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ABSTRAK

PENGARUH VARIASI PERBANDINGAN MASSA ASPAL DENGAN
SILIKA TERHADAP STRUKTUR, SIFAT TERMAL,
FISIS, DAN MEKANIK SILIKA ASPAL

Oleh

REKA PUSPITASARI

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh variasi perbandingan massa
aspal dengan silika terhadap struktur, sifat termal, fisis (daya serap air), dan
mekanik (kuat tekan) silika aspal. Silika sekam padi diperoleh dari hasil ekstraksi
alkalis menggunakan larutan NaOH 1,5 % dan HNO; 10 % . Pembuatan paduan
silika aspal dilakukan dengan perbandingan massa silika dan aspal yaitu 1:0;
1:0,7; 1:0,8; dan 1:0,9 pada suhu pencampuran 160 °C dan dipanaskan pada suhu
150 °C selama 3 jam. Hasil analisis XRD memperlihatkan struktur amorf yang
sama. Penambahan aspal mengakibatkan teridentifikasi adanya karbon pada 26 =
20,04° dan terjadi pergeseran 20 intensitas tertinggi silika amorf dari 22,45
menjadi 22,56°. Hasil analisis TGA/DTA memperlihatkan bahwa penambahan
aspal mengakibatkan penyusutan massa meningkat hingga 32 % serta peningkatan
suhu endotermik dan eksotermik. Penambahan aspal juga mengakibatkan
terjadinya penurunan nilai daya serap air dan kuat tekan.

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



ABSTRACT

EFFECT OF VARIATIONS IN MASS RATIO ASPHALT WITH SILICA
ON THE STRUCTURE, THERMAL PROPERTIES, PHYSICAL,
AND MECHANICAL ASPHALT SILICA

By

REKA PUSPITASARI

This study aims to determine the effect of variations in mass ratio asphalt with
silica on the structure, thermal properties, physical (water absorption), and
mechanical (compressive strength) asphalt silica. Rice husk silica was obtained
from the alkaline extraction using NaOH 1,5% solution and HNO; 10 %. The
mass ratio of silica and asphalt alloys were 1:0; 1:0,7; 1:0,8; and 1:0,9. Silica
and asphalt were mixed at 160 °C followed by calcinations at 150 °C for 3 hours.
The XRD analysis results show the same amorphous structure. The addition of
asphalt resulted in the identification of carbon around 26 = 20,04° and a shift of
20 the highest intensity of silica from 22,45 to 22,56°. TGA/DTA analysis result
show that the addition of asphalt causes the mass loss increasing up to 32 % and
an increasing in endothermic and exothermic temperatures. The addition of
asphalt also causes the value of water absorption and compressive strength to
decreases.

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

A. Latar Belakang

Pemanfaatan silika diberbagai bidang terus meningkat seiring berkembangnya
zaman. Silika banyak dimanfaatkan sebagai bahan baku dalam industri gelas,
semen, beton, dan keramik (Sun dan Gong, 2001; Fadli et al., 2013). Selain itu,
silika juga dapat dimanfaatkan sebagai paduan dalam berbagai macam bahan
komposit. Silika dapat diperoleh dari ampas tebu (Alayande et al., 2012), tongkol
jagung (Mohanraj et al., 2012), alang-alang (Kow et al., 2014), rumput gajah
(Cordeiro dan Sales, 2015), daun bambu (Aminullah et al., 2015), dan yang paling
banyak digunakan adalah sekam padi (Chandrasekhar et al., 2003; Simanjuntak et

al., 2016).

Sekam padi sebagai limbah yang banyak tersedia merupakan salah satu sumber
penghasil silika terbesar. Komposisi utama sekam padi adalah selulosa, lignin,
dan silika. Sekam padi mengandung 80 % bahan organik yang mudah menguap
dan 20 % adalah silika (James and Rao, 1986). Silika sekam padi dapat diperoleh
dengan sangat mudah dan biaya yang relatif murah, yaitu dengan metode ekstraksi
alkalis. Metode ekstraksi alkalis didasarkan pada tingginya kelarutan silika dalam
larutan alkalis dan pengendapan silika terlarut menggunakan asam (Kalapathy et
al., 2000). Dengan metode ini, sekam padi mampu menghasilkan silika dengan

kemurnian hingga 95,35 % (Suka et al., 2008).



Menurut Sheeraz et al. (2013) silika dari sekam padi mempunyai struktur amorf
dan kestabilan termal yang baik sehingga dapat dimodifikasi melalui perlakuan
termal. Hasil analisis mikrostruktur menunjukkan bahwa silika yang dihasilkan
dari sekam padi mempunyai porositas besar sehingga nilai daya serap airnya
tinggi. Silika sekam padi juga bersifat hidrofilik (menyerap air) (Sulastri dan
Kristianingrum, 2010). Selain itu, silika sekam padi dapat berfungsi sebagai
pengisi (filler). Salah satu bahan yang dapat diisi oleh silika sekam padi adalah

aspal.

Aspal merupakan material berwarna coklat gelap atau hitam pekat yang terdiri
dari karbon, hidrogen, sulfur, oksigen, dan nitrogen (Read dan Whiteoak, 2003).
Pemanfaatan aspal dalam berbagai macam produk antara lain jalan aspal,
tambalan lubang di jalan, trotoar, jembatan, lantai parkir, dan atap bangunan
(Asiyanto, 2010). Aspal mempunyai daya lekat yang kuat dan bersifat hidrofobik
(Krebs dan Walker, 1971). Sebagai bahan pengikat, aspal memberikan ikatan
yang kuat antara aspal dan agregat maupun antara sesama aspal (Arifin et al.,

2008).

Oleh karena itu, perbedaan karakteristik yang dimiliki silika dan aspal membuat
kedua bahan tersebut dapat dijadikan material baru dalam bentuk paduan. Hasil
penelitian yang telah dilakukan Ouyang er al. (2005) menunjukkan bahwa
penambahan silika ke dalam aspal dapat memperbaiki sifat reologi dari paduan
tersebut. Nanosilika yang ditambahkan juga memiliki pengaruh positif pada sifat
mekanik paduan aspal (Enieb dan Diab, 2017). Penelitian yang telah dilakukan

Budiawati (2019) mengenai paduan aspal silika dengan perbandingan massa



1:1,8; 1:1,9; dan 1:2 menyimpulkan bahwa nilai kadar air dan daya serap air akan

meningkat seiring dengan bertambahnya massa silika pada sampel.

Berdasarkan penjelasan di atas, pada penelitian ini akan dilakukan proses
pembuatan paduan silika sekam padi dan aspal. Proses pembuatan silika
dilakukan dengan menggunakan metode ekstraksi alkalis. Silika sekam padi yang
diperoleh kemudian dipadukan dengan aspal. Perbandingan massa silika sekam
padi dan aspal yang digunakan yaitu 1:0; 1:0,7; 1:0,8; dan 1:0,9. Sampel
selanjutnya dikarakterisasi dengan X-Ray Diffraction (XRD) dan Thermo
Gravimetric  Analysis/Differential Thermal Analysis (TGA/DTA) untuk
mengetahui struktur dan sifat termal, serta uji sifat fisis (daya serap air), dan

mekanik (kuat tekan).

B. Rumusan Masalah

Rumusan masalah pada penelitian adalah bagaimana pengaruh perbandingan
massa aspal dengan silika terhadap struktur, sifat termal, fisis (densitas dan

porositas), dan mekanik (kuat tekan) silika aspal?

C. Batasan Masalah

Batasan masalah pada penelitian ini antara lain:

1.  Pembuatan bahan paduan menggunakan silika sekam padi yang diperoleh
dengan metode ekstraksi alkalis dan aspal keras penetrasi 60/70.

