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ABSTRAK

ANALISIS STRUKTUR, GUGUS FUNGSI, DAN SIFAT FISIS PADUAN
SILIKA SEKAM PADI DAN ASPAL

Oleh

HANA HARITSAH

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui struktur, gugus fungsi, dan sifat fisis
yaitu kadar air dan pengembangan tebal paduan silika sekam padi dan aspal.
Silika sekam padi diperoleh dari hasil ekstraksi alkalis menggunakan larutan
NaOH 1,5 % b/v dan HNO3; 10 % v/v. Paduan silika sekam padi dan aspal dibuat
dengan mencampurkan aspal dan silika sekam padi dengan perbandingan massa
1:0,4; 1:0,5; dan 1:0,6 serta dilakukan pemanasan pada suhu 150 °C selama 3 jam.
Hasil analisis XRD semua sampel menunjukkan struktur yang sama, yaitu amorf.
Penambahan aspal mengakibatkan teridentifikasi adanya karbon (Cgo) pada 26 =
20° dan terjadi pergeseran 26 intensitas tertinggi silika dari 22 menjadi 21°. Hasil
analisis FTIR menunjukkan bahwa seiring dengan penambahan aspal
menyebabkan nilai persen transmitansi terkait gugus fungsi silika, yaitu Si-OH,
O-H, Si-O-Si, dan Si-O cenderung meningkat serta menyebabkan hadirnya gugus
fungsi baru C-H. Penambahan aspal juga menyebabkan nilai kadar air dan
pengembangan tebal semakin menurun.

Kata kunci: aspal, gugus fungsi, sifat fisis, silika sekam padi, struktur.



ABSTRACT

ANALYSIS STRUCTURE, FUNCTIONAL GROUPS, AND PHYSICAL
PROPERTIES OF RICE HUSK SILICA AND ASPHALT ALLOYS

By

HANA HARITSAH

This study aims to determine the structure, functional groups, and physical
properties of the water content and swelling thickness of rice husk silica and
asphalt alloys. Rice husk silica was obtained from the alkaline extraction using
NaOH 1,5% w/v solution and HNO3; 10 % v/v. Alloys of rice husk silica and
asphalt were made by mixing asphalt and rice husk silica with a mass ratio of
1:0,4; 1:0,5; and 1:0,6 and heated at 150 °C for 3 hours. The XRD analysis
results of all samples show the same structure, namely amorphous. The addition
of asphalt results in the identification of carbon (Ceg) at 26 = 20° and a shift of 20
the highest intensity of silica from 22 to 21°. FTIR analysis results show that
along with the addition of asphalt causes the value of percent transmittance
associated with silica functional groups, namely Si-OH, O-H, Si-O-Si, and Si-O
tends to increase and causes the presence of new C-H functional groups. The
addition of asphalt also causes the decreasing of water content and swelling
thickness.

Keywords: asphalt, functional groups, physical properties, silica rice husk,
structure.
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I. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Seiring dengan perkembangan ilmu pengetahuan dan teknologi, menuntut
ilmuwan untuk mengembangkan suatu material yang lebih baik. Salah satu
material yang banyak dikembangkan saat ini adalah silika. Silika merupakan
senyawa kimia dengan rumus molekul SiO,. Silika dapat diperoleh dari tongkol
jagung (Chanadee dan Chaiyarat, 2016), daun bambu (Aminullah et al., 2015),
ampas tebu (Norsuraya et al., 2016), dan yang paling banyak digunakan adalah
sekam padi (Bakar et al., 2016; Simanjuntak et al., 2016; Sembiring dan Karo

Karo, 2007; dan Kalapathy et al., 2000).

Sekam padi merupakan bahan buangan atau bahan sisa yang diperoleh dari proses
penggilingan padi. Sekam padi mempunyai komposisi utama, yaitu lignin (9-20
%), selulosa (28-38 %), protein (1,9-3 %), dan silika (18,8-22,3 %) (Johnson dan
Yunus, 2009). Komposisi silika yang terdapat dalam sekam padi cukup tinggi
sehingga sekam padi dapat dimanfaatkan sebagai sumber silika. Silika sekam padi
dapat diekstrak menggunakan metode ekstraksi alkalis (Simanjuntak et al., 2016;
Sembiring dan Karo Karo, 2007; Suka et al., 2008) dan pengabuan (Haslinawati
et al., 2009). Metode ekstraksi alkalis mempunyai kelebihan dibanding dengan

metode pengabuan, seperti menggunakan suhu yang rendah (Suka et al., 2008),



biaya yang relatif murah, dan kemurnian silika yang cukup tinggi (Sembiring dan

Karo Karo, 2007).

Sembiring dan Karo Karo (2007) telah melakukan penelitian mengenai ekstraksi
silika dari sekam padi menggunakan metode ekstraksi alkalis. Larutan alkalis
yang digunakan yaitu KOH 5 % untuk memperoleh sol silika dan HCI 10 %
untuk pengendapan silika. Hasil penelitian tersebut diperoleh bahwa sekam padi
mempunyai kemurnian silika sebesar 94,66 % dan hasil analisis X-Ray Diffraction
(XRD) menunjukkan bahwa silika sekam mempunyai struktur amorf yang
ditandai dengan adanya pola difraksi yang lebar. Selain itu, silika sekam padi juga
bersifat hidrofilik (suka air) dan mempunyai stabilitas termal yang tinggi (Sulastri

dan Kristianingrum, 2010).

