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INTISARI

Indonesia merupakan negara penghasil padi terbesar keempat di dunia dan
menyebabkan sekam padi dari tahun ke tahun tersedia dalam jumlah yang berlimpah. Sekam
padi adalah limbah biomassa yang berpotensi untuk dijadikan sebagai bahan baku
pembuatan karbon aktif karena memiliki kandungan selulosa, hemiselulosa, serta lignin
yang tinggi. Karbon aktif merupakan material karbon dengan struktur permukaan berpori
dan memiliki luas permukaan yang tinggi. Karbon aktif telah diaplikasikan dalam berbagai
kebutuhan industri seperti pemurni air limbah metilen biru, penghilangan ion logam berat
dan beracun, dan sebagai elektroda superkapasitor. Pada penelitian ini, karbon aktif akan
disintesis dari limbah sekam padi dan diproses menjadi komposit karbon sulfur yang
kemudian akan dimanfaatkan sebagai katoda pada baterai litium-sulfur.

Sintesis karbon aktif dalam penelitian ini dilakukan dalam 2 tahap. Tahap pertama
adalah karbonisasi hidrotermal dan tahap kedua adalah aktivasi kimia. Tahap sintesis karbon
aktif dimulai dengan tahap persiapan sekam padi melalui proses pencucian, pengeringan,
dan pengecilan ukuran. Karbonisasi hidrotermal dilakukan dengan pemanasan pada 200°C
selama 24 jam dalam reaktor autoklaf dan akan menghasilkan hydrochar yang akan
dilanjutkan dengan aktivasi menggunakan H3POs atau KOH pada 900°C selama 1 jam
dengan variasi rasio massa hydrochar terhadap aktivator adalah 1:2 dan 1:4. Karbon aktif
yang dihasilkan kemudian akan dianalisis morfologi, komposisi dan kristalinitasnya.
Komposit karbon sulfur akan disintesis dengan mencampurkan karbon aktif dengan sulfur
pada rasio massa 1:3 dengan metode melt diffusion. Karakterisasi terhadap karbon aktif dan
karbon sulfur pada penelitian ini menggunakan metode SEM-EDS dan XRD.

Metode karbonisasi hidrotermal dan aktivasi kimia terhadap biomassa sekam padi
dapat menghasilkan karbon aktif dengan komposisi karbon 90-92%. Peningkatan rasio
activating agent akan menghasilkan karbon aktif dengan morfologi permukaan yang lebih
berpori. Activating agent KOH akan menghasilkan perolehan massa karbon aktif yang lebih
sedikit, struktur lebih amorf serta morfologi permukaan yang lebih berpori jika dibandingkan
dengan HsPO4. Keempat sampel karbon aktif yang diperoleh menunjukkan struktur amorf
yang dibuktikan oleh hasil analisis XRD dengan puncak difraksi (26) pada 24° dan 43°.
Metode difusi lebur dalam sintesis komposit karbon sulfur terhadap sampel HAC-K4
menghasilkan karbon dengan komposisi yang didominasi oleh sulfur serta hasil analisis
XRD dengan puncak-puncak tinggi dan tajam yang menyerupai profil XRD sulfur murni.

Kata kunci ~ : Aktivasi kimia, karbon aktif, komposit karbon sulfur, sekam padi.
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ABSTRACT

Indonesia is the fourth largest rice producing country in the world and causes rice
husks to be available in abundance from year to year. Rice husk is a biomass waste that has
the potential to be used as raw material for making activated carbon because it has high
cellulose, hemicellulose, and lignin content. Activated carbon is a carbon material with a
porous surface structure and has a high surface area. Activated carbon has been applied in
various industrial needs such as purification of methylene blue wastewater, removal of heavy
and toxic metal ions, and as supercapacitor electrodes. In this research, activated carbon
will be synthesized from rice husk waste and processed into carbon sulfur composite which
will then be used as cathode in lithium-sulfur battery.