2. Perbandingan massa silika dengan aspal yang digunakan antara lain 1:0;

1:0,7; 1:0,8; dan 1:0,9 wt %.



3. Sampel dikarakterisasi menggunakan XRD dan TGA/DTA, untuk
mengetahui struktur dan sifat termal, serta uji sifat fisis (daya serap air), dan

mekanik (kuat tekan).

D. Tujuan Penelitian

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh variasi perbandingan massa
aspal dengan silika terhadap struktur, sifat termal, fisis (daya serap air), dan

mekanik (kuat tekan) silika aspal.

E. Manfaat Penelitian

Manfaat yang hendak dicapai pada penelitian ini antara lain:

1. Memberikan informasi mengenai struktur, sifat termal, fisis (daya serap air),
dan mekanik (kuat tekan) silika aspal.

2. Dapat dijadikan bahan referensi dalam studi selanjutnya mengenai paduan

aspal dengan bahan baku utama silika sekam padi.



II. TINJAUAN PUSTAKA

A. Silika

Silika atau silikon dioksida (Si0,) adalah senyawa kimia yang terbentuk melalui
ikatan kovalen yang kuat, serta memiliki struktur dengan empat atom oksigen
terikat pada posisi sudut tetrahedral di sekitar atom pusat yaitu atom silikon.
Selain itu, karakteristik yang dimiliki silika antara lain mempunyai pori-pori
antara 2-50 nm (Beck et al., 1992), berat jenis 2,2-2,6 g/cm3, titik lebur 1610-
1713 °C, serta tititk didih 2230 °C (Haynes, 2011), dan massa molar 60,08 g/mol

(Carmona et al., 2013).

Berdasarkan karakteristik tersebut, silika dapat diperoleh dari beberapa sumber
yaitu mineral dan nabati. Material penghasil silika mineral yang banyak
digunakan antara lain pasir silika (Rashid et al., 2014), batu apung (Mourhly et
al., 2015), dan tanah liat (Zulfiqar et al., 2016) yang masing-masing memiliki
kemurnian silika sebesar 50 %; 48 %; dan 58 %. Untuk memperoleh silika dari
sumber mineral, proses yang digunakan adalah proses peleburan dengan suhu
tinggi, sehingga memerlukan biaya produksi yang mahal. Silika mineral juga
mempunyai beragam pengotor yang sulit dipisahkan sebelum pengolahan.
Sementara itu, silika yang bersumber dari tanaman dapat diperoleh dengan mudah
karena ketersediaannya yang melimpah dan mempunyai kemurnian cukup tinggi.

Beberapa tanaman yang digunakan sebagai penghasil silika nabati diantaranya



ampas tebu dengan kemurnian 56,5 % (Alayande ef al., 2012), tongkol jagung 60
% (Mohanraj et al., 2012), rumput gajah 67,8 % (Cordeiro dan Sales, 2015), dan
daun bambu 75,9 % (Aminullah ef al., 2015). Selain itu, salah satu tanaman yang
mempunyai kemurnian tinggi untuk dimanfaatkan sebagai sumber silika yaitu

sekam padi 90,5 % (Todkar et al., 2016).

1.  Sekam Padi Sebagai Sumber Silika

Sekam padi merupakan bagian kulit terluar pembungkus butir padi, terdiri dari
dua bentuk daun yang saling bertautan yaitu sekam kelopak dan mahkota. Secara
umum, komponen organik dalam sekam padi meliputi 33-40 % selulosa, 19-47 %
lignin, dan 17-26 % hemiselulosa (Della ef al., 2002). Komponen organik dalam
sekam padi yang mengandung banyak silika yaitu selulosa, tersusun dari jaringan
serat-serat dalam bentuk serabut yang keras. Selain itu, sekam padi juga
mengandung unsur anorganik berupa abu dengan kandungan utamanya adalah
silika sebesar 94-96% (Bakar et al., 2016). Beberapa komposisi kimia lain dalam

sekam padi terlihat pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1. Komposisi kimia silika sekam padi setelah diolah (Daifullah et al.,

2003).
Senyawa Kandungan (%)
Si0, 94,5
CaO 0,25
MgO 0,23
Na,O 0,78
K,O 1,1
Fe,03 0,5
P,0s 0,53

SO« 0,6




Untuk memperoleh silika dari sekam padi dapat dilakukan dengan metode
ekstraksi alkalis yang didasarkan pada sifat kelarutan silika yang tinggi dalam
basa seperti KOH dan NaOH sehingga silika dapat diperoleh dalam bentuk sol,
dan pengendapan silika terlarut dalam asam sepertt HCl dan HNO; (Suka et al.,
2008; Simanjuntak et al., 2016). Pandiangan ef al. (2008) melakukan ekstraksi
silika dari sekam padi menggunakan larutan KOH pada berbagai variasi
konsentrasi serta larutan HNO3; 10% sebagai pengendap. Kondisi optimum yang
diperoleh untuk ekstraksi silika dari sekam padi adalah menggunakan KOH 1,5 %
selama 30 menit. Pada penelitian yang dilakukan Kalapathy ez al. (2000) dapat
disimpulkan bahwa sekam padi yang diekstraksi menggunakan larutan NaOH dan
diendapkan menggunakan larutan HCI dapat menghasilkan silika dengan
kemurnian sebesar 93 %. Selain menghasilkan kemurnian silika, dengan metode
yang sama namun menggunakan larutan berbeda yaitu NaOH dan HNO; juga
diperoleh silika dengan luas permukaan spesifik 245 m*/g, volume pori 0,78 cc/g

dan diameter partikel antara 15-91 nm (Adam et al., 2011).

2. Struktur dan Sifat Termal Silika Sekam Padi

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). Haslinawati et al. (2009) telah melakukan penelitian mengenai
pengaruh suhu sintering terhadap struktur silika sekam padi yang terlihat pada

Gambar 2.1. Silika sekam padi yang disintering pada suhu 450 °C mempunyai



struktur amorf yang berada pada 20= 21,6°. Seiring dengan meningkatnya suhu
sintering, struktur amorf dari silika sekam padi berubah menjadi kristal yang
ditandai dengan mulai terbentuknya fasa kristobalit (C) dan tridimit (T) pada suhu
1000 °C. Kemudian dengan kenaikan suhu sintering 1300-1400 °C fasa kristobalit
dan tridimit yang terbentuk semakin meningkat kuat yang berada pada puncak

tertinggi 26=21,9° dan 20,6°.

T =fasa tridimit
C = faza kristobalit

"l ¢ ] I 1400 °C

=l -

1300°C

1200

e ——

1100°C

Intensitas {a.u)

26(%)

Gambar 2.1. Difratogram silika sekam padi (Haslinawati et al., 2009).
Analisis kehilangan massa/perubahan termal (TGA/DTA) silika sekam padi
terlihat pada Gambar 2.2 (a-b). Kurva TGA Gambar 2.2 (b) memperlihatkan
bahwa dari suhu 50-170 °C mengalami kehilangan massa sebesar 21%. Sementara
kurva DTA Gambar 2.2 (a) memperlihatkan kehadiran dua puncak endoterm
masing-masing pada suhu 123 °C dan 652 °C. Puncak endoterm pertama pada

suhu 123 °C mengindikasikan terjadinya proses penguapan air dan senyawa



volatil yang terjadi akibat interaksi air dengan silika. Puncak endoterm kedua pada
suhu 652 °C mengindikasikan proses kristalisasi dan dekomposisi fasa kristobalit
yang ditunjukkan oleh kurva TGA bahwa tidak ada kehilangan massa pada

perubahan suhu 180-700 °C.