Berdasarkan karakteristik yang dimiliki tersebut, silika sekam padi berpotensi
menjadi bahan baku untuk produksi berbagai bahan berbasis silika seperti
cordierite (Sembiring et al., 2009) dan mullite (Sembiring et al., 2013) serta dapat
dijadikan sebagai pengisi (filler). Chuayjuljit et al. (2001) telah melakukan
penelitian mengenai silika abu sekam padi yang digunakan sebagai pengisi pada
karet alam. Hasil dari penelitan tersebut menunjukkan bahwa dengan
menambahkan silika abu sekam padi ke dalam karet alam akan meningkatkan sifat
mekanik seperti kekerasan dan kuat tarik. Selain bahan karet alam, silika juga

dapat digunakan sebagai pengisi pada aspal.

Aspal merupakan material berwarna coklat tua hingga hitam dan berbentuk padat
atau semi padat. Aspal sebagai senyawa hidrokarbon mengandung karbon (82-88

%), hidrogen (8-11 %), sulfur (0-6 %), oksigen (0-1,5 %), dan nitrogen (0-1 %)



(Read dan Whiteoak, 2003). Aspal mempunyai sifat melekat (Krebs dan Walker,
1971) dan tidak suka air (hidropobik) (Hardjono, 2001). Aspal juga bersifat
termoplastis, yang berarti pada suhu rendah aspal akan menjadi keras atau lebih

kental dan pada suhu tinggi aspal akan mencair (Sukirman, 2003).

Berdasarkan sifat yang dimiliki silika dan aspal, kedua bahan tersebut dapat
dijadikan sebagai bahan paduan. Yusoff et al. (2014) telah melakukan penelitian
mengenai silika yang digunakan sebagai pengisi pada aspal. Penelitian tersebut
disimpulkan bahwa dengan menambahkan silika ke dalam aspal dapat
meningkatkan kekuatan campuran aspal. Sedangkan menurut penelitian Shi et al.
(2017) campuran aspal silika dapat bekerja pada suhu tinggi dan lebih mudah
retak pada suhu rendah. Budiawati (2019) juga melakukan penelitian mengenai
paduan aspal silika menggunakan perbandingan massa 1:1,8; 1:1,9; dan 1:2
dengan massa yang tetap adalah massa aspal. Penelitian tersebut menghasilkan
bahwa nilai kadar air dan daya serap air akan meningkat seiring dengan

bertambahnya massa silika pada sampel.

Berdasarkan pemaparan di atas, pada penelitian ini telah dilakukan proses
pembuatan paduan silika sekam padi dan aspal. Silika sekam padi diperoleh
menggunakan metode ekstraksi alkalis. Silika sekam padi yang diperoleh
kemudian dicampur dengan aspal. Perbandingan massa silika sekam padi dan
aspal yang digunakan vyaitu 1:0,4; 1:0,5; dan 1:0,6. Selanjutnya sampel
dikarakterisasi dengan X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui struktur,

Fourier Transform Infrared (FTIR) untuk mengetahui gugus fungsi, serta



dilakukan uji sifat fisis yaitu kadar air dan pengembangan tebal (swelling

thickness).

B. Rumusan Masalah

Rumusan masalah pada penelitian ini adalah bagaimana struktur, gugus fungsi,
dan sifat fisis (kadar air dan pengembangan tebal) paduan silika sekam padi dan

aspal?

C. Batasan Masalah

Batasan masalah pada penelitian ini yaitu perbandingan massa paduan silika

sekam padi dan aspal yang digunakan 1:0,4; 1:0,5; dan 1:0,6.

D. Tujuan Penelitian

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui struktur, gugus fungsi, dan sifat fisis

(kadar air dan pengembangan tebal) paduan silika sekam padi dan aspal.

E. Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi terkait struktur, gugus
fungsi, dan sifat fisis (kadar air dan pengembangan tebal) paduan silika sekam
padi dan aspal. Hasil penelitian ini juga diharapkan dapat menjadi acuan dalam

studi selanjutnya mengenai pembuatan paduan silika sekam padi dan aspal.



Il. TINJAUAN PUSTAKA

A. Silika

Silika adalah senyawa kimia dengan rumus molekul SiO; (silicon dioxide). Silika
mempunyai massa molar 60,1 g/mol dengan berat jenis 2,2-2,6 g/cm® dan
mempunyai titik lebur serta didih yang tinggi yaitu sebesar 1610-1713 °C dan
2230 °C (Haynes, 2011). Silika dapat diperoleh dari silika mineral dan nabati.
Silika mineral biasanya diperoleh dari batu apung (Mourhly et al., 2015), pasir
kuarsa (Munasir et al., 2015), dan tanah liat (Zulfigar et al., 2016) yang masing-
masing memiliki kemurnian silika sebesar 48 %; 82 %; dan 58,10 %. Silika
mineral saat ini cukup sulit untuk didapatkan dan mempunyai kemurnian silika
yang tidak tinggi sehingga diperlukan alternatif lain untuk memperoleh silika

seperti silika nabati.

Silika nabati dapat mudah ditemukan pada tumbuhan, mempunyai kemurnian
yang cukup tinggi, dan tanpa perlakuan suhu tinggi mempunyai struktur amorf
(Bakar et al., 2016; Sembiring dan Karo Karo, 2007). Silika nabati dengan
kemurnian yang tinggi dapat diperoleh dari tongkol jagung sebesar 90,60 %
(Chanadee dan Chaiyarat, 2016), daun bambu 75,90 % (Aminullah et al., 2015),

ampas tebu 88,13 % (Norsuraya et al., 2016), dan sekam padi yang mempunyai



kemurnian silika lebih tinggi dibanding yang lain yaitu sebesar 95,77 % (Bakar et

al., 2016).

