Cs & LiCe + xLi* + xe~ 4)

()

Si : Lizy5Si © Liz5_,Si+ xLi* + xe”

Gambar 7 b, e, h menunjukkan kurva CV pada
variasi laju pindai dari 0.4 V — 1.2 V pada ketiga
sampel material anode Si/SiO2/C. Dari kurva
ini, ketiga sampel material anode Si/SiO2/C
menunjukkan adanya puncak reduksi di 1.8 V
pada laju pindai yang tinggi atau setelah 3
siklus pada setengah sel baterai. Hal tersebut
menunjukkan adanya reaksi SiO: dengan ion
Li* untuk membentuk senyawa intermetalik
Lis7sSi  seperti  yang  telah
sebelumnya. Selain itu juga, analisa variasi laju
pindai ini bertujuan untuk mengetahui kinetika
pada anode material aktif yang dapat dihitung
menggunakan persamaan berikut!':
i=av’

dijelaskan

(6)

logi=1Iloba+blogv (7)

dengan i adalah densitas arus yang dihasilkan
dari puncak reaksi reduksi dan oksidasi, v
adalah laju pemindaian, a dan b adalah
parameter yang dapat diatur. Gambar 7 ¢, f, i
merupakan plot log i vs log v pada anode
material  Si/SiO2/C  2:1; 3:1; dan 5:1,
menunjukkan nilai b secara berurutan 0,75; 0,73
dan 0,84. Dari hasil tersebut diketahui bahwa

merupakan transisi dari proses kontrol difusi
dan kontrol permukaan!’®. Semakin mendekati
nilai 1 maka kontrol permukaan semakin
dominan dibandingkan dengan kontrol difusi.
Oleh Kkarena 5i/5i02/C  5:1
memiliki kapasitas yang paling rendah jika

itu  komposit

dibandingkan dengan kedua komposit lainnya.
Kapasitas jenis yang didapat pada penelitian ini
masih rendah dibandingkan dengan penelitian-
penelitian sebelumnya. Hal ini disebabkan oleh
ion Li* yang tersimpan pada material aktif
hanya berpusat pada permukaan dan hanya
sebagian yang dapat terdifusi ke dalam
material aktif.

Pengujian EIS dilakukan untuk mempelajari
resistansi dan karakteristik reaksi elektrokimia
pada anode Si/SiO2/C sebelum dan sesudah 30
siklus. Pada penelitian kali ini, fitting sirkuit
ekuivalen pada rangkaian setengah sel hasil
analisa EIS berfokus pada elektrode kerja yaitu
anode Si/SiO2/C, sedangkan Li chips berperan
sebagai elektrode lawan dan elektrode acuan.
Gambar 8 menunjukkan plot Nyquist yang
memberikan informasi mengenai resistansi bulk
(Rv) (gabungan dari resistansi pengumpul arus,
resistansi elektrolit dan resistansi separator!'4),
resistansi SEI (Rse), resistansi transfer muatan
(Ret) dan difusi ion (Warburg, W).

kinetika anode material aktif Si/SiO2/C
160 500
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Gambar 8. Plot Nyquist hasil percobaan EIS komposit 5i/SiO2/C a) sebelum dan b) setelah 30 siklus
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Tabel 1. Hasil fitting EIS komposit Si/SiO2/C perbandingan variasi massa

5i/Si02/C (2:1) 5i/Si02/C (3:1) Si/Si02/C (5:1)
Parameter sebelum sesudah sebelum Sesudah sebelum sesudah
siklus siklus siklus siklus siklus siklus
Re (Q) 10.35 149.4 8.256 38.22 5.041 9.702
Reei () - 96.67 115.2 234.9 131.5 225.4
Ret (Q) 413.6 1052.9 442.8 473.5 7929 37350

SWU3500 5.00kV 5.5mm x500.SE

Gambar 9. Hasil analisa SEM anode Si/SiO2/C a) sebelum dan b) sesudah 30 siklus

Pada plot Nyquist tersebut dapat dilihat bahwa
terdapat setengah lingkaran di daerah
frekuensi tinggi dan garis lurus dengan sudut <
90° pada frekuensi yang lebih rendah. Setengah
lingkaran tersebut merupakan gabungan dari
Rsei dan Re, Ro ditunjukkan oleh jarak antara
ujung setengah lingkaran dengan sumbu y
sedangkan garis lurus tersebut merupakan
Warburg.

Hasil fitting sirkuit ekuivalen pada plot Nyquist
ditunjukkan pada Tabel 1, dari tabel tersebut
dapat dilihat bahwa terdapat kenaikan nilai Re
sebelum dan sesudah 30 siklus yang dilakukan
pada ketiga material anode Si/SiO2/C variasi
massa. Kenaikan nilai Rb disebabkan oleh
penipisan elektrolit dan terbentuknya retakan
mikro dalam partikel. Selanjutnya, nilai Rsei
dan Re dari ketiga material anode Si/SiO./C
juga mengalami kenaikan. Naiknya nilai Rsei
menandakan selama proses charging/discharging
terbentuk SEI di permukaan material aktif,

yang dibuktikan dari hasil analisa SEM
sebelum dan sesudah GCD (Gambar 9). Hasil
SEM tersebut memperlihatkan setelah proses
GCD dilakukan pada material anode Si/SiO2/C,
pori-pori yang terdapat pada anode Si/5i02/C
berkurang akibat adanya lapisan SEI yang
terbentuk.

Dari ketiga anode Si/SiO2/C variasi massa,
anode Si/Si02/C 3:1 memiliki nilai Re yang
paling rendah setelah 30 siklus charge/discharge
dilakukan. Hal tersebut menandakan bahwa
transfer muatan ke dalam material aktif pada
anode ini masih lebih mudah dibandingkan
dengan kedua anode lainnya. Oleh karena itu,
kapasitas jenis yang dihasilkan oleh anode
5i/S5i02/C 3:1 lebih tinggi dibandingkan dengan
2:1 dan 5:1.
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Kesimpulan

Komposit Si/SiO2/C telah berhasil disintesis
dengan perbandingan massa Si/SiO: terhadap
C 2:1; 3:1 dan 5:1 hal tersebut dapat dilihat dari
masing-masing komponen
pembentuk pada difraktogram komposit
5i/Si02/C. Kandungan Si/SiO:2 dalam komposit
5i/Si02/C  dapat mempengaruhi
partikel, kristalinitas dan kinerja baterai yang
dihasilkan. Semakin tinggi kandungan Si/SiO2
maka ukuran partikel dan kristalinitas akan

munculnya

ukuran

semakin besar. Namun untuk kinerja baterai
menyebabkan timbulnya kapasitas
irreversible yang tinggi akibat terbentuknya
senyawa LisSiOs pada

akan
permukaan anode
baterai. Pada penelitian kali ini didapatkan
komposisi optimum pada perbandingan Si/SiO2
terhadap C 3:1. Hal ini ditunjukkan dari inisial
kapasitas jenis (635 mAh/g), retensi kapasitas
(44.98%) serta berhasil mempertahankan
kapasitas sebesar 280 mAh/g setelah 50 siklus
yang lebih tinggi dibandingkan dengan dua
komposisi lainnya.
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