Ekso
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=
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Gambar 2.2. (a) DTA; (b) TGA silika sekam padi (Sembiring dan Karo Karo,
2007).

B. Aspal

Aspal atau bitumen adalah material perekat berwarna cokelat gelap atau hitam
yang didominasi oleh senyawa hidrokarbon dan bersifat termoplastis. Sifat
termoplastis ini menunjukkan bahwa aspal akan menjadi padat jika suhu
berkurang dan akan lunak jika suhu bertambah, atau dinamakan dengan sifat
kepekaan terhadap perubahan suhu. Kepekaan terhadap suhu dari setiap jenis
aspal berbeda-beda, yang dipengaruhi oleh komposisi kimia di dalam aspal
(Sukirman, 2003). Secara umum, komponen kimia yang terkandung meliputi 82-

88 % karbon, 8-11 % hidrogen, 0-6 % sulfur, 0-1,5 % oksigen, dan 0-1 %
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nitrogen. Selain itu, aspal juga mengandung beberapa unsur lain seperti vanadium,
nikel, besi, magnesium, dan kalsium (Read dan Whiteoak, 2003). Selain
mempunyai komponen yang beragam, aspal memiliki sifat fisis yang
diperhitungkan dalam perancangan pembangunan yaitu daya tahan aspal dalam
mempertahankan sifat aslinya sebagai bahan pengikat yang mampu mengikat
agregat serta sebagai bahan pengisi rongga antara butir-butir agregat dan pori-pori

yang ada pada agregat itu sendiri (Arifin et al., 2008).

Pada dasarnya, jenis aspal dapat diklasifikasikan berdasarkan asal dan proses
pembentukannya sebagai berikut.

1. Aspal Alam

Aspal alam adalah aspal yang terbentuk dari proses alam. Indonesia mempunyai
aspal alam yang terkenal dengan nama Asbuton yaitu aspal batu buton yang
berasal dari Pulau Buton. Asbuton merupakan batu yang mengandung aspal dan
merupakan campuran antara bitumen dengan bahan mineral lainnya dalam bentuk

batuan (Sukirman, 2003).

2. Aspal Batuan

Aspal batuan adalah endapan alamiah batu kapur atau batu pasir yang diperpadat
dengan bahan-bahan berbitumen. Aspal ini umumnya membuat permukaan jalan
sangat tahan lama dan stabil, tetapi kebutuhan transportasi yang tinggi membuat

aspal terbatas pada daerah-daerah tertentu saja (Oglesby dan Hicks, 1996).

3. Aspal Minyak Bumi
Aspal minyak bumi adalah aspal yang terbentuk dari proses yang terjadi dalam

pabrik sebagai hasil samping dari proses penyulingan minyak bumi. Aspal minyak
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bumi ini mempunyai kualitas yang standar (Asiyanto, 2010). Setiap minyak bumi

dapat menghasilkan residu jenis asphaltic base crude oil yang banyak

mengandung aspal, parafin base crude oil yang banyak mengandung parafin, atau

mixed base crude oil yang mengandung campuran antara parafin dan aspal. Untuk

perkerasan jalan umumnya digunakan aspal minyak bumi jenis asphaltic base

crude oil (Sukirman, 2003). Aspal minyak terbagi kedalam tiga jenis menurut

Sukirman (2003) yaitu:

a) Aspal Keras (4Asphalt cement)

Aspal keras merupakan aspal hasil destilasi yang bersifat viskoelastis sehingga

akan melunak dan mencair bila mendapat cukup pemanasan dan akan mengeras

pada saat penyimpanan (suhu kamar). Berdasarkan tingkat penetrasinya, maka

aspal dibedakan menjadi:

1. Aspal penetrasi rendah 40/55, digunakan untuk jalan dengan volume lalu
lintas tinggi dan daerah dengan cuaca iklim panas.

2. Aspal penetrasi rendah 60/70, digunakan untuk jalan dengan volume lalu
lintas sedang atau tinggi, dan daerah dengan iklim panas.

3. Aspal penetrasi tinggi 80/100, digunakan untuk jalan dengan volume lalu
lintas sedang/rendah dan daerah dengan iklim dingin.

4. Aspal penetrasi tinggi 100/110, digunakan untuk jalan dengan volume lalu

lintas rendah dan daerah dengan iklim dingin.

Angka-angka tersebut menunjukkan kekerasan aspal. Aspal dengan penetrasi
rendah digunakan di daerah bercuaca panas atau lalu lintas dengan volume tinggi,

sedangkan aspal dengan penetrasi tinggi digunakan untuk daerah bercuaca dingin
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atau lalu lintas dengan volume rendah. Di Indonesia pada umumnya dipergunakan

aspal dengan penetrasi 60-70 dan 80-100.

b) Aspal Cair (Cut back asphalt)

Aspal cair adalah campuran antara aspal keras dengan bahan pencair dari hasil
penyulingan minyak bumi. Jenis aspal cair tergantung dari jenis pengencer yang
digunakan untuk mencampur aspal keras tersebut. Aspal cair bukan merupakan
produksi langsung dari penyaringan minyak kasar (crude oil), melainkan produksi
tambahan, karena harus melalui proses lanjutan terlebih dahulu. Dengan demikian
aspal cair berbentuk cair dalam temperatur ruang. Aspal cair digunakan untuk

keperluan lapis resap pengikat (prime coat).

c) Aspal Emulsi

Aspal emulsi adalah suatu campuran aspal dengan air dan bahan pengemulsi. Pada
proses ini partikel-partikel aspal padat dipisahkan dan didispersikan dalam air.
Aspal emulsi pada umumnya mempunyai sifat dapat menembus pori-pori halus
dalam batuan yang tidak dapat dilalui oleh aspal cair biasa. Aspal emulsi terdiri
dari butir-butir aspal halus dalam air yang diberikan muatan listrik sehingga butir-

butir aspal tersebut tidak bersatu dan tetap berada pada jarak yang sama.

Dalam penelitian ini jenis aspal yang digunakan yaitu aspal keras dengan
penetrasi 60/70. Adapun spesifikasi dari aspal keras penetrasi 60/70 terlihat pada

Tabel 2.2.



13

Tabel 2.2. Ketentuan-ketentuan untuk aspal penetrasi 60/70 (Departemen
Pekerjaan Umum, 2010).
No. Jenis Pengujian Metode Pengujian  Persyaratan
1 Penetrasi pada 25 °C (0,1 mm) SNI 06-2456-1991 60-70

2 Viskositas Dinamis 60 °C (Pa.s)  SNI 06-6441-2000 160-240

3 Viskositas Kinematis 135 °C SNI 06-6441-2000 > 300
(C.St)

4 Titik Lembek (°C) SNI 2434:2011 > 48

5  Daktilitas pada 25 °C (cm) SNI 2432:2011 > 100

6  Titik Nyala (°C) SNI 2433:2011 > 232

7  Kelarutan dalam AASHTO T44-03 > 99
Trichlorocthylene (%)

8  Berat Jenis SNI 244:2011 > 1.0

C. Paduan Aspal Silika

Berbagai penelitian mengenai paduan aspal telah banyak dikembangkan seperti
menggunakan material silika ataupun nanosilika. Budiawati (2019) telah
melakukan penelitian mengenai pengaruh penambahan silika sekam padi terhadap
struktur dan sifat fisis aspal, dengan perbandingan aspal dan silika yang
digunakan yaitu 1:1,8; 1:1,9 dan 1:2. Hasil XRD yang diperoleh memperlihatkan
struktur yang terbentuk pada aspal yaitu amorf dengan dua puncak aspalten,
sementara puncak paduan silika aspal terdeteksi karbon amorf dan silika amorf
dengan puncak aspalten bergeser dari 26= 20° menjadi 26= 22° dan tertutupi oleh
silika. Hasil uji kadar air memperlihatkan bahwa penambahan silika yang semakin

banyak menyebabkan nilai kadar air sampel meningkat.