1. Silika Sekam Padi

Sekam padi adalah bagian terluar dari butir padi yang merupakan hasil samping
saat proses penggilingan padi. Sekam padi memiliki beberapa unsur organik
seperti karbon (39,8-41,1 %wt), hidrogen (5,7-6,1 %wt), oksigen (0,5-0,6 %wt),
dan nitrogen (37,4-36,6 %wit), serta senyawa anorganik seperti silika (Korotkova
et al., 2016). Silika pada sekam padi mempunyai kemurnian mencapai 94,66 %
(Sembiring dan Karo Karo, 2007). Selain silika, sekam padi mempunyai

komposisi kimia lainnya seperti ditunjukkan pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1. Komposisi kimia sekam padi (Sembiring dan Karo Karo, 2007)

Komposisi Kimia Kemurnian (%)
SiO; 94,66

Ca0 0,71

Na,O 1,50

K20 1,01

Al;03 1,56

MgO 0,56

Silika dari sekam padi dapat diperoleh dengan metode ekstraksi alkalis. Metode
ini menggunakan larutan alkalis seperti kalium hidroksida (KOH) dan natrium
hidroksida (NaOH) untuk memperoleh sol silika dan larutan asam seperti seperti
asam klorida (HCI) dan asam nitrat (HNOj3) untuk pengendapan silika terlarut
(Suka et al., 2008; Kalapathy et al., 2000; Simanjuntak et al., 2016). Pandiangan
et al. (2008) telah melakukan ekstraksi silika dari sekam padi menggunakan

larutan KOH dengan berbagai variasi konsentrasi serta larutan HNO3; 10 %



sebagai pengendap. Penelitian ini memperoleh hasil bahwa kondisi optimum
untuk ekstraksi silika dari sekam padi adalah menggunakan KOH 1,5 % selama 30
menit. Sedangkan penelitian yang dilakukan Suka et al. (2008) menunjukkan
bahwa kondisi optimum untuk ekstraksi silika dari sekam padi adalah
menggunakan KOH 5 % selama 1 jam. Simanjuntak et al. (2016) juga melakukan
ekstraksi silika sekam padi menggunakan metode ekstraksi alkalis. Larutan alkalis
yang digunakan yaitu NaOH 5 % untuk memperoleh sol silika dan HNO3; 10 %

untuk pengendapan silika terlarut.

2. Struktur dan Fungsionalitas Silika Sekam Padi

Silika sekam padi secara alami berstruktur amorf pada suhu di bawah 800 °C
(Shinohara dan Kohyama, 2004). Silika amorf mempunyai stabilitas rendah
sehingga mudah bereaksi dengan pereaksi lain. Kereaktifan silika sekam padi
menurun dengan naiknya suhu di atas 800 °C akibat meningkatnya Kristalinitas
dalam bentuk kristobalit dan tridimit (Sembiring dan Karo Karo, 2007; Shinohara
dan Kohyama, 2004). Shinohara dan Kohyama (2004) telah melakukan penelitian
mengenai pengaruh suhu sintering terhadap struktur silika sekam padi yang
ditunjukkan pada Gambar 2.1. Silika sekam padi yang disintering pada suhu 450
°C mempunyai struktur amorf. Seiring dengan meningkatnya suhu sintering,
struktur amorf dari silika sekam padi berubah menjadi kristal yang ditandai
dengan mulai terbentuknya fasa kristobalit (C) pada suhu 800 °C dan tridimit (T)
pada suhu 1000 °C. Kemudian dengan peningkatan suhu sintering 1100-1350 °C,
intensitas yang dihasilkan dari fasa kristobalit pada 26 = 21,8° dan tridimit pada

20,5° semakin tinggi dibandingkan dengan suhu sintering 800 dan 1000 °C. Hal



ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan Haslinawati et al. (2009), bahwa pada
suhu 1000 °C silika sekam padi sudah berstruktur kristal dengan fasa kristobalit
dan tridimit. Kemudian dengan kenaikan suhu sintering 1300-1400 °C fasa
kristobalit dan tridimit yang terbentuk semakin meningkat intensitasnya yang

berada pada puncak 26 = 21,9° dan 20,6°.
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Gambar 2.1. Pola difraksi silika sekam padi (Shinohara dan Kohyama, 2004).

Selain itu, gugus-gugus fungsi yang ada pada silika sekam padi dapat
dikarakterisasi menggunakan FTIR. Rosalia et al. (2016) melakukan penelitian
mengenai silika sekam padi yang diberi perlakuan suhu sintering dan
menghasilkan spektrum seperti pada Gambar 2.2. Rosalia et al. (2016)
memperoleh bahwa pada suhu sintering 800 °C, puncak serapan pertama yang

diyakini berkaitan dengan gugus fungsi pada silika adalah puncak pada bilangan



gelombang 3508,18 cm™ yang menunjukkan adanya gugus fungsi -OH
(hidroksil). Kehadiran gugus fungsi -OH, mengindikasikan adanya ikatan dengan
logam Si membentuk Si-OH (silanol). Puncak serapan kedua yang diyakini
menunjukkan gugus fungsi silika adalah pada puncak serapan bilangan gelombang
1102,01 cm™ yang merupakan gugus fungsi Si-O-Si (siloksan). Gugus fungsi Si-
O-Si diperkuat dengan adanya dua puncak serapan pada bilangan gelombang
816,10 cm™ dan 472,8 cm™ yang merupakan puncak serapan dari gugus fungsi Si-
O (siloksi). Seiring dengan kenaikan suhu sintering 900-1000 °C, intensitas
serapan gugus fungsi -OH mengalami penurunan yang menyebabkan gugus fungsi

lainnya seperti Si-OH, Si-O, dan Si-O-Si ikut mengalami penurunan.