The synthesis of activated carbon in this study was carried out in 2 stages. The first
stage is hydrothermal carbonization and the second stage is chemical activation. The
activated carbon synthesis stage begins with the preparation of rice husks through a
washing, drying, and size reduction process. Hydrothermal carbonization is carried out by
heating at 200°C for 24 hours in an autoclave reactor and will produce hydrochar which
will be followed by activation using H3PO4 or KOH at 900°C for 1 hour with variations in
the mass ratio of hydrochar to activator are 1:2 and 1:4. The resulting activated carbon will
then be analyzed for morphology, composition and crystallinity. Carbon sulfur composites
will be synthesized by mixing activated carbon with sulfur at a mass ratio of 1:3 by melt
diffusion method. Characterization of activated carbon and carbon sulfur in this study using
SEM-EDS and XRD methods.

Hydrothermal carbonization method and chemical activation of rice husk biomass
can produce activated carbon with a carbon composition of 90-92%. Increasing the ratio of
activating agent will produce activated carbon with a more porous surface morphology.
Activating agent KOH will produce less mass of activated carbon, more amorphous
structure and more porous surface morphology when compared to H3PO4. The four
activated carbon samples obtained showed an amorphous structure as evidenced by the
results of XRD analysis with diffraction peaks (260) at 24° and 43°. Melting diffusion method
in the synthesis of carbon-sulfur composites on HAC-K4 samples produced carbon with a
composition dominated by sulfur and XRD analysis results with high and sharp peaks
resembling the XRD profile of pure sulfur.

Keywords: Chemical activation, activated carbon, carbon sulfur composite, rice husk.
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BAB I
PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang

Padi merupakan tanaman beras yang menjadi makanan pokok untuk mayoritas
penduduk di dunia terutama benua Asia. Negara Indonesia memiliki peranan penting dalam
produksi padi dengan produksi pada tahun 2020 mencapai 54.649.202 ton. Hasil tersebut
mengalami kenaikan 0,08% dari tahun sebelumnya dengan penghasilan per tahun
54.604.033 ton (Badan Pusat Statistik, 2020). Hasil tersebut memastikan kedudukan
Indonesia sebagai penghasil padi terbesar keempat di dunia setelah China, India, dan
Bangladesh (Statista, 2021). Dalam proses pengolahan padi menjadi beras akan
menghasilkan produk samping berupa sekam padi. Sekam padi merupakan limbah dari
produksi padi dan diperoleh dengan perbandingan massa padi terhadap sekam padi adalah 1
: 0,24 (Cha, 2013). Berdasarkan perbandingan tersebut, maka penghasilan 54 juta ton padi
akan menghasilkan sekitar 13 juta ton sekam padi setiap tahunnya. Namun, limbah padi yang
sangat melimpah ini masih belum dimanfaatkan dengan optimal. Selama ini, sekam padi
hanya dimanfaatkan sebagai bahan bakar pembuatan batu bata, bahan bakar, dan bahan baku
pupuk organik (Oramas, 2016).

Pemanfaatan yang belum optimal membuka peluang untuk berbagai penelitian yang
berupaya memanfaatkan sekam padi, salah satunya sabagai bahan alternatif dalam
pembuatan karbon aktif (Febryanti dkk., 2013). Berdasarkan penelitian-penelitian yang
sudah dilakukan, karbon aktif berpotensi dimanfaatkan dalam aplikasi-aplikasi industri
seperti pemurni air limbah metilen biru (Riyanto dkk., 2017), penghilangan ion logam berat
dan beracun seperti Cr(V1) (Sugashini dan Begum, 2015), elektroda superkapasitor (Le Van
dan Luong Thi Thu, 2019), dan sebagai bahan komposit karbon sulfur untuk katoda baterai
litium-sulfur (Zhao dkk., 2015).