Sementara itu, nanosilika juga digunakan sebagai bahan tambahan yang
menjanjikan untuk merancang dan mempersiapkan bahan-bahan multifungsi baru
karena luas permukaan dan stabilitas yang tinggi (Senff et al., 2009; Zhang et al.,
2019). Hasil penelitian yang telah dilakukan menunjukkan bahwa penambahan

nanosilika dalam pengikat aspal sedikit menurunkan viskositas serta secara
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signifikan meningkatkan antiaging dan kinerja ketahanan rutting pengikat aspal
(Yao et al., 2013). Selain itu, penambahan nanosilika dengan konsentrasi 2 % dan
4 % dari berat pengikat aspal secara keseluruhan menunjukkan bahwa partikel
nanosilika menyebar dengan baik dalam matriks pengikat aspal. Nanosilika
mengurangi kerentanan terhadap kerusakan kelembaban dan meningkatkan
kekuatan campuran aspal (Yusoff et al., 2014). Nanosilika yang ditambahkan juga
memiliki efek positif terhadap sifat reologi pengikat aspal (Fini et al., 2015). Hasil
penelitian paduan aspal lainnya yaitu dengan penambahan mesopori nanosilika
menunjukkan berkurangnya nilai penetrasi, daktilitas suhu rendah dan titik

lembek pada pengikat aspal meningkat (Xiaoming et al., 2017).

D. Karakterisasi

Karakterisasi dilakukan untuk mengetahui sifat-sifat dan kemampuan dari suatu
sampel yang dibuat. Beberapa jenis karakterisasi yang dibahas untuk keperluan

penelitian ini antara lain XRD, TGA/DTA, daya serap air, dan kuat tekan.

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 gelombang elektromagnetik yang sama seperti cahaya dengan panjang
gelombang yang lebih pendek. Satuan panjang gelombang sinar-X adalah A, sama
dengan 10® cm. 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. Sinar-X
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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 diletakan pada bagian anoda yang
bermuatan positif (Cullity, 1978). Skema peralatan sinar-X secara umum beserta

goniometernya terlihat pada Gambar 2.3.

Detektor
St detektor

sekunder

28

Lingkaran
pengukiiran

Gambar 2.3. Skema mesin XRD lengkap dengan goniometernya.

Seberkas sinar-X dengan panjang gelombang (A) diarahkan pada permukaan
kristal dengan sudut # dan sebuah detektor diletakkan untuk mencatat sinar yang
sudut hamburannya sebesar . Ketika 6 diubah, detektor akan mencatat puncak
intensitas yang bersesuaian dengan orde n dan digambarkan dalam bentuk
difraktogram. Jika sinar-X mengenai suatu bahan, maka intensitas sinar yang

ditransmisikan akan lebih rendah dibandingkan dengan intensitas sinar datang,
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karena terjadi penyerapan oleh bahan dan penghamburan atom-atom dalam bahan
tersebut. Menurut Bragg, berkas yang terdifraksi oleh kristal terjadi jika
pemantulan oleh bidang sejajar atom menghasilkan interferensi konstruktif.
Pemantulan sinar-X oleh sekelompok bidang paralel dalam kristal pada
hakekatnya merupakan gambaran dari difraksi atom-atom kristal. Arah difraksi
sangat ditentukan oleh geometri kisi, yang bergantung pada orientasi dan jarak
antar bidang kristal. Besar sudut difraksi tergantung pada panjang gelombang (1)
berkas sinar-X dan jarak antar bidang penghamburan (d). Skema difraksi sinar-X

dapat dilihat pada Gambar 2.4.

Sinar
1" terdifraksi

Sinar 1
datang

bidang normal

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

Gambar 2.4 memperlihatkan seberkas sinar mengenai atom K pada bidang
pertama dan L pada bidang berikutnya. Jarak antara bidang K dengan bidang L
adalah d, sedangkan & adalah sudut difraksi. Berkas-berkas tersebut mempunyai
panjang gelombang A, dan jatuh pada bidang kristal dengan jarak d dan sudut 6.

Agar mengalami interferensi konstruktif, kedua berkas tersebut harus memiliki
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beda jarak nA. Sedangkan beda jarak lintasan kedua berkas adalah 2d sin 6.
Interferensi konstruktif terjadi jika beda jalan sinar adalah kelipatan bulat panjang

gelombang A, sehingga dapat dituliskan sebagai berikut:

nA =ML+ LN (2.1)

dengan sinf = ML = LN (2.2)
KL KL

KL=d (2.3)

ML =LN =d sin@ (2.4)
sehingga,

nA =dsin@ + dsinf (2.5)

nA = 2dsinf (2.6)

Pernyataan ini adalah hukum Bragg. Pemantulan Bragg dapat terjadi jika A < 2d,

karena itu tidak dapat menggunakan cahaya kasat mata, dengan » adalah bilangan

bulat = 1,2,3, ... (Cullity, 1978).

2. Thermo Gravimetric Analysis/ Differential Thermal Analysis (TGA/DTA)

TGA adalah suatu teknik analisis yang digunakan untuk menentukan stabilitas
termal material dengan cara menghitung perubahan massa yang berhubungan
dengan kenaikan suhu. Pada TGA, perubahan massa dapat terjadi karena adanya
proses evaporasi, dekomposisi, absorpsi atau reaksi dengan udara luar selama
pengujian. Di dalam perangkat TGA terdapat komponen utama yang mengukur
massa sampel yaitu timbangan mikro dan sensor suhu. Komponen lainnya antara

lain wadah sampel, program pengatur suhu, dan tungku pemanas. Di dalam
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sebuah tungku yang dihubungkan dengan sensor suhu terdapat dua wadah yang
identik yaitu wadah sampel dan referensi. Kedua wadah ini terhubung dengan
timbangan mikro yang akan memantau perubahan massa sampel dan referensi
selama proses perubahan suhu. Selisih massa sampel dan referensi direkam dan
hasilnya diplot dalam bentuk grafik fungsi massa terhadap suhu (Setiabudi et al.,

2012). Perangkat TGA/DTA yang digunakan terlihat pada Gambar 2.5.

Gambar 2.5. Perangkat TGA/DTA.

Sedangkan DTA adalah suatu teknik analisis termal berdasarkan fungsi perubahan
material terhadap suhu. Prinsip pengukuran sifat termal dalam DTA adalah
dengan mendeteksi adanya perbedaan suhu (AT) sampel dengan material
referensi. Suhu sampel dan referensi pada awalnya sama sampai pada suhu
tertentu terjadi suatu proses kimia yang terjadi pada sampel sehingga
mengakibatkan suhu sampel menjadi bisa lebih tinggi maupun lebih rendah dari
suhu referensi. Perbedaan suhu inilah yang dapat digunakan untuk

mengidentifikasi adanya proses fisis seperti penguapan, pelelehan,
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penguraian/dekomposisi atau pembentukan struktur kristal/kristalisasi. Jika suhu
sampel lebih tinggi dibanding suhu referensi maka perubahan yang terjadi adalah
eksotermal dan sebaliknya apabila suhu referensi lebih tinggi dibandingkan
dengan suhu sampel yang akan diuji maka yang akan terjadi adalah endotermal

(Smykatz-Kloss, 1974).