50
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Gambar 2.2. Spektrum FTIR silika sekam padi (Rosalia et al., 2016).

B. Aspal

Aspal merupakan senyawa hidrokarbon alam yang mempunyai susunan atom
tidak beraturan (amorf). Aspal umumnya berwarna coklat tua hingga hitam dan
pada suhu ruang akan berbentuk padat atau semi padat (Krebs dan Walker, 1971).

Aspal berfungsi sebagai bahan pengikat dari campuran material. Selain itu, aspal
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mempunyai sifat melekat, hidropobik, dan termoplastis. Sifat termoplastis aspal
sangat dipengaruhi oleh suhu. Pada suhu rendah aspal akan berbentuk padat

sedangkan pada suhu tinggi aspal akan mencair (Munsil, 2018).

1. Penyusun Aspal

Aspal sebagai senyawa hidrokarbon mempunyai unsur utama yaitu karbon (82-
88%) dan hidrogen (8-11%), serta sedikit sulfur (0-6%), oksigen (0-1,5%) dan
nitrogen (0-1%). Aspal juga tersusun dari dua jenis senyawa yaitu aspalten dan
malten. Aspalten merupakan senyawa berwarna coklat kehitaman, tidak larut
dalam n-heptana, mengandung karbon dan hidrogen serta beberapa sulfur,
oksigen, dan nitrogen. Aspalten umumnya dianggap sebagai bahan aromatik yang
sangat polar dan kompleks dengan berat molekul cukup tinggi yaitu 1000-100000
g/mol. Sementara malten tersusun dari senyawa resin, saturates, dan aromatik.
Resin berwarna coklat tua, larut dalam n-heptana, bersifat non polar, dan
mengandung unsur yang sama seperti aspalten. Resin mempunyai berat molekul
lebih rendah dari aspalten yaitu 500-50000 g/mol. Saturates tersusun dari
hidrokarbon alifatik bercabang, lurus, alkil naften, aromatik, dan bersifat non
polar. Aromatik mempunyai berat molekul 300-500 g/mol, bersifat non polar,
didominasi oleh cincin tidak jenuh, dan pada umumnya terdiri dari aromatik

naften (Read dan Whiteoak, 2003).

2. Komposit Aspal

Komposit aspal merupakan campuran antara aspal dengan suatu bahan tambahan.
Beberapa penelitian sebelumnya telah dilakukan untuk membuat komposit aspal

yaitu salah satunya dengan menambahkan silika ke dalam aspal. Berdasarkan
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penelitian yang telah dilakukan Shi et al. (2017), aspal yang dimodifikasi dengan
nanosilika dapat bekerja pada suhu tinggi dan sedikit lebih mudah retak bila
bekerja pada suhu rendah. Penambahan nanosilika juga dapat meningkatkan
kekuatan campuran aspal (Yusoff et al., 2014). Selain dengan menambahkan
nanosilika ke dalam aspal, silika silane juga dapat digunakan sebagai bahan
campuran aspal modifikasi. Guo et al. (2016) melakukan penelitian dengan
menambahkan silika silane ke dalam aspal yang sudah dicairkan dan dipanaskan
pada suhu 160 °C dan diaduk dengan kecepatan 4000 rpm selama 1 jam.
Penelitian ini menghasilkan bahwa silika silane dapat meningkatkan campuran

kinerja suhu tinggi dan rendah.

Isma et al. (2019) juga telah melakukan penelitian mengenai uji pengembangan
tebal aspal akibat penambahan silika sekam padi. Perbandingan aspal dan silika
sekam padi yang digunakan yaitu 1:1,8; 1:1,9; dan 1:2. Hasil uji pengembangan
tebal menunjukkan bahwa semakin banyak massa silika sekam padi di dalam
sampel, maka nilai pengembangan tebal dari sampel semakin meningkat. Nilai
pengembangan tebal yang semakin meningkat disebabkan oleh adanya sifat

hidrofilik dari silika sekam padi.

C. Uji

1. X-Ray Diffraction (XRD)

XRD merupakan alat karakterisasi yang digunakan untuk mengetahui struktur,
ukuran kristal, dan fasa dari suatu bahan. Karakterisasi XRD menggunakan sinar-
X sebagai sinar yang mengenai sampel yang akan diteliti. Sinar-X termasuk ke

dalam radiasi elektromagnetik yang sama seperti cahaya dengan panjang
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gelombang yang lebih pendek. Sinar-X yang digunakan dalam difraksi memiliki
panjang gelombang berkisar antara 0,5 sampai dengan 2,5 A. Sementara itu,
panjang gelombang cahaya tampak diketahui berada dalam orde 6000 A (Cullity
dan Stock, 2014). Sinar-X dihasilkan ketika elektron berkecepatan tinggi
menumbuk sebuah logam target. Sinar-X dapat diproduksi di dalam sebuah wadah
(tabung) kedap udara dengan cara memanaskan filamen sehingga mengeksitasikan
elektronnya yang kemudian dipercepat dengan listrik bertegangan tinggi sehingga
elektron memiliki energi kinetik yang tinggi. Karena elektron bermuatan negatif,
maka elektron akan bergerak menuju sebuah plat logam yang diletakkan pada
bagian anoda yang bermuatan positif (Setiabudi et al., 2012). Proses pembentukan

sinar-X ditunjukkan pada Gambar 2.3.