Baterai Litium-Sulfur adalah baterai yang terdiri dari anoda berupa logam litium
titanat dan katoda berupa sulfur (Samaniego dkk., 2017). Kombinasi dari logam litium titanat
dengan kapasitas spesifik teoritis 3830 mAh/g sebagai anoda dan unsur sulfur dengan
kapasitas spesifik teoritis 1675 mAh/g sebagai katoda dalam baterai dapat menghasilkan
energi spesifik yang tinggi sebesar 2600 Wh/kg. Nilai tersebut lebih tinggi dari baterai
litium-ion dengan kapasitas spesifik dibawah 600 Wh/kg (Zhao dkk., 2016). Sulfur dapat

dijadikan pilihan yang menarik sebagai bahan katoda untuk baterai litium karena memiliki
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kapasitas spesifik teoritis yang tinggi, ketersediaan yang berlimpah dan tidak beracun
(Samaniego dkk., 2017).

Namun, penggunaan sulfur masih mengalami tantangan karena konduktivitas sulfur
yang rendah (5x10%° S/cm) sehingga mengurangi kinetika reaksi elektrokimia dan terjadinya
ekspansi volume yang besar selama reaksi Sg menjadi Li.S (Bai dkk., 2019). Tantangan
lainnya adalah pembentukan polisulfida yang dapat bereaksi dengan anoda menyebabkan
korosi pada logam Litium (Bai dkk., 2019). Polisulfida juga akan terus menerus bermigrasi
ke katoda membentuk polisulfida dengan rantai yang lebih panjang sehingga menyebabkan
penurunan kapasitas dan efisiensi Coulomb (Robinson dkk., 2021). Namun, penambahan
bahan fungsional seperti karbon aktif ke dalam katoda sulfur dapat meminimalisir
permasalahan tersebut. Bahan fungsional tersebut dapat memberikan peningkatan retensi
kapasitas dengan meningkatkan konduktivitas listrik, meningkatkan interaksi fisik/kimia,
dan menyediakan ruang kosong untuk melawan ekspansi volume. (Robinson dkk., 2021)

Karbon aktif itu sendiri didefinisikan sebagai suatu senyawa amorf yang diperoleh
dari proses pembakaran atau dekomposisi termal berbagai substansi yang mengandung
karbon dan menghasilkan tingkat porositas dan luas permukaan yang tinggi (Bansal dan
Goyal, 2005). Limbah sekam padi dapat dimanfaatkan sebagai bahan baku pembuatan
karbon aktif karena memiliki kandungan lignoselulosa yang tinggi (Novia dkk., 2014).
Selain itu, limbah sekam padi tersedia dalam jumlah yang berlimpah sehingga harganya jauh
lebih murah dan juga dapat dijadikan alternatif yang lebih ramah terhadap lingkungan
dibandingkan dengan bahan baku batu bara yang merupakan bahan bakar tak terbarukan,
tidak ramah lingkungan, penyebab polusi dan efek rumah kaca, dan harganya yang cukup
mahal.

Karbonisasi adalah tahap konversi prekursor (biomassa) menjadi suatu padatan
dengan kandungan karbon tinggi yang disebut char. Karbonisasi hidrotermal adalah
karbonisasi yang prosesnya meliputi pemanasan di bawah 300°C menggunakan media H.O
bertekanan dan menghasilkan produk berupa hydrochar (Kambo dan Dutta, 2015). Setelah
melalui tahap karbonisasi, karbon aktif kemudian dilanjutkan dengan tahap aktivasi.
Aktivasi bertujuan untuk menghilangkan senyawa pengotor seperti tar yang melekat pada
pori-pori karbon aktif sehingga luas permukaan dari karbon aktif akan meningkat (Pierson,
1993). Aktivasi yang dilakukan adalah aktivasi kimia dimana tahap ini memanfaatkan reaksi
kimia karbon aktif dari hasil karbonisasi dengan zat kimia (activating agent) yang dapat

meningkatkan perolehan luas permukaan (Hui dan Zaini, 2015).