3. Daya Serap Air

Daya serap air adalah persentase berat air yang mampu diserap oleh suatu material
di dalam air. Besar kecilnya penyerapan air sangat dipengaruhi oleh pori yang
terdapat pada suatu material. Perbandingan yang kurang tepat antara komposisi
material dan penyusunannya mengakibatkan munculnya pori dengan jumlah yang
bervariasi dan menyebar di seluruh butiran. Semakin banyak pori-pori yang
terkandung dalam suatu material, maka akan semakin besar juga penyerapan air
sehingga ketahanannya akan berkurang. Material yang berkualitas baik memiliki
daya serap air yang kecil jika jumlah pori-pori pada permukaan sedikit dan rapat.
Prosedur pengujian daya serap air mengacu pada ASTM C-20-00-2005 yang
bertujuan untuk menentukan besarnya persentase air yang diserap oleh sampel.
Sampel direndam dalam akuades selama 3 jam pada suhu ruang. Perhitungan daya

serap air dilakukan menggunakan Persamaan (2.7).

m, -m

Daya serap air (%) = ( L JXIOO% (2.7)

k

dengan m, merupakan massa sampel basah (gram) dan m, merupakan massa

sampel kering (gram).
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4. Kuat Tekan

Kuat tekan suatu material didefinisikan sebagai kemampuan material dalam
menahan beban atau gaya mekanis sampai terjadinya kegagalan (failure).
Beberapa material akan patah atau hancur saat mencapai batas tekan, selain itu
juga ada yang mengalami deformasi. Deformasi tersebut dapat dianggap sebagai
batas kuat tekan meski belum patah atau hancur, hal ini dapat terjadi pada material
yang tidak dapat kembali ke bentuk semula. Sifat dan jenis agregat yang digunakan
juga berpengaruh terhadap kuat tekan suatu material. Semakin tinggi tingkat
kekerasan agregat yang digunakan maka akan dihasilkan kuat tekan yang tinggi.
Selain itu, susunan butir agregat yang baik dan seragam dapat memungkinkan
terjadinya interaksi antar butir sehingga rongga antar agregat dalam kondisi optimum
yang menghasilkan material padat dan kuat tekan yang tinggi. Perangkat uji kuat

tekan terlihat pada Gambar 2.6.

Gambar 2.6. Perangkat uji kuat tekan.

Pengukuran kuat tekan mengacu pada SNI 03-2095-1998. Perhitungan nilai kuat

tekan dilakukan menggunakan Persamaan (2.8).
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Jo=— (2.8)

dengan f. merupakan nilai kuat tekan sampel (N/mm?), P merupakan beban yang

diberikan (N), dan 4 merupakan luas penampang sampel (mm?).



III. METODE PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan Juni sampai dengan September 2019 di
Laboratorium Fisika Material, Laboratorium Fisika Eksperimen, Laboratorium
Kimia Analitik dan Instrumentasi FMIPA Universitas Lampung. Sedangkan
karakterisasi XRD dilakukan di laboratorium Kimia Universitas Negeri Padang,
TGA/DTA di UPT Laboratorium Terpadu Universitas Lampung, uji fisis (daya
serap air) di Laboratorium Fisika Material FMIPA Universitas Lampung dan uji
mekanik (kuat tekan) di Laboratorium Material Teknik Mesin FT Universitas

Lampung.

B. Alat dan Bahan Penelitian

1. Alat Penelitian

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini antara lain gelas ukur, gelas beker,
batang pengaduk, kompor listrik, tabung erlenmayer, oven, corong bucher, pipet
tetes, indikator pH (Merck Universal Paper), magnetic stirrer, kertas saring,
aluminum foil, kertas tissue, plastik wrap, plastik klip, botol sampel, cawan
porselin, neraca digital, ayakan (wiremesh) dengan ukuran 150 dan 250 mesh,

mortar dan pastel, hydrolic press (GASEBY SPECAC), XRD (X’Pert PRO
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PANalytical), TGA/DTA (Exstar TG/DTA 7300), dan crompression testing

machine (MTS Landmark).

2. Bahan Penelitian

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain silika sekam padi, aspal

keras penetrasi 60/70, NaOH 99 %, HNOs 68 %, akuades, dan bensin.

C. Prosedur Penelitian

Penelitian ini dilakukan dengan empat tahapan yaitu preparasi sekam padi,
ekstraksi silika sekam padi, pembuatan paduan silika aspal, dan pembuatan pelet

paduan silika aspal.

1.  Preparasi Sekam Padi

Sekam padi terlebih dahulu dibersihkan, selanjutnya sekam padi direndam dengan
air selama 1 jam. Lalu sekam padi yang mengapung dipermukaan dibuang dan
sekam padi yang tenggelam diambil. Kemudian sekam yang tenggelam direndam
menggunakan air panas selama 6 jam, hal ini dimaksudkan untuk menghilangkan
kotoran-kotoran (zat organik) seperti batang padi, tanah, dan pengotor lainnya.
Kemudian sekam padi ditiriskan dan dikeringkan dijemur di bawah sinar matahari
selama + 2 hari. Sekam padi dioven pada suhu 100 °C selama + 30 menit supaya

sekam benar-benar kering dengan merata.

2. Ekstraksi Silika Sekam Padi

Sekam padi yang telah dipreparasi, selanjutnya dilakukan ekstraksi silika yang

terdapat pada sekam padi dengan menggunakan larutan NaOH. Pada proses
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ekstraksi, yang pertama dilakukan adalah sekam padi ditimbang sebanyak 50
gram kemudian dimasukkan ke dalam gelas beker. Kemudian sekam padi
dimasukkan sedikit demi sedikit ke dalam larutan NaOH 1,5 % sebanyak 500 mL
hingga sekam terendam seluruhnya. Sekam padi yang telah direndam dalam
larutan NaOH kemudian dipanaskan menggunakan kompor listrik dengan daya
600 Watt hingga mendidih =+ 30 menit sambil terus diaduk agar panasnya merata
dan busa tidak meluap. Setelah uap panas hilang, dilakukan proses aging
(penuaan) dengan menutupi permukaan gelas beker dengan plastik wrap selama

kurang lebih 24 jam.

Setelah aging, ampas sekam dipisahkan dari ekstrak sekam padi menggunakan
corong bucher untuk memperoleh sol silika (filtrat silika terlarut) dan menyaring
filtrat tersebut menggunakan kertas saring agar terpisah dengan zat pengotor
(organik). Sol silika kemudian ditetesi larutan HNO; 10 % setetes demi setetes
hingga memperoleh gel silika dengan pH 7. Gel silika yang diperoleh didiamkan
selama 24 jam agar terjadi proses aging. Tahap aging, menghasilkan gel silika
berwarna coklat kehitaman. Kemudian gel silika dicuci dengan aquades hangat
dan gel silika disaring menggunakan kertas saring hingga warna gel menjadi
putih. Gel silika kemudian dikeringkan dengan oven pada suhu 110 °C selama 3
jam hingga diperoleh silika padatan. Selanjutnya silika padatan yang melewati
proses pengeringan kemudian digerus menggunakan mortar dan pastel + 1 jam
hingga menjadi serbuk silika yang halus. Serbuk silika tersebut diayak
menggunakan ayakan 250 mesh. Hal ini bertujuan untuk mendapatkan serbuk

silika yang homogen.
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3.  Pembuatan Paduan Silika Aspal

Pada pencampuran ini dibuat paduan silika aspal dengan perbandinagan massa
berturut-turut adalah 1:0; 1:0,7; 1:0,8; dan 1:0,9. Serbuk silika disiapkan sebanyak
5 gram dan aspal sebanyak 3,5; 4; dan 4,5 gram. Aspal dicairkan dengan bensin
sebanyak 30 ml sambil diaduk diatas hot plate stirrer pada suhu 160 °C. Aspal
cair yang telah siap ditambahkan serbuk silika sedikit demi sedikit, paduan
tersebut diaduk dengan spatula hingga paduan menjadi serbuk. Setelah itu,
dilakukan pengeringan dalam oven dengan suhu 150 °C selama 3 jam untuk
mengeringkan paduan silika aspal dan menguapkan bensin dalam paduan.
Kemudian serbuk silika aspal digerus dan diayak untuk mendapatkan serbuk

paduan silika aspal yang lebih homogen.