Vakum

Filamen

Target tungsten
Elektron
Sinar-X

Gambar 2.3. Proses pembentukan sinar-X (Setiabudi et al., 2012).

Jika seberkas sinar-X dengan panjang gelombang (1) diarahkan pada permukaan
kristal dengan sudut 6, maka sinar tersebut akan dihamburkan oleh bidang kristal.
Sinar yang sefase akan saling menguatkan dan yang tidak sefase akan saling
meniadakan atau melemahkan. Berkas sinar sefase tersebut yang menghasilkan

puncak difraksi. Besar sudut difraksi tergantung pada panjang gelombang (1)
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berkas sinar-X dan jarak antar bidang penghamburan (d). Skema difraksi sinar-X
dapat dilihat pada Gambar 2.4. Gambar 2.4 menunjukkan sinar yang datang dan
menumbuk pada titik bidang pertama kemudian 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).

Sinar datang Sinar terdifraksi
1

_O X O—a
g 5

—0 O \i; O O— b

—0 O O O O— o

Gambar 2.4. Skema difraksi sinar-X (Cullity, 1978).

Nazari et al. (2018) telah melakukan penelitian mengenai struktur dari aspal yang
dicampur dengan 4 % nanosilika. Hasil analisis XRD ditunjukkan pada Gambar
2.5. Penelitian tersebut memperoleh bahwa untuk sampel aspal yang dicampur
dengan 4 % nanosilika terbentuk struktur amorf dengan 26 = 23° yang
teridentifikasi sebagai nanosilika dan 20 sekitar 18° yang teridentifikasi sebagai

aspalten.
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Gambar 2.5. Pola XRD aspal + 4 % nanosilika (Nazari et al., 2018).
2. Fourier Transform Infrared (FTIR)

FTIR merupakan salah satu alat yang menggunakan prinsip spektroskopi.
Spektroskopi yang digunakan adalah spektroskopi inframerah yang didasarkan
pada fenomena terserapnya radiasi elektromagnetik inframerah oleh vibrasi
molekul. Spektrum serapan inframerah suatu material mempunyai pola yang khas,
dan berguna untuk identifikasi material serta identifikasi keberadaan gugus-gugus

fungsi yang ada (Setiabudi et al., 2012).

Pengukuran spektrum inframerah dilakukan pada daerah sinar inframerah tengah
yaitu pada panjang gelombang 2,5-50 um atau bilangan gelombang 4000-200 cm™
yang dapat mengidentifikasi senyawa organik. Energi yang dihasilkan oleh radiasi
inframerah akan menyebabkan vibrasi atau getaran pada molekul. Jika suatu
frekuensi tertentu dari radiasi inframerah dilewatkan pada sampel suatu senyawa
organik, maka akan terjadi penyerapan frekuensi oleh senyawa tersebut.

Banyaknya frekuensi yang melewati senyawa akan diukur sebagai persen
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transmitan. Persen transmitan 100 berarti tidak ada frekuensi inframerah yang
diserap oleh senyawa. Persen transmitan 5 berarti hampir seluruh frekuensi yang
dilewatkan diserap oleh senyawa. Satuan frekuensi yang digunakan dinyatakan
dalam bilangan gelombang, yang didefinisikan sebagai banyaknya gelombang

dalam tiap satuan panjang (Dachriyanus, 2004).

Setiap frekuensi inframerah mempunyai energi tertentu. Apabila frekuensi yang
dilewatkan diserap oleh senyawa, berarti energi tersebut ditransfer pada senyawa.
Besarnya energi yang diserap dapat dihitung dengan Persamaan (2.1) dan nilai

besarnya bilangan gelombang dapat diperkirakan menggunakan Persamaan (2.2).

E=— (2.1)

(22)

dengan E = energi yang diserap (J), h = tetapan Planck (6,626x10°* J.s), ¢ =
kelajuan cahaya (3x10'° cm/s), i = panjang gelombang (cm), v = bilangan
gelombang (cm™), m dan m,= massa atom 1 dan 2 (g), k = konstanta gaya ikatan

(g/s%) (Setiabudi et al., 2012).
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Gambar 2.6. Spektrum FTIR nanosilika dan modifikasi aspal nanosilika
(Villacorta dan Nordcbeck, 2017).

Karakterisasi FTIR untuk analisis gugus fungsi dari sampel nanosilika dan aspal
yang dicampur dengan variasi penambahan nanosilika telah dilakukan oleh
Villacorta dan Nordcbeck (2017) yang ditunjukkan pada Gambar 2.6. Penelitian
tersebut memperoleh bahwa terdapat tiga puncak karakteristik untuk sampel
nanosilika yaitu pada bilangan gelombang 1050 cm™ dengan intensitas tinggi, 850
cm™? dengan intensitas rendah, dan 450 cm™ dengan intensitas tinggi yang
menunjukkan adanya gugus fungsi Si-O-Si. Ketiga bilangan gelombang tersebut
tidak terbentuk pada sampel aspal yang tidak dicampur dengan nanosilika.
Semakin banyaknya persen nanosilika yang dicampur ke dalam aspal
mengakibatkan intensitas dari gugus fungsi tersebut meningkat, namun tidak
melebihi intensitas dari sampel nanosilika. Sedangkan pada sampel aspal dan
aspal yang dicampur dengan variasi penambahan nanosilika terbentuk gugus
fungsi C-H yang berada pada bilangan gelombang 2937 dan 2854 cm™. Gugus

fungsi C-H ini tidak terbentuk pada sampel nanosilika.
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3. Kadar Air

Kadar air merupakan banyaknya air yang terkandung dalam material yang
dinyatakan dalam persen. Kadar air juga salah satu karakteristik yang sangat
penting pada suatu material, karena air dapat mempengaruhi penampakan serta
sifat fisis dari material tersebut (Winarno, 1997). Kadar air dihitung sebagai
persen berat, artinya berapa gram selisih berat dari sampel yang belum
dikeringkan dengan sampel yang telah dikeringkan pada suhu 105 °C
menggunakan oven. Pengujian kadar air dilakukan berdasarkan pada SNI 03-
1971-1990 dengan pemanasan selama 3 jam. Untuk mendapatkan persen kadar

air, dilakukan perhitungan dengan menggunakan Persamaan (2.3).