Sintesis karbon aktif dari sekam padi dilakukan melalui 2 tahap yaitu karbonisasi
hidrotermal dan aktivasi kimia. Karbonisasi hidrotermal dilanjutkan dengan tahap aktivasi
kimia yang menggunakan activating agent berupa KOH atau H3PO4 dengan rasio massa
hydrochar terhadap activating agent adalah 1:2 dan 1:4. Tahap lebih lanjut adalah sintesis
komposit karbon sulfur dengan cara mencampurkan karbon aktif dengan sulfur
menggunakan metode difusi lebur. Fokus pada penelitian ini adalah proses sintesis karbon
aktif dengan variasi rasio karbon aktif ternadap activating agent. Selanjutnya, pengaruh
berbagai variasi terhadap karakteristik karbon aktif dan komposit karbon sulfur yang

dihasilkan akan diteliti secara lebih spesifik.

1.2 Tema Sentral

Sekam padi merupakan limbah biomassa yang dapat dimanfaatkan sebagai bahan
baku pembuatan karbon aktif karena memiliki kandungan lignoselulosa yang tinggi. Karbon
aktif dapat diproses lebih lanjut menjadi komposit karbon sulfur yang dapat dimanfaatkan
sebagai katoda dalam baterai litium-sulfur. Sintesis karbon aktif dilakukan dengan melalui
tahap karbonisasi hidrotermal dan aktivasi kimia menggunakan activating agent HzPO4 atau
KOH. Selanjutnya karbon aktif diubah menjadi komposit karbon sulfur melalui proses difusi
lebur. Karbon aktif dan komposit karbon sulfur akan dikarakterisasi dengan metode SEM-
EDS dan XRD.

1.3 Identifikasi Masalah

Identifikasi masalah yang menjadi latar belakang dalam penelitian ini adalah sebagai
berikut.

1. Bagaimana pengaruh metode karbonisasi hidrotermal dan aktivasi kimia terhadap
karakteristik (morfologi permukaan, struktur, komposisi atomik dan kristalinitas) dari
produk karbon aktif yang dihasilkan?

2. Bagaimana pengaruh variasi penggunaan activating agent dalam tahap aktivasi kimia
terhadap karakteristik (morfologi permukaan, struktur, komposisi atomik dan
kristalinitas) dari produk karbon aktif yang dihasilkan?

3. Bagaimana pengaruh rasio antara massa hydrochar dengan activating agent (KOH
atau H3PO4) dalam tahap aktivasi kimia terhadap karakteristik (morfologi permukaan,
struktur dan komposisi atomik) dari produk karbon aktif yang dihasilkan?

4. Bagaimana hasil karakterisasi (struktur, komposisi atomik dan Kkristalinitas) dari

komposit karbon sulfur yang dihasilkan?



1.4 Premis

Berbagai sintesis karbon aktif dari biomassa dengan menggunakan activating agent berupa H3sPO4 dan KOH telah dilakukan oleh

beberapa pihak. Hasil dari penelitian beserta variasi yang dilakukan akan disajikan pada Tabel 1.1 dan 1.2

Tabel 1.1 Variasi percobaan dengan luas permukaan karbon aktif yang dihasilkan

Temperatur Rasio Temperatur Luas
No. Biomassa Karbonisasi  Karbonisasi Aktivasi : L Permukaan Pustaka
activator Aktivasi (°C) 9
(C) (m</g)
. 600 1474 (J. Chen
1 Tongkol Jagung HTC 250 (4h) H3PO4 1:3 200 1459 dkk., 2017)
_ 800 1368 (Shi dkk.,
2 Sukrosa HTC 180 (8h) H3PO4 1:1,7 900 1939 2019)
. 180 (6h) _ 1673 :
3 Tangkai Mawar HTC 210 (6h) H3PO4 1:3 450 1792 (Si, 2019)
180 (8h) 1:3 2810 Wu dkk
4 Shengli Lignite HTC 200 (8h) KOH 1:3 800 3069 (2317) N
1:4 3162
1:3 2296
250 (2h) 1:6 2645 i
5 Selulosa HTC KOH ' 700 (Sermyagina
250 (4h 1:3 2494 dkk., 2020)
(4n) 1:6 2580
) 1:3 800 2710 (MacDermid-
6 Rumput Jujun HTC 180(10h) KOH 13 900 2338 Watts dkk.,
2021)
Tandan Kosong 1:2 1031 (Lauwira,
7 Kelapa Sawit HTC 200 (24h) KOH 13 900 1159 2021)