4. Pembuatan Pelet Paduan Silika Aspal

Pembuatan pelet paduan silika aspal menggunakan alat hydrolic press. Langkah
pertama yang dilakukan yaitu masing-masing sampel paduan silika aspal
ditimbang sebanyak 2 gram kemudian sampel dimasukkan ke dalam cetakan press
yang berbentuk silinder berdiameter 2 cm. Cetakan press dipasang pada alat
pressing dan sekrup diputar untuk menahan tuas supaya terkunci, kemudian tuas
dipompa hingga berat beban mencapai 10 ton. Sekrup diputar untuk melepaskan

cetakan press, kemudian tuas dipompa kembali untuk mengeluarkan hasil pellet.

5. Karakterisasi Sampel

Karakterisasi yang akan dilakukan pada penelitian ini adalah XRD dan

TGA/DTA, uji daya serap air, dan kuat tekan.
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a) XRD

Struktur paduan silika aspal 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 260 50 hingga 100°. Pengolahan data dianalisis menggunakan Match! 3

dan grafik diplot dengan OriginLab versi 9.0.

b) TGA/DTA

Perubahan fasa dan reaksi dekomposisi paduan silika aspal dianalisis
menggunakan Exstar TG/DTA 7300 pada rentang suhu 30 °C hingga 600 °C
dengan kenaikan suhu 3 °C tiap menit. Sampel yang digunakan pada analisis ini
berbentuk serbuk. Analisis data dilakukan dengan membandingkan hasil terhadap

hasil penelitian-penelitian terdahulu.

¢) Daya Serap Air

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

sampel berbentuk pelet. Prosedur pengujian kadar air sebagai berikut:

1. Cawan porselin ditimbang dan dicatat (m,);

2. Sampel dimasukkan ke dalam cawan porselin dan ditimbang massanya (m,);

3. Massa sampel basah dihitung dengan (m;=m, — m;);

4. Cawan porselin dikeringkan beserta sampel dalam oven dengan suhu 105 °C
selama 3 jam;

5. Setelah kering ditimbang dan dicatat cawan porselin beserta sampel (my);

6. Massa sampel kering dihitung dengan (ms = my — m,);
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7. Kadar air sampel dihitung dengan Persamaan 2.7.

d) Kuat Tekan

Ketahanan paduan silika aspal terhadap beban yang mengenainya dapat dianalisis
dengan mesin uji kompresi MTS Landmark dengan laju 0,1 mm/detik, sampel
yang digunakan pada analisis ini berbentuk pelet. Langkah-langkah yang
dilakukan antara lain:

1. Sampel paduan diletakkan pada mesin tekan secara sentries;

2. Mesin tekan dijalankan dengan laju 0,1 mm/detik;

3. Pembebanan dilakukan hingga sampel menjadi hancur;

4. Beban maksimum yang diperoleh selama pengujian kemudian dicatat;

5.  Mendokumentasikan bentuk kerusakan sampel paduan.

D. Diagram Alir

Secara garis besar, langkah kerja penelitian ini terbagi menjadi dua bagian yaitu
preparasi dan ekstraksi silika sekam padi serta pembuatan dan karakterisasi
sampel silika aspal. Proses dari masing-masing bagian terlihat pada Gambar 3.1

dan 3.2.
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Sekam padi

- Dicuci

- Direndam dalam air selama 1 jam

- Diambil yang tenggelam

- Direndam air panas selama 6 jam

- Ditiriskan kemudian dijemur hingga kering

A

Sekam padi hasil preparasi

- Ditimbang sebanyak 50 gram

- Dipanaskan dalam larutan NaOH 1,5 %
selama 30 menit

- Didiamkan selama 24 jam

- Disaring menggunakan corong buchner
A

Sol silika

- Disaring menggunakan kertas saring

- Diaduk menggunakan magnetic
stirrer dengan kecepatan 1000 rpm
dan ditetesi larutan HNO; 10 %

setetes demi setetes
A

Gel Silika

- Didiamkan selama 24 jam

- Dicuci dengan akuades hangat dan
disaring

- Dikeringkan selama 3 jam dengan
oven pada suhu 110 °C

A
Padatan silika

- Digerus menggunakan mortar dan pastel
- Diayak menggunakan ayakan 250 mesh

A

Serbuk silika

Gambar 3.1. Diagram alir preparasi dan ekstraksi silika sekam padi.
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Aspal

- Ditimbang masing-masing sebanyak 3,5; 4; dan
4,5 gram

- Dilarutkan dengan bensin 30 ml

- Dipanaskan pada suhu 160 °C sambil diaduk

- Ditambahkan serbuk silika sebanyak 5 gram

- Diaduk hingga homogen

v

Serbuk silika aspal

- Dioven selama 3 jam pada suhu 150 °C

- Digerus hingga homogen dan halus

- Diayak menggunakan ayakan 150 mesh

- Ditimbang sebanyak 1 gram kemudian
dikarakterisasi XRD dan TGA/DTA

- Ditimbang sebanyak 2 gram, dipeletisasi
menggunakan Aydrolic press 10 ton kemudian
diuji daya serap air dan kuat tekan

Data Karakterisasi dan Uji

- Dianalisis

Kesimpulan

Gambar 3.2. Diagram alir pembuatan dan karakterisasi silika aspal.



IV. HASIL DAN PEMBAHASAN

A. Pengantar

Penelitian ini bertujuan untuk menganalisis struktur, sifat termal, fisis dan
mekanik silika aspal dengan perbandingan massa yang digunakan 1:0; 1:0,7;
1:0,8; dan 1:0,9. Silika yang digunakan adalah silika hasil ekstraksi sekam padi
menggunakan metode alkalis dengan bahan NaOH 1,5 % dan HNO; 10 %.
Pembuatan paduan silika aspal dilakukan dengan melarutkan aspal menggunakan
bensin pada suhu pencampuran 160 °C. Sampel silika aspal yang telah dibuat
kemudian dipanaskan menggunakan oven pada suhu 150 °C selama 3 jam yang
bertujuan untuk menghilangkan pelarut bensin dari sisa pencampuran. Sampel
selanjutnya dikarakterisasi menggunakan XRD dan TGA/DTA untuk mengetahui
struktur dan sifat termal sampel, sedangkan untuk mengetahui sifat fisis sampel
dilakukan pengujian daya serap air dan untuk mengetahui sifat mekanik sampel

dilakukan pengujian kuat tekan.

B. Hasil Preparasi dan Ekstraksi Silika Sekam Padi

Preparasi sampel paduan silika sekam padi dan aspal diawali dengan ekstraksi
silika dari sekam padi menggunakan metode ekstraksi alkalis dan diperoleh hasil
berupa sol silika yang berwarna coklat tua seperti yang terlihat pada Gambar
4.1(a). Warna coklat tua terbentuk karena dalam sekam padi mengandung selulosa

dan lignin atau zat pengotor. Sol silika yang diberi larutan HNO; 10 % akan
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berubah bentuk menjadi gel silika. Gel silika yang diperoleh masih berwarna
coklat tua yang terlihat pada Gambar 4.1 (b), sehingga untuk membersihkan gel
silika dari zat pengotor dilakukan pencucian menggunakan akuades hangat dan
diperoleh gel silika bersih berwarna putih yang kemudian dilakukan pemanasan
pada suhu 110 °C selama 3 jam hingga menghasilkan silika padatan yang terlihat
pada Gambar 4.1 (c). Silika padatan yang diperoleh kemudian digerus dan diayak
hingga menghasilkan serbuk silika yang halus dan homogen seperti terlihat pada

Gambar 4.1 (d) serta dicetak sehingga berbentuk pelet seperti Gambar 4.1 (e).