Kadar air (%)=\(m3'm5\|x100% (2.3)
)

5

dengan m, adalah massa sampel sebelum dipanaskan (gram) dan m_ adalah massa
sampel setelah dipanaskan (gram). Selain itu, untuk mendapatkan nilai m, dan m,
terlebih dahulu dilakukan penimbangan massa cawan porselin (m, ), massa cawan
porselin beserta sampel yang belum dipanaskan (m,), dan massa cawan porselin
beserta sampel yang telah dipanaskan (m, ). Nilai m_ danm_dapat diperoleh

menggunakan Persamaan (2.4) dan (2.5).

mo—m - m, (2.4)

m =m,-m, (2.5)
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4. Pengembangan Tebal (Swelling Thickness)

Pengembangan tebal adalah suatu perubahan ukuran rongga akibat menyerapnya
air yang membuat sampel menjadi kaku. Menurut Sotannde et al. (2012),
pengembangan tebal adalah sifat fisik terkait dengan stabiltas dimensi. Pengujian
pengembangan tebal mengacu pada SNI 03-2105-2006, yang dilakukan dengan
mengukur tebal sampel sebelum dan setelah direndam dengan akuades selama 24

jam. Perhitungan pengembangan tebal dilakukan menggunakan Persamaan (2.6).

(d -d )
Pengembangan tebal (%) = | 9,9, |x100% (2.6)

L odo )

dengan d, adalah tebal sampel sebelum direndam akuades (mm) dan d; adalah

tebal sampel setelah direndam akuades (mm).



I11. METODE PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan Juni sampai dengan Agustus 2019 di
Laboratorium Fisika Eksperimen, Laboratorium Fisika Material, serta
Laboratorium Kimia Analitik dan Instrumentasi FMIPA Universitas Lampung.
Karakterisasi XRD dilakukan di laboratorium Kimia Universitas Negeri Padang,
FTIR di Laboratorium Kimia Organik Universitas Gadjah Mada, uji sifat fisis
(kadar air dan pengembangan tebal) di Laboratorium Fisika Material FMIPA

Universitas Lampung.

B. Alat dan Bahan Penelitian

1. Alat Penelitian

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah beaker glass, gelas ukur,
tabung erlenmayer, corong kimia, corong buchner, spatula, batang pengaduk, hot
plate stirrer, magnetic bar, neraca digital, indikator pH, kertas saring, stopwatch,
oven, kompor listrik, panci, cawan porselin, aluminum foil, plastik wrap, mortar
dan pastel, ayakan 150 dan 250 mesh, tissue, plastik cling wrap, botol sampel,
hydrolic press, mikrometer sekrup, XRD (X’Pert PRO PANanlytical), dan FTIR

(Nicolet iS10 Spectrometer).
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2. Bahan Penelitian

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah sekam padi, NaOH 99 %,

HNO; 68 %, akuades, bensin, dan aspal.

C. Prosedur Penelitian

1. Preparasi Sekam Padi

Prosedur preparasi sekam padi mengacu pada penelitian yang telah dilakukan
Pahlepi et al. (2013). Preparasi sekam padi diawali dengan mencuci sekam padi
hingga bersih menggunakan air dan direndam selama 1 jam. Setelah 1 jam, sekam
padi yang mengapung di permukaan air dibuang dan sekam padi yang tenggelam
diambil. Sekam padi yang tenggelam kemudian direndam menggunakan air panas
selama 6 jam. Sekam padi yang tenggelam diambil, kemudian ditiriskan dan
dijemur selama 2 hari supaya kering secara merata. Sekam padi kemudian
dikeringkan menggunakan oven pada suhu 100 °C selama 30 menit supaya sekam
padi benar-benar kering. Dokumentasi preparasi sekam padi dapat dilihat pada

Lampiran C.1.

2. Ekstraksi Silika Sekam Padi

Sekam padi yang sudah dipreparasi selanjutnya diekstraksi untuk mendapatkan
serbuk silika. Ekstraksi silika dari sekam padi mengacu pada penelitian yang telah
dilakukan Simanjuntak et al. (2016). Sekam padi sebanyak 50 gram ditambahkan
ke dalam 500 ml larutan NaOH 1,5 % b/v dengan pH 13. Perhitungan untuk
membuat larutan NaOH 1,5 % b/v dapat dilihat pada Lampiran A.1. Selanjutnya

sekam padi yang sudah dimasukkan ke dalam larutan NaOH 1,5 % b/v dipanaskan
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menggunakan kompor listrik selama 30 menit hingga mendidih dengan pH 12.
Setelah uap panas hilang, dilakukan penutupan dengan plastic wrap dan
didiamkan selama 24 jam, proses ini disebut aging (penuaan). Setelah didiamkan,
ampas sekam padi dipisahkan dari ekstrak sekam padi menggunakan corong
buncher untuk memperoleh filtrat silika terlarut (sol). Reaksi kimia yang terjadi
saat pembentukan sol silika ditunjukkan pada Persamaan (3.1) (Gosh dan