Tabel 1.2 Variasi percobaan dengan kapasitas adsorpsi karbon aktif yang dihasilkan

Temperatur Rasio Temperatur Kapasitas
Biomassa Karbonisasi Karl:zonlsam Aktivasi activator  Aktivasi (°C) Adsorpsi Pustaka
(°C) (mg/g)

Kulit Bawang L3 013 (Prijadi
ulit Baw. . ,
Bombay HTC 200 (24h) KOH 1:4 800 66,2 2020)

1:5 50,6
1:3 59,6 .
Kulit Kentang HTC 200 (24h) KOH 1:4 800 194,7 ( sggg)ra,

1:5 188,7




1.5

1.6

1.7

Hipotesis

Dalam penelitian yang akan dilakukan dapat diusulkan beberapa hipotesis seperti
berikut. Metode sintesis karbon aktif dengan karbonisasi hidrotermal dan aktivasi
kimia akan menghasilkan karbon aktif dengan morfologi permukaan yang berpori,
struktur karbon yang amorf serta kristalinitas yang rendah. Selain itu, terdapat
pengaruh dalam variasi activating agent yang digunakan dimana activating agent
KOH dapat menghasilkan karbon aktif dengan luas permukaan yang lebih besar,
morfologi permukaan yang lebih berpori, struktur lebih amorf dan kristalinitas yang
lebih rendah dibandingkan activating agent HsPO4. Peningkatan rasio dari activating
agent dalam tahap aktivasi kimia juga akan memperoleh morfologi permukaan yang
lebih berpori, pori-pori yang lebih terbuka dan komposisi unsur C yang lebih tinggi.
Selanjutnya, tahap sintesis komposit karbon sulfur dengan metode difusi lebur akan
menghasilkan morfologi permukaan berpori yang telah tertutup dengan sulfur dan

kristalinitas yang tinggi.

Tujuan Penelitian

Tujuan dari dilakukannya penelitian ini adalah sebagai berikut.

. Mengetahui pengaruh karbonisasi hidrotermal dan aktivasi kimia dengan activating

agent (HsPO4 dan KOH) terhadap karakteristik (morfologi permukaan, struktur,

komposisi atomik dan kristalinitas) dari produk karbon aktif yang dihasilkan.

. Membandingkan pengaruh variasi activating agent KOH dan H3PO. dalam tahap

aktivasi kimia terhadap karakteristik (morfologi permukaan, struktur, komposisi
atomik dan kristalinitas) dari produk karbon aktif yang dihasilkan.

. Mengetahui pengaruh rasio antara massa hydrochar dengan activating agent (KOH

atau HsPOs) dalam impregnasi aktivasi kimia terhadap karakteristik (morfologi

permukaan, struktur dan komposisi atomik) dari produk karbon aktif yang dihasilkan.

. Mempelajari karakteristik (struktur, komposisi atomik dan kristalinitas) dari karbon

aktif dan komposit karbon sulfur yang dihasilkan.

Manfaat Penelitian

. Bagi Negara : Dapat mengambil bagian dalam pemanfaatan limbah

sekam padi sehingga dapat menekan dampak limbah
terhadap pencemaran lingkungan.



2. Bagi Industri

3. Bagi llmu Pengetahuan

4. Bagi Masyarakat

: Dapat membantu industri dalam mengembangkan karbon

sulfur sebagai alternatif katoda baterai litium sulfur yang

berkualitas baik.

: Dapat memberikan pengetahuan baru dalam pemanfaatan

limbah sekam padi sebagai bahan sintesis karbon aktif
hingga menjadi karbon sulfur sebagai katoda baterai

litium sulfur.

. Dapat membuka wawasan dan pengetahuan masyarakat

dalam pemanfaatan limbah biomassa sekam padi.
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