Gambar 4.1. (a) sol silika; (b) gel silika; (c) silika padatan; (d) silika serbuk; dan
(e) pelet silika.

C. Hasil Paduan Silika Aspal

Silika sekam padi hasil ekstraksi selanjutnya dicampur dengan aspal untuk
dijadikan bahan paduan silika sekam padi dan aspal. Aspal kemudian dipanaskan

dan dilarutkan dengan bensin sehingga aspal menjadi cair. Aspal yang cair
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ditambahkan serbuk silika sekam padi sehingga menghasilkan serbuk paduan
silika sekam padi dan aspal yang berwarna coklat kehitaman. Serbuk paduan
silika sekam padi dan aspal kemudian dipanaskan menggunakan oven pada suhu
150 °C selama 3 jam. Serbuk paduan kemudian digerus dan diayak menggunakan
ayakan 150 mesh agar dihasilkan serbuk paduan yang lebih halus dan homogen
serta dicetak sehingga berbentuk pelet seperti yang terlihat pada Gambar 4.2 (a);

(b); dan (c).

Gambar‘4.2. Pelet silika aspal (a) SA07; (b) SA08; dan (c) SA09.

D. Hasil Analisis XRD

Karakterisasi XRD bertujuan untuk menganalisis struktur yang terbentuk dari
sampel. Hasil yang diperoleh yaitu difraktogram berupa deretan pola difraksi
dengan intensitas yang relatif bervariasi sepanjang 20 tertentu. Berikut ini
difraktogram yang terbentuk dari sampel silika sekam padi tanpa aspal (SAO0)
serta paduan silika sekam padi dan aspal dengan perbandingan massa 1:0,7

(SAOQ7) terlihat pada Gambar 4.3 (a-b).
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Gambar 4.3. Difraktogram sampel (a) SAO; (b) SAQ7.

Berdasarkan analisis menggunakan software Match! 3, sampel SAO pada Gambar
4.3 (a) memperlihatkan bahwa struktur yang terbentuk adalah amorf. Hasil
tersebut ditandai dengan adanya pola difraksi yang lebar pada rentang 26 = 19,72-
25,6° dan intensitas tertinggi sekitar 260 = 22,45°, sesuai dengan penelitian Sheeraz
et al. (2013) yang menjelaskan bahwa silika sekam padi yang dipanaskan pada
suhu 110 °C mempunyai struktur amorf. Selanjutnya sampel SA07 pada Gambar
4.3 (b) memperlihatkan adanya pola difraksi yang lebar pada rentang 26 = 19,21-
24,65°, di antara rentang tersebut terdapat sudut dengan intensitas tertinggi sekitar
20,04° dan 22,56° yang teridentifikasi sebagai karbon dan silika. Hal ini sesuai
penelitian yang telah dilakukan Putri (2019) yang memperlihatkan bahwa hasil
EDS pada sampel SAO7 terdapat beberapa unsur antara lain karbon, silikon,
sulfur, dan oksigen. Penambahan aspal juga menyebabkan persentase massa unsur

karbon meningkat dari 50,29 % menjadi 52,84 % dan silikon menurun dari 19,88

% menjadi 18,27 %. Sementara itu, struktur yang dihasilkan pada sampel masih
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dalam bentuk amorf. Hal ini sesuai dengan hasil penelitian yang telah dilakukan
oleh Nazari et al. (2018) menyimpulkan bahwa pencampuran silika dan aspal

akan menghasilkan struktur amorf.

Berdasarkan difraktogram yang dihasilkan pada kedua sampel memperlihatkan
bahwa tidak adanya perubahan struktur. Namun, pada sampel SAO07
teridentifikasi adanya karbon selain silika yang mengindikasikan bahwa aspal
telah berinteraksi dengan silika sekam padi. Selain itu, karena adanya
penambahan aspal pada sampel SAO7 intensitas yang terlihat lebih rendah jika

dibandingkan dengan SAO.

E. Hasil Analisis TGA/DTA

Karakterisasi termal sampel menggunakan alat TGA/DTA menghasilkan dua
grafik yaitu grafik TGA dan DTA. Grafik TGA menampilkan penyusutan massa
terhadap suhu, sedangkan grafik DTA menampilkan peristiwa endotermik dan
eksotermik karena perbedaan aliran panas (heat flow) antara sampel yang diuji
dengan referensi. Karakterisasi dilakukan pada semua sampel yaitu SA0, SA07,

SA08, dan SA09 kemuadian grafik diolah menggunakan software OriginPro 9.0.

1. Thermo Gravimetric Analysis (TGA)

Grafik TGA untuk sampel SA0, SA07, SA08, dan SA09 terlihat pada Gambar 4.4
(a-d), kemudian persentase penyusutan massa pada semua sampel disajikan pada

Tabel 4.1.
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Gambar 4.4. Grafik TGA (a) SA0; (b) SA07; (c) SA08; dan (d) SA09.
Grafik TGA di daerah I dengan rentang suhu 30-100 °C memperlihatkan adanya
penyusutan massa pada sampel silika maupun silika aspal. Penyusutan massa
pada daerah ini mengindikasikan adanya penguapan air dan senyawa volatil pada
sampel. Sampel SAO lebih banyak mengalami penyusutan massa yaitu sekitar 6
%. Hal ini disebabkan karena pada proses ekstraksi silika dilakukan pemanasan
hanya pada suhu 110 °C selama 3 jam sehingga memungkinkan masih terdapatnya
kandungan air dalam sampel silika. Adanya kandungan air dalam sampel ini
sesuai dengan hasil spektrum FTIR silika sekam padi, yaitu menunjukkan puncak
serapan yang mengindikasikan adanya gugus fungsi molekul air (O-H)
(Kalapathy et al., 2000 dan Daifullah et al., 2003). Berbeda dengan sampel SA07-

SA09 yang mengalami penyusutan massa lebih rendah yaitu sekitar 2-2,5 %. Hal
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ini disebabkan karena aspal sudah sudah berinteraksi dengan silika sehingga
mengakibatkan penyusutan massa pada proses penguapan air menjadi lebih
sedikit. Di daerah II dengan rentang suhu 100-250 °C memperlihatkan adanya
penyusutan massa yang tidak signifikan, penyusutan massa pada setiap sampel
hanya sekitar 1-2 %. Penyusutan massa pada rentang ini mengindikasikan adanya

penguapan air yang masih tersisa.

Tabel 4.1. Persentase penyusutan massa pada sampel.