Bhattacherjee, 2013),

Sekam padi + 2NaOHgyy —» N&zSiOg(aq) + H>Oq (3.1)

Sol silika dengan pH 12 kemudian disaring menggunakan kertas saring agar
terpisah dari zat pengotor (organik). Sol silika yang telah disaring kemudian
ditetesi dengan larutan HNO3; 10 % v/v setetes demi setetes sambil terus diaduk
menggunakan magnetic stirrer dengan kecepatan 1000 rpm sampai pH 7 dan
terbentuk gel silika. Perhitungan untuk membuat larutan HNO3; 10 % v/v dapat
dilihat pada Lampiran A.2 dan reaksi kimia untuk pembentukan gel silika

ditunjukkan pada Persamaan (3.2) (Gosh dan Bhattacherjee, 2013),

Nazsi03(aq) + 2HNO3(aq) —> HgSiOg(s) + 2NaN03(aq) (32)

Gel silika yang terbentuk kemudian ditutup dengan plastik wrap dan didiamkan
selama 24 jam. Setelah itu, gel silika yang berwarna coklat pekat dicuci dengan
akuades hangat dan disaring menggunakan kertas saring hingga gel silika tersebut
berwarna putih. Gel silika kemudian dikeringkan menggunakan oven pada suhu
110 °C selama 3 jam hingga diperoleh silika padatan. Reaksi pemanasan untuk
pembentukan silika ditunjukkan pada Persamaan (3.3) (Gosh dan Bhattacherjee,

2013),
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. 110 °C .
H2SiO35) ——  SiOy) + H2O(,) (3.3)

Silika padatan selanjutnya digerus dengan menggunakan mortar dan pastel hingga
menjadi serbuk silika. Serbuk silika yang sudah digerus kemudian diayak 250

mesh. Serbuk silika yang sudah diayak akan dilakukan uji XRD dan FTIR.

3. Pembuatan Paduan Silika Aspal

Pembuatan paduan silika aspal mengacu pada penelitian yang telah dilakukan
Budiawati (2019) dan Nazari et al. (2018). Massa perbandingan silika dan aspal
yang digunakan yaitu 1:0,4; 1:0,5; dan 1:0,6. Proses pembuatan paduan silika
aspal diawali dengan menimbang aspal sebanyak 2; 2,5; dan 3 gram. Aspal
kemudian dilarutkan dengan bensin sebanyak 30 ml sambil diaduk dan
dipanaskan menggunakan hot plate stirrer pada suhu 160 °C. Aspal yang sudah
cair kemudian ditambahkan serbuk silika sebanyak 5 gram sedikit demi sedikit
sambil terus diaduk hingga homogen dan menjadi serbuk paduan silika aspal.
Serbuk paduan silika aspal kemudian dipanaskan menggunakan oven pada suhu
150 °C selama 3 jam. Selanjutnya, serbuk paduan silika aspal digerus dengan
mortar dan pastel kemudian diayak 150 mesh untuk mendapatkan serbuk paduan
silika aspal yang lebih halus dan homogen. Serbuk yang sudah diayak akan

dilakukan uji XRD dan FTIR.

4. Pembuatan Pelet Paduan Silika Aspal

Pembuatan pelet paduan silika aspal dilakukan menggunakan alat hydrolic press.
Langkah pertama yang dilakukan yaitu, serbuk paduan silika aspal masing-masing

sampel ditimbang sebanyak 2 gram. Setelah ditimbang, masing-masing sampel
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dimasukkan ke dalam cetakan press berbentuk silinder dengan diameter 2 cm.
Cetakan press kemudian dimasukkan ke dalam alat pressing dan sekrup diputar
untuk menahan tuas supaya terkunci. Tuas pompaan ditekan sampai mendapatkan
berat beban sebesar 10 ton. Selanjutnya sekrup diputar secara perlahan-lahan
untuk melepaskan cetakan press dan tuas ditekan kembali untuk mengeluarkan

hasil pelet.
5. Uji Sampel

Uji yang dilakukan pada penelitian ini yaitu, XRD, FTIR serta uji sifat fisis

berupa kadar air dan pengembangan tebal.
a. XRD

Struktur dari sampel dikarakterisasi menggunakan X’Pert PRO PANalytical
dengan radiasi Cu-Ka yang dioperasikan pada 40 kV dan 30 mA dengan sampel
berbentuk serbuk. Step size yang digunakan adalah 0,0260 pada rentang 26
sebesar 5 hingga 100°. Pengolahan data dianalisis menggunakan perangkat lunak

Match!.
b. FTIR

Gugus fungsi sampel dikarakterisasi menggunakan Nicolet iS10 FTIR
Spectrometer pada rentang bilangan gelombang 4000-400 cm™ dengan sampel
berbentuk serbuk. Analisis data dilakukan dengan membandingkan hasil yang

diperoleh terhadap hasil penelitian-penelitian terdahulu.
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Kadar Air

Pengujian kadar air dilakukan berdasarkan pada SNI: 03-1971-1990 dengan

sampel berbentuk pelet. Prosedur pengujian kadar air sebagai berikut:

1.

2.

Cawan porselin ditimbang dan dicatat (my);

Sampel dimasukkan ke dalam cawan porselin dan ditimbang massanya (m,);
Massa sampel sebelum dipanaskan dihitung menggunakan Persamaan (2.4)
Cawan porselin dipanaskan beserta sampel dalam oven dengan suhu 105 °C
selama 3 jam;

Setelah dipanaskan ditimbang dan dicatat cawan porselin beserta sampel (my);
Massa sampel setelah dipanskan dihitung menggunakan Persamaan (2.5)

Kadar air sampel dihitung dengan Persamaan (2.3).

Pengembangan Tebal

Pengujian pengembangan tebal menggunakan sampel berbentuk pelet dan

dilakukan berdasarkan pada SNI 03-2105-2006 sebagai berikut:

1.

2.

Sampel yang telah dipelet disiapkan terlebih dahulu;

Ketebalan sampel diukur menggunakan mikrometer sekrup untuk
menentukan tebal sampel awal (do);

Beaker glass diisi dengan akuades 35 ml kemudian sampel dimasukkan ke
beaker glass tersebut lalu didiamkan selama 24 jam;

Sampel dibersihkan dengan tisu kemudian diukur menggunakan mikrometer
sekrup untuk mengetahui tebal sampel setelah perendaman (d,);

Pengembangan tebal dihitung dengan Persamaan (2.6).
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Diagram alir penelitian ini ditunjukkan pada Gambar 3.1, Gambar 3.2, dan

Gambar 3.3.

Mulai

A

Sekam padi

A

Dicuci dan dire

selama 1 jam

ndam dalam air

A

Diambil yan

g tenggelam

A

Direndam air panas

selama 6 jam

A

Ditiriskan dan dijemur hingga

kering

A
Dikeringkan pada
suhu 100°C

A
Sekam padi kering
dan bersih

v

Selesai

Gambar 3.1. Diagram alir preparasi sekam padi.

Untuk diagram alir ekstraksi alkalis silika sekam padi dan pembuatan sampel

paduan silika aspal dengan perbandingan 1:0,4; 1:0,5; 1:0,6 dan 1:0,7 ditunjukkan

seperti pada Gambar 3.2 dan Gambar 3.3.
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Sekam padi kering dan bersih

:

‘ Ditimbang sebanyak 50 gram ‘

:

‘ Dipanaskan dalam 500 ml NaOH 1,5 % selama 30 menit ‘

v

‘ Didiamkan selama 24 jam ‘

v

‘ Disaring menggunakan corong buchner ‘

Sol silika

;

‘ Disaring menggunakan kertas saring ‘

Diaduk menggunakan magnetic strirrer
dengan kecepatan 1000 rpm

‘ Ditetesi larutan HNO3 10% sampai pH 7 ‘

v

Gel silika

v

‘ Didiamkan selama 24 jam ‘

v

‘ Dicuci dengan akuades hangat dan disaring ‘

v

‘ Dikeringkan selama 3 jam pada suhu 110°C ‘

v

Padatan silika

v

‘ Digerus dan diayak menggunakan ayakan 250 mesh ‘

Serbuk silika

Dikarakterisasi XRD, FTIR, dan dipelet
untuk uji fisis

Data karakterisasi dan
uji fisis silika

A
Ditimbang sebanyak 5 gram untuk

Y dibuat paduan silika aspal
Dianalisis | |
\ \

Gambar 3.2. Diagram alir ekstraksi silika sekam padi.




Mulai

A

Aspal

A

Ditimbang masing-masing sebanyak 2; 2,5; dan 3

Dilarutkan dengan bensin 30 ml dan
dipanaskan pada suhu

160°C sambil diaduk

y

Ditambahkan serbuk silika sebanyak 5 gram

Diaduk hing

ga homogen

A

Serbuk paduan silika aspal

y
Dipanaskan menggunakan oven pada suhu 150°C
selama 3 jam

A

Digerus dan diayak menggunakan ayakan 150 mesh

y
Serbuk paduan silika aspal
halus dan homogen

A

Ditimbang sebanyak 1 gram untuk
dikarakterisasi XRD dan FTIR

Ditimbang sebanyak 2 gram untuk
dipelet dan dilakukan uji sifat fisis

A
Data karakterisasi dan uji paduan
silika aspal
Dianalisis
< Selesai >

Gambar 3.3. Diagram alir pembuatan paduan silika aspal.
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V. KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan diperoleh kesimpulan sebagai

berikut:

1.

Hasil analisis XRD sampel silika sekam padi serta paduan silika sekam
padi dan aspal dengan perbandingan massa 1:0,4; 1:0,5; dan 1:0,6
menunjukkan struktur yang sama vyaitu amorf. Penambahan aspal
mengakibatkan teridentifikasi adanya karbon (Cg) pada 20 = 20° dan
terjadi pergeseran 26 intensitas tertinggi silika dari 22 menjadi 21°;

Hasil analisis FTIR menunjukkan bahwa seiring dengan penambahan aspal
menyebabkan nilai persen transmitansi terkait gugus fungsi silika yaitu Si-
OH, O-H, Si-O-Si, dan Si-O cenderung meningkat serta menyebabkan
hadirnya gugus fungsi baru yaitu C-H. Hadirnya gugus fungsi C-H
mengindikasikan sebagai gugus utama pembentukan aspal di dalam
sampel. Selain itu, tidak adanya gugus fungsi baru terkait silika dan aspal
mengindikasikan bahwa sampel tidak bereaksi secara kimia;

Hasil uji kadar air dan pengembangan tebal semakin menurun seiring

dengan penambahan aspal di dalam sampel.
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B. Saran

Penelitian selanjutnya disarankan untuk membuat paduan silika sekam padi dan
aspal dengan menggunakan perbandingan dan suhu yang berbeda agar

menghasilkan sifat fisis yang lebih baik.
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