Sampel Suhu Suhu  Susut Susut Susut Susut Residu
Awal AKkhir Massa Massa Massa Massa (%)
CC) (O (%) %) (%) (%)
30-100 100-250 250-450 450-600
°C °C °C °C
SA0 100 445 6,35 1,39 2,15 0,48 89,48
SA07 77 455 2,37 2,35 26,34 4,90 64,03
SAO08 80 457 2,36 2,14 28,22 4,47 62,81
SA09 78 458 2,39 2,06 32,42 3,89 59,24

Di daerah III dengan rentang suhu 250-450 °C memperlihatkan penyusutan massa
pada sampel silika hanya sekitar 2,15 %, sangat berbeda dengan sampel silika
aspal yang mengalami penyusutan secara drastis hingga di atas 20 %. Penyusutan
massa secara drastis pada sampel SA07-SA09 disebabkan karena terjadi proses
dekomposisi aspaltene. Di daerah IV dengan rentang suhu 450-600 °C sampel
tidak mengalami penyusutan massa yang signifikan dan mengindikasikan bahwa
sampel silika aspal sudah mulai stabil. Berdasarkan data yang tersaji pada Tabel
4.1 terlihat bahwa penambahan aspal terhadap silika sekam padi mengakibatkan
bertambahnya penyusutan massa, hal ini didukung dengan berkurangnya massa

residu pada sampel SA07-SA09.
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2. Differential Thermal Analysis (DTA)

Grafik DTA untuk sampel SA0O, SA07, SA08, dan SA09 terlihat pada Gambar 4.5

(a-d).

15
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Gambar 4.5. Grafik DTA (a) SAO; (b) SA07; (c) SA08; dan (d) SA09.

Grafik DTA untuk sampel SAO yang terlihat pada Gambar 4.5 (a) dengan rentang
suhu 30-200 °C terdapat puncak endotermik pada suhu 140 °C °C yang
mengindikasikan terjadinya proses penguapan air dan senyawa volatil pada
sampel. Di rentang suhu 300-450 °C terdapat puncak eksotermik pada suhu 354
°C yang mengindikasikan terjadinya dekomposisi silika menghasilkan ikatan Si-
OH atau silanol. Sesuai dengan hasil penelitian Daifullah et al. (2003) yang
menjelaskan bahwa ikatan tersebut terjadi akibat interaksi antara silika dengan

air. Grafik DTA untuk sampel SA07-SAO08 terlihat pada Gambar 4.5 (b-c),
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dengan rentang suhu 30-200 °C terdapat puncak endotermik secara berturut-turut
pada suhu 149 dan 154 °C. Sementara itu, pada sampel SA09 yang terlihat pada
Gambar 4.5 (d) dengan rentang suhu 300-500 °C terdapat dua puncak endotermik
pada suhu 153 dan 452 °C. Kehadiran puncak endotermik mengindikasikan
terjadinya proses penguapan molekul aspaltene dan senyawa volatil pada sampel.
Di rentang suhu 300-450 °C sampel SA07-SA09 terdapat kehadiran puncak
eksotermik secara berturut-turut pada suhu 391, 395 dan 401 °C yang
mengindikasikan terjadinya dekomposisi aspal menghasilkan ikatan C=0O atau
karbonil dan ikatan C-H. Hal ini disebabkan oleh interaksi antara molekul H dan
O dari air pada silika dengan molekul C pada aspal, sesuai dengan hasil

penelitian paduan aspal silika oleh Sembiring et al. (2019).

Berdasarkan analisis DTA, sampel SA0 yang dibandingkan dengan sampel SA07-
SA09 memperlihatkan terjadinya peningkatan suhu puncak endotermik. Hal ini
mengindikasikan bahwa sampel SA07-SA09 semakin sulit menyerap panas.
Selain itu, terjadi peningkatan suhu drastis puncak eksotermik pada sampel SA07-
SAO08 sekitar 40 °C dan 50 °C pada sampel SA09. Hal ini menyebabkan terjadinya
peningkatan suhu dekomposisi yang mengindikasikan bahwa ketahanan suhu

terhadap penguraian pada sampel meningkat.

F. Hasil Uji Fisis dan Mekanik

1. Daya Serap Air

Pengujian sifat fisis daya serap air dilakukan pada semua sampel yaitu SAO,
SA07, SA08, dan SAO09. Perhitungan nilai daya serap air menggunakan

Persamaan 2.1. Hasil uji daya serap air terlihat pada Gambar 4.6.
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Gambar 4.6. Grafik hasil uji daya serap air.

Grafik pada Gambar 4.6 memperlihatkan bahwa terjadi penurunan nilai daya
serap air yang drastis dari sampel SAO ke sampel SA07 sekitar 26 %, karena
adanya penambahan aspal di dalam sampel. Sifat aspal yang hidropobik ketika
ditambahkan ke dalam silika yang memiliki tingkat penyerapan tinggi terhadap
molekul air akan mengakibatkan persentase penyerapan air pada sampel menurun.
Pada sampel SA07-SA09 nilai daya serap air menurun secara perlahan-lahan
sekitar 0,2-0,4 %, yang mengindikasikan bahwa aspal telah mengikat silika sekam
padi dan menutupi pori pada permukaan sampel sehingga tidak mampu mengikat
lebih banyak molekul air. Hal ini sesuai dengan penelitian yang telah dilakukan
Budiawati (2019) yang menyimpulkan bahwa nilai daya serap air semakin
menurun apabila silika yang ditambahkan ke dalam aspal semakin sedikit.
Berdasarkan hasil uji daya serap air menunjukkan bahwa seiring dengan

meningkatnya konsentrasi aspal maka nilai daya serap air semakin menurun.
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2. Kuat Tekan

Pengujian sifat mekanik kuat tekan dilakukan pada semua sampel yaitu SAO,

SA07, SA08, dan SA09 yang terlihat pada Gambar 4.7.
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Gambar 4.7. Grafik hasil uji kuat tekan.

Gambar 4.7 memperlihatkan bahwa penambahan aspal terhadap silika sekam padi
mengakibatkan nilai kuat tekan menurun. Sampel SAO memiliki nilai kuat tekan
paling tinggi dibandingkan dengan sampel lain sebesar 67 N/mm?. Hal ini sesuai
dengan karakteristik silika sekam padi yaitu memiliki kekerasan yang tinggi
(Brinker dan Scherer, 1990). Pada sampel SA07-SA09 nilai kuat tekan menurun
sekitar 21-4 N/mm®”. Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan Ardaniswari
(2019) yang menyimpulkan bahwa nilai kuat tekan semakin menurun apabila
aspal yang ditambahkan semakin banyak. Hal ini disebabkan karena aspal
memiliki sifat viskoelastis, sehingga nilai kuat tekan semakin menurun seiring

meningkatnya konsentrasi aspal.



V. KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan maka diperoleh kesimpulan sebagai

berikut.

Hasil analisis XRD sampel SAO dan SAO07 memperlihatkan terbentuknya
struktur amorf yang sama. Penambahan aspal terhadap silika menyebabkan
terbentuknya karbon amorf, pergeseran 26 silika amorf dari rentang 19,72-25,6
ke 19,21-24,65° dan intensitas tertinggi bergeser dari 26 sebesar 22,45 ke 22,56°.
Hasil analisis TGA memperlihatkan bahwa penambahan aspal terhadap silika
sekam padi mengakibatkan penyusutan massa hingga 32 % pada sampel SA07-
SA09. Sementara hasil analisis DTA memperlihatkan bahwa sampel SA07-SA09
terdapat peningkatan suhu endotermik (149, 154, dan 153 °C) dan eksotermik
(391, 395, dan 401 °C), yang mengindikasikan bahwa sampel semakin sulit
menyerap panas dan ketahanan suhu terhadap penguraian pada sampel
meningkat.

Hasil uji sifat fisis dan mekanik memperlihatkan bahwa seiring dengan
meningkatnya massa aspal menyebabkan penurunan nilai daya serap air hingga

0,2 % dan kuat tekan hingga 4 N/mm”.
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B. Saran
Penelitian selanjutnya disarankan untuk melakukan analisis perbandingan massa
aspal dengan silika sekam padi terhadap struktur dan sifat termal silika aspal

menggunakan variasi suhu sintering setelah sampel dipelet